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Die hier vorliegende Diplomarbeit behandelt die Entwicklung und Charakterisierung
eines ersten mikrostrukturierten Prototyps eines magnetischen Kalorimeters mit su-
praleitendem Rheniumabsorber. Hauptziel dieses Projekts ist dabei die Optimierung
der Detektoreigenschaften, um so innerhalb der MARE-Kollaboration eine Neutri-
nomassensensitivitit von 0,2eV/c* aus einer Analyse des S-Spektrums von ¥"Re zu
ermoglichen. Ein metallisch magnetisches Kalorimeter verwendet als Temperatursen-
sor eine paramagnetische Legierung, die sich in einem schwachen dufseren Magnetfeld
befindet. Ein durch die Absorption eines Photons hervorgerufener Energieeintrag in
den Detektor fiithrt, dem kalorimetrischen Messprinzip folgend, zu einer Tempera-
turerhohung und bewirkt eine entsprechende Verringerung der Magnetisierung des
Sensors. Diese kann dann iiber rauscharme dc-SQUID-Magnetometer in Form einer
Anderung des magnetischen Flusses nachgewiesen werden und dient als priizises Maf
fiir die im Detektor deponierte Energie.

Der hier vorgestellte Detektor wurde mit besonderem Augenmerk auf die best-
mogliche Energieauflosung entwickelt und basiert aus diesem Grunde auf einem nu-
merisch optimierten Design. Um aufserdem besonders schnelle Signalanstiegszeiten
zu erhalten, wurde der Absorber erstmals mit Hilfe der Diffusionsschweifs-Technik
metallisch mit dem Sensor verbunden. Hierzu wird eine detaillierte Analyse der
durchgefiihrten Charakterisierungsmessungen, die die Magnetisierung des Sensors,
die Signalformen, das Rauschen des Detektorsignals und die resultierende Energie-
auflosung beinhalten, prisentiert.

Development of a Micro-structured Metallic Magnetic Calorimeter
with a Massive Rhenium Absorber for 3-Spectroscopy of '¥"Re

This diploma thesis discribes the development and characterisation of a first micro-
structured prototype of a metallic magnetic calorimeter (MMC) featuring a super-
cunducting rhenium absorber. The primary objective of this project is to optimise
the detector properties in order to meet the requirements defined within MARE col-
laboration to achieve a detection limit for the neutrino mass on the level of 0,2 eV /c?
by analysing the 3-spectrum of '¥"Re. A metallic magnetic calorimeter makes use
of a paramagnetic temperature sensor, which is placed in a weak magnetic field.
According to the calorimetric detection principle, the deposition of energy in the
detector due to the absorption of a photon results in a rise of the temperature and
causes a decrease of the magnetization of the sensor. This change of magnetization
is detected as a change of magnetic flux by low-noise de-SQUID-magnetometers and
serves as a precise measure of the absorbed energy.

The calorimeter in this work was developed with particular emphasis on the best
possible energy resolution and is therefore based on a numerically optimized detector
design. With a view to very fast signal risetimes, the absorber was for the first time
connected metallically to the sensor by means of the diffusion welding technique.
A detailed analysis of the performed characterisation measurements, including the
magnetization of the sensor, the signal shapes, the noise of the detector signal and
the resulting energy resolution, is presented.






Inhaltsverzeichnis

1 Einleitung

2 MARE - Eine internationale Kollaboration
2.1 Das Neutrino als massebehaftetes Teilchen . . . . . . . .. . ... ...
2.2 Direkte Massenbestimmung aus dem (-Spektrum . . . . . . . .. .. ..

2.3 Rhenium-S-Experimente . . . . . . .. ..o

3 Theoretische Grundlagen
3.1 Detektionsprinzip magnetischer Kalorimeter . . . . . . . ... ... ..
3.2 Das Sensormaterial Aw:Er . . . ... ... L.
3.2.1 Eigenschaften von Erbium in Gold . . . . . . .. .. ... .. .. ..
3.2.2  Auw:Er im Modell wechselwirkungsfreier magnetischer Momente . . .
3.2.3 Detektorsignal . . . . .. ..o oo
3.2.4  Auw:Er im Modell wechselwirkender magnetischer Momente . . . . .
3.3 Das Absorbermaterial Rhenium . . . . ... .. .. ...
3.3.1 Allgemeine Eigenschaften . . . . . . ... .. .. ... ...
3.3.2 Spezifische Warmekapazitat von Rhenium . . . . . .. . ... .. ..
3.3.3 Energieabsorption in einem Supraleiter . . . . . ... ... ... ..
3.4 Detektorgeometrie . . . . . . ... Lo
3.4.1 Maanderformige Detektionsspule . . . . . . . .. ... ... ...
3.4.2 Berechnung der Signalgrofse . . . . . ... ..o
3.4.3 Flussinderung im SQUID-Magnetometer . . . . . . . . ... .. ..
3.5 Energieauflosung magnetischer Kalorimeter . . . . . . . . . ... .. ..
3.5.1 Thermodynamische Energiefluktuationen . . . . .. ... ... ...
3.5.2  Magnetisches Johnson-Rauschen . . . . . .. .. .. ... ..
3.5.3 Rauschen des SQUIDs . . . .. .. ... ... ... .. .......
3.5.4 1/f-Rauschen der Erbium-Tonen . . . . . ... ... ... .. ....

3.5.5 Limitierung der Energicauflosung . . . . . . .. .. ... ... ...

o e W W



il Inhaltsverzeichnis

4 Der Detektor-Chip
4.1 Optimierung der Energieauflésung . . . . . . . .. .. .. ... ... ..
4.2 Design des Detektor-Chips . . . . . . .. .. ... ..
4.3 Herstellung . . . . . . .. . o
4.4 Einpriagen des Dauerstroms . . . . . . . .. ... ... ...

4.5 Magnetfeldverteilung . . . . . .. ... oo oo

5 Experimentelle Methoden
5.1 Erzeugung tiefer Temperaturen . . . . . . . . . . ... ... ... ..
5.2  de-SQUID-Magnetometer . . . . . . . . . ...
5.2.1 Funktionsweise eines de-SQUIDs . . . . . . . . .. ... ... ...
5.2.2 Linearisierung des SQUID-Signals . . . . . .. ... ... ... ...
5.2.3 Magnetisches Flussrauschen eines de-SQUIDs . . . . . . . . . . . ..
5.2.4  Zweistufiger SQUID-Aufbau . . . . .. ... ...
5.2.5 Figenschaften des verwendeten SQUIDs . . . . . . . .. .. ... ..
5.3 Diffusionsschweiffen . . . . . . ... Lo
5.3.1 Diffusion in einem Festkérper . . . . . . . . .. ... ... ... ..
5.3.2 Diffusion im System Cu-Au. . . . . .. .. .. ... ...
5.3.3 Experimentelle Realisierung fiir ein magnetisches Kalorimeter . . . .
5.3.4 Experimentelle Ergebnisse . . . . . .. .. ... 0000
5.4 Experimenteller Autbau . . . . . ... ... ... L
5.4.1 Detektorautbau . . . . .. .. oo
5.4.2 Leitungsfiihrung im Kryostaten . . . . .. .. .. ... ... .. ..
5.4.3 SFe-Rontgenquelle . . . . ... ... ... ... ... ........

5.5 Datenaufnahme und Signalanalyse . . . . . . ... ... ... .. ....

6 Experimentelle Ergebnisse
6.1 Magnetisches Flussrauschen bei T'=42K . ... ... ... ... ...
6.2 Magnetisierung . . . . ... L oL
6.3 Eigenschaften des Detektorsignals . . . . . .. ... ... ... . ...
6.3.1 Spektrum . . . ...
6.3.2 Signalform . . . .. ..o

35
35
37
39
41
43

45
45
46
47
48
48
20
o1
o1
52
93
54
95
37
57
29
60
61



Inhaltsverzeichnis

il

6.3.3 Warmeleitfahigkeit zwischen Sensor und Warmebad . . . . . . . ..
6.3.4 Signalhohe und Warmekapazitdt . . . . . . . .. .. .. ...
6.4 Rauschen bei tiefen Temperaturen . . . . . . .. .. ... ... .....

6.5 Energieauflosung des Detektors . . . . . . . . . ... ...
7 Zusammenfassung und Ausblick

Literaturverzeichnis

79
80
84
86

89

91



iv

Inhaltsverzeichnis




1. Einleitung

Das Neutrino gehort - seit seiner Postulierung Anfang der 30er Jahre des letzten
Jahrhunderts - zu den wohl mysteridsesten und auch zu den bis heute am wenigs-
ten verstandenen Elementarteilchen. Dabei wird dem Neutrino als Gegenstand der
vergangenen und der aktuellen Forschung gleich in mehrfacher Hinsicht eine Schliis-
selrolle in der Physik zugesprochen. So konnte die Kenntnis seiner Eigenschaften
dazu verhelfen die Wechselwirkungsmodelle der Teilchenphysik nicht nur zu iiber-
priifen sondern gegebenenfalls auch zu erweitern. Desweiteren hat eine mogliche
massebehaftete Natur des Elementarteilchens weitreichende Konsequenzen fiir die
Kosmologie (mit dem zur Zeit heif diskutierten Thema der dunklen Materie) und
fiir die kosmologischen Modelle zur Enstehung des Universuns, wie zum Beispiel den
Grand Unified Theories (GUTSs).

Die eigentliche Geburtsstunde des Neutrinos liegt weit zuriick im Jahr 1896 und
hat seinen Ursprung in der von A.H. BECQUEREL zufilling entdeckten natiirlichen
Radioaktivitidt [Bec96]. Hierbei handelte es sich um den sogenannten [-Zerfall, bei
dem ein Neutron aufgrund der schwachen Wechselwirkung unter Aussendung eines
Elektrons in ein Proton zerfillt. In spiteren Versuchen von J. CHADWICK stiefs man
jedoch unter dieser Annahme eines Zwei-Korper-Zerfalls auf einen Widerspruch zu
gleich mehreren Erhaltungsséitzen der Physik. Statt der erwarteten diskreten Energie
des emittierten Elektrons zeigte der §-Zerfall ein kontinuierliches Energiespektrum,
so dass die Energie- und Impulserhaltung nicht erfiillt waren. Die zweite, nicht minder
schwerwiegende Unstimmigkeit betraf die Spinerhaltung der zerfallenden Atomker-
ne, die ebenfalls verletzt war. Zur Losung dieses Problems verfiel W. PAULI auf
einen, wie er selbst sagte, ,Ausweg der Verzweiflung“: Er postulierte ein zusétzli-
ches, am Zerfall beteiligtes Teilchen mit einer kleinen aber nicht notwendigerweise
verschwindenden Ruhemasse, also einen Drei-Korper-Zerfall [Pau30]. Dieses hypote-
tische Teilchen kénnte dann die fehlende Energie bzw. den fehlenden Impuls tragen
und sollte, um ebenfalls die Ladungs- und Drehimpulserhaltung zu gewéhrleisten,
elektrisch neutral sein und den Spin 1/2 haben. 1934 entwickelte der italienische
Kernphysiker E. FERMI auf der Grundlage von Paulis Idee erstmals eine Theorie
des (3-Zerfalls mit der sich die experimentellen Ergebnisse erklaren liefen [Fer34|, es
mussten aber noch weitere 29 Jahre vergehen, bis von F. REINES und C. COWAN
ein erster experimenteller Nachweis des Neutrinos erbracht werden konnte [Rei53]. In
der Vergangenheit konnten weitere theoretische und experimentelle Errungenschaf-
ten immer mehr von der verborgenen Natur des Neutrinos enthiillen. So weiff man
heutzutage, dass das Neutrino eine von Null abweichende Masse besitzt. Dennoch ist
es trotz intensiver Forschungsanstrengungen noch nicht gelungen diese zu bestimmen.

Eine Moglichkeit zur Messung der Neutrinomasse, liegt in der Betrachtung des (-
Spektrums, welches bereits zur Postulierung des Neutrinos fiihrte. Auf dieser Grund-
lage schlugen D. McCAMMON [McC85] und S. VITALE [Vit85] eine Untersuchung
des [3-Zerfalls von ®"Re mit Hilfe von Tieftemperatur-Mikrokalorimetern vor. Ers-
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te erfolgreiche Experimente in Italien in den 90er Jahren [Cos92| [Ale99] bewiesen
eindrucksvoll das Potential dieses neuen Messprinzips und ermutigten dazu, die ver-
schiedensten kalorimetrischen Detektorkonzepte zu entwickeln und zu verwenden.

In der vorliegenden Arbeit wurde erstmalig ein optimiertes metallisch magneti-
sches Kalorimeter zur Messung des 3-Spektrums von 8"Re entwickelt und charakte-
risiert. Der Schwerpunkt lag dabei, neben dem Erreichen einer moglichst niedrigen
Energieauflésung, auch in der Verwirklichung minimaler Anstiegszeiten. Um dies zu
bewerkstelligen, wurde ein Verfahren entwickelt bei dem der Sensor und der Absorber
des Detektors mit Hilfe der Methode des Diffusionsschweifens metallisch miteinander
verbunden werden.

In Kapitel 2 werden zuerst die massebehaftete Natur des Neutrinos und die ver-
schiedenen Moglichkeiten zur Bestimmung der Neutrinomasse beleuchtet. Anschlie-
fsend soll eine vielversprechende, modellunabhéngige Messmethode genauer erklart
werden, die allein auf der kinematischen Betrachtung des 3-Spektrums basiert. Zu-
sitzlich zu den theoretischen Hintergriinden werden sowohl das KATRIN- als auch
das MARE-Projekt als zwei mogliche experimentelle Realisierungen dieser Methode
vorgestellt.

Kapitel 3 beschreibt die theoretischen Grundlagen eines metallisch magnetischen
Kalorimeters. Die Eigenschaften des verwendeten Sensormaterials Au:Er werden so-
wohl im Modell wechselwirkungsfreier als auch im Modell wechselwirkender magne-
tischer Momente betrachtet. Desweiteren findet eine Diskussion der Merkmale des
supraleitenden Rheniumabsorbers, einem weiteren wichtigen Bestandteil des Detek-
tors, statt. Im Anschluss soll die gewihlte Detektorgeometrie mit einer maanderfor-
migen Detektionsspule motiviert und deren Auswirkung auf die Signalgrofie erdrtert
werden. Am Ende des Kapitels wird noch ein Uberblick iiber die Rauschbeitrige
gegeben, die die Energiauflosung des Kalorimeters fundamental begrenzen.

Das Kapitel 4 beschéftigt sich ausschlieflich mit dem in dieser Arbeit verwen-
deten Detektor-Chip. Hierbei werden das auf eine bestmdgliche Energieaufléosung
optimierte Detektordesign sowie die einzelnen bendtigten Herstellungsprozesse dar-
gelegt. Ferner erfolgt eine Beschreibung der Vorgehensweise bei der Préparation des
Dauerstroms in der Detektionsspule und des dadurch erzeugten Magnetfeldes.

In Kapitel 5 werden die zur Durchfiihrung des Experiments notwendigen ex-
perimentellen und technischen Grundlagen erldutert. Dies beinhaltet die Kiihltech-
nik des verwendeten Kryostaten zur Erzeugung tiefer Temperaturen, das SQUID-
Magnetometer zum Auslesen der Detektorsignale und auch das Diffusionsschweifs-
Verfahren zur metallischen Befestigung des Absorbers auf dem Sensor. Zusammen-
fassend wird zum Schluss noch eine Darstellung des letztendlich charakterisierten
Gesamtaufbaus des Detektors gegeben.

Im letzten Kapitel 6 werden die experimentellen Ergebnisse prasentiert. Hierzu
werden zunéchst die Temperaturabhéngigkeit der Magnetisierung des Au:Er-Sensors
gezeigt und danach die fiir den Detektor typischen Signalformen vorgestellt, welche
durch die Absorption von Roéntgenquanten einer °Fe-Quelle erzeugt wurden. Ab-
schlieftend wird noch die Energieauflosung des Detektors diskutiert, die sich aus den
charakteristischen Linien des Spektrums der Rontgenquelle ermitteln l&sst.



2. MARE - Eine internationale Kollaboration

Die im Verlauf des letzten Jahrhunderts gewonnenen experimentellen und theoreti-
schen Erkenntnisse trugen weitreichend zum Verstindnis des Neutrinos bei und fiihr-
ten u.a. zur Entwicklung der Theorie der elektroschwachen Wechselwirkung [Gla61]
[Wei67][Sal68]. Als ein Teil des ,Standardmodells der Elementarteilchen®, dass die
Phénomene der uns bekannten Wechselwirkungen zu beschreiben vermag, werden in
dieser Theorie alle drei Neutrinofamilien mitsamt ihrer Antiteilchen als masselose
Teilchen betrachtet!. Trotz seines Erfolges, liefert das Standardmodell aber nur ein
unvollstandiges Bild und st&fst bei noch vielen grundlegenden Fragen, wie z.B. nach
der Ursache fiir genau drei Fermionenfamilien, an seine Grenzen.

Um dennoch eine eindeutige Beantwortung der Frage nach der Neutrinomasse
jenseits des Standardmodells zu erhalten, wurden eine Vielzahl von Experimenten
mit den unterschiedlichsten Ansétzen durchgefiihrt. Eine Moglichkeit stiitzt sich auf
die Analyse von kosmologischen Daten. Hierbei wird angenommen, dass eine nicht
verschwindende Neutrinomasse Auswirkungen auf die Inhomogenitét der kosmischen
Hintergrundstrahlung oder die grofrdumige Struktur des Universums haben miisse.
Solche kosmologischen Betrachtungen ermoglichten es eine aktuelle obere Grenze fiir
die Masse des Neutrinos von 0,26 ¢V /c? festzulegen [Sel08|. Ein anderer Ansatz wid-
met sich der Untersuchung des neutrinolosen Doppelbeta-Zerfalls 0273 iiber dessen
Halbwertszeit dann m,, bestimmt werden kann. Die Existenz eines derartigen Zerfalls
setzt allerdings voraus, dass es sich bei dem Neutrino um ein sogenanntes Majorana-
Teilchen handelt. Bisherige auf dieser Grundlage durchgefiihrte Messungen ergaben
eine mogliche Neutrinomasse im Bereich von 0,2 bis 0,6V /c? |[Kla04]. Der groke
Nachteil der hier vorgestellten indirekten Methoden zur Bestimmung der Neutrino-
masse liegt jedoch in ihrer Modellabhédngigkeit. Es stellt sich somit die Frage nach
der Glaubwiirdigkeit der Ergebnisse, da sie auf theoretischen Annahmen basieren,
die noch nicht vollstindig verifiziert werden konnten.

Im Laufe dieses Kapitels wird zuerst das Neutrino als massebehaftetes Teilchen
diskutiert und anschliefend eine Messmethode beschrieben, die es erlaubt direkte
Informationen {iber die Neutrinomasse zu gewinnen. Als eine experimentelle Reali-
sierung einer solchen direkten Neutrinomassenbestimmung werden abschliefsend die
im Rahmen des MARE?-Projekts durchgefiihrten Rhenium-Experimente vorgestellt.

2.1 Das Neutrino als massebehaftetes Teilchen

Anders als noch im ,Standardmodell der Elementarteilchen“ angenommen, hat sich
in den letzten Jahren die Ansicht durchgesetzt, dass es sich bei dem Neutrino um ein

! Andernfalls wiire die experimentell beobachtete maximale Paritéitsverletztung, d.h. die schwache
Wechselwirkung koppelt nur an linkshindige Neutrinos bzw. rechtshindige Antineutrinos, nicht
erklarbar.

2yon ital. mare ,Meer“, Akronym fiir Microcalorimeter Arrays for a Rhenium Experiment

3
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massebehaftetes Teilchen handelt. Grund hierfiir waren Beobachtungen von atmo-
sphérischen und solaren Neutrinos, deren Fliisse theoretisch iiber die Wechselwirkung
der kosmischen Strahlung mit der Atmosphére bzw. iiber das ,Standard-Sonnen-
Modell* (SSM) berechnet werden konnen. In beiden Féllen wurde in gleich mehreren
Experimenten eine signifikante Abweichung vom erwarteten Neutrinofluss gemessen.
1992 veroffentlicht die Kamiokande Kollaboration daraufhin erstmals Daten die ein-
deutig ein atmosphirisches Myonneutrino-Defizit belegen [Hir92|. Hinweise fiir ein
solares Elektronneutrino-Defizit konnten bereits iiber Jahrzehnte gesammelt werden,
der endgiiltige Beweis wurde aber erst 2001/2 durch das SNO?* erbracht [Ahm02].

Nach dem heutigen Kenntnisstand geht man davon aus, dass die Neutrinos kei-
ne signifikante Wechselwirkung mit Materie im Inneren der Sonne bzw. in der At-
mosphére der Erde eingehen und dass das SSM im Wesentlichen richtig ist. Das
scheinbare ,Verschwinden der Elektronneutrinos wird durch die von Z. MAKI et
al. 1962 theoretisch vorhergesagten Neutrinooszillationen erklirt, bei denen sich die
Neutrinoarten umwandeln kénnen [Mak62|. Die einzelnen Flavoureigenzusténde der
schwachen Wechselwirkung |v,) (o = e, 1, 7) sind dabei iiber die unitire Mischungs-
matrix U mit den Masseneigenzustinden |v;) (i = 1,2, 3) verkniipft:

Vg) = ZUM ) (2.1)

Fiir den Fall, dass die Neutrinoarten unterschiedliche Massen besitzen, sind die Fla-
voureigenzustinde somit durch Linearkombinationen der Masseneigenzustinde gege-
ben und die Flavours kénnen periodisch ineinander iibergehen. Das heifst als notwen-
dige Voraussetzung fiir die Existenz von Neutrinooszillationen miissen mindestens
zwei der Masseneigenwerte ungleich Null sein. Die Wahrscheinlichkeit, mit der sich
ein Neutrino mit dem Flavourzustand |v,) und der Gesamtenergie F, nach einer Zeit
t in den Zustand |vg) umwandelt, betriagt [Kla95]

, 2 4
Pan8) = (Ol ONF = 3 U0+ 3 U U 0 (5 50) |
i i#£j v

(2.2)
wobei Am;; = m7 —m} die quadratische Massendifferenz zweier Masseneigenzustén-
de angibt. Die beobachteten Flavourumwandlungen enthalten also keine eindeutige
Informationen iiber die absoluten Neutrinomassen, dennoch kénnen sie eindrucksvoll
bezeugen, dass Neutrinos eine endliche Ruhemasse besitzen.

2.2 Direkte Massenbestimmung aus dem (-Spektrum

Alle bisher diskutierten Neutrinoexperimente sind nur bedingt fiir die Bestimmung
der Neutrinomassen geeignet, da sie entweder von moglicherweise falschen Modell-
vorstellungen abhéngen, oder lediglich sensitiv auf Massendifferenzen sind. Es wer-
den also weitere modellunabhéngige, direkte Methoden zur Festlegung der absoluten

3 Abkiirzung fiir das Sudbury Neutrino Observatory
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Massenskala bendtigt. Hierfiir bieten sich Untersuchungen von radioaktiven Zerfalls-
Reaktionen an, bei denen Neutrinos bzw. Antineutrinos beteiligt sind. Eine solche
Reaktion ist der bereits bekannte einfache [-Zerfall. Aus dessen kontinuierlichen
Spektrum konnen Infomationen iiber die Neutrinomasse abgeleitet werden - allein
durch kinematische Betrachtungen und ohne weitere theoretische Ansétze.

Der einfache 37-Zerfall ldsst sich allgemein beschreiben durch:

42X — Y +e 47, (2.3)

wobei ein Kern X (A, Z) unter Emission eines Elektrons und eines Antielektronneu-
trinos in einen Tochterkern Y (A, Z’) mit um eins erhdhter Kernladungszahl {ibergeht.
Die Massendifferenz von Mutter- und Tochteratom bestimmt dabei die freiwerdende
Zerfallssenergie Fy. Bei genauer Kenntnis dieser Zerfallsenergie, die sich entsprechend
auf die Reaktionsprodukte aufteilt, kann die Messung des Neutrinos geschickt auf eine
Messung der Endpunktsenergie des ebenfalls ausgesandten Elektrons zuriickgefiihrt
werden. Mit Hilfe von Fermis Goldener Regel erhélt man fiir das Energiespektrum
des Elektrons den Ausdruck

m2 ct
N(Ee)dEe = R(Ee)Eepe<E0 - Ee)2 1— ( e dEe (24)

EO - Ee)2

mit der Gesamtenergie F, bzw. dem Impuls p, des Elektrons und der Masse m,,, des
Elektronneutrinos®. Der Faktor R(FE,) ist eine von der Neutrinomasse unabhiingige
Funktion, die sich aus dem sogenannten Formfaktor S(E.) und der Fermifunktion
F(Z', E.) zusammensetzt:

me’

R(E.) = S(E.)F(Z',E.) = G% 5

cos? O |M|* F(Z',E) . (2.5)

Hierbei bezeichnen Gy die Fermikonstante, m, die Elektronenmasse, 6 den Cabibbo-
Winkel und | M|* das Kernmatrixelement des Ubergangs. Mit der Fermifunktion wird
die Coulombwechselwirkung zwischen dem Elektron und dem Tochterkern mit der
Ladung Z'e beriicksichtigt.

In Abbildung 2.1a) ist F(Z', E.) fiir den einfachen g~ -Zerfall aufgetragen. Um
eine allgemeine Darstellung zu ermoglichen, wurden hierfiir die Energieachsen auf
die Ubergangsenergie QQ = Ey —m.c? normiert. Wie man erkennen kann, bewirkt der
Einfluss der Coulombwechselwirkung eine Umverteilung der 5-Ereignisse zu niedrige-
ren Energien und ist fiir den hoherenergetischen Bereich nahe der Endpunktsenergie
bereits vernachléssighar. Die generelle Form des Spektrums wird haupséchlich durch
den in Abb. 2.1b) ebenfalls gezeigten Phasenraumfaktor p.E.(Fy — E.)? beeinflusst.

4Das TCP-Theorem, das aus der relativistischen Quantenfeldtheorie hervorgegangen ist, besagt,
dass die Gesamtoperation aus Zeitumkehr T, Ladungskonjugation C und Paritit P invariant ist
[Lid57]. Weiterhin kann aus dem TCP-Theorem gefolgert werden, dass die Massen von Teilchen
und Antiteilchen exakt gleich sind. Insofern wird der Einfachheit halber im Folgendem die Masse
des Elektronneutrinos diskutiert, obwohl beim (G~ -Zerfall ein Anitelektronneutrino erzeugt wird.
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Abb. 2.1: a) Allgemeine Fermifunktion des einfachen (3~ -Zerfalls, bei der der Einfluss
durch die Kernladungszahl des Tochteratoms durch die Skalierung der Ordinate in will-
kiirlichen Einheiten noch nicht mit beriicksichtigt wird. b) Phasenraumfaktor, der den
generellen Verlauf des B-Spektrums bestimmt.

Um die Auswirkungen einer endlichen Ruhemasse des Neutrinos besser untersu-
chen zu konnen, wird das 3-Spektrum in der sogenannten Kurie-Darstellung aufge-
tragen:

K(Ee> - %:(EO_Egc/l—ﬁ . (26)

Fiir eine verschwindene Neutrinomasse m,, = 0eV/c? ergibt sich aus dem Kurieplot
eine lineare Abhéingigkeit zwischen K (E,) und E., wobei die Gerade die Energieachse
genau bei der Zerfallsenergie Ejy schneidet. Besitzt das Neutrino jedoch eine endliche
Ruhemasse, so kann das Elektron nur mit einer Maximalenergie von E ax = Eo —
m,,c® emittiert werden. Der Kurvenverlauf weicht in diesem Fall von der Geraden ab
und schneidet, die Energieachse senkrecht bei der um m, c? verminderten Energie.
In Abbildung 2.2 soll dies fiir verschiedene Neutrinomassen verdeutlicht werden.
Hierfiir wurden sowohl eine verschwindene Neutrinomasse, als auch Neutrinomassen
von m,, = 506V /c* bzw. m,, = 100eV/c* angenommen.

Aus der Analyse des Kurvenverlaufs und im Speziellen des Schnittpunktes mit
der Energieachse ldsst sich somit die Masse des Neutrinos bestimmen. Dabei ergibt
sich jedoch das Problem, dass gerade in dem interessanten Energiebereich des Ku-
rieplots in der Nahe der Zerfallsenergie E, die Zihlrate sehr gering ist. Integriert
man das Energiespektrum in einem kleinen Intervall [Eq — §F, Ey| unterhalb der
Zerfallsenergie, so ergibt sich fiir den Anteil der fiir uns wichtigen Ereignisse die
Proportionalitat

F(JE) = 7 N(E.,my,, = 0)dE « (%Ef . (2.7)
Eg—0F



2.2. Direkte Massenbestimmung aus dem [-Spektrum 7

Abb. 2.2: Kurieplot des einfachen (-
Zerfalls fiir verschiedene Neutrinomassen:
- Die schwarze durchgezogene Gerade ergibt
sich dabei fiir m,, = 0eV/c. Die roten
- Kurven entsprechen endlichen Neutrino-
massen von m,, = 50eV/c? (gestrichelte
T Linie) bzw. m,, = 100eV/c? (gepunktete
Linie).
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Um diesen Effekt so gering wie moglich zu halten, ist es also sinnvoll einen Zerfall
mit moglichst geringer Endpunktsenegie zu wéhlen.

Auf der Grundlage dieses Prinzips wurde schon seit den 70er Jahren der (3-Zerfall
von *H mit magnetischen Spektrometern analysiert und das verwendete Messverfah-
ren stetig weiterentwickelt, wodurch die Neutrinomasse auf immer kleinere Ober-
grenzen eingeschriankt werden konnte. Das Element Tritium zerfallt mit einer Halb-
wertszeit von 7yp = 12,3 yr, sowie einer vergleichsweise niedrigen Ubergangsenergie
von @ = 18,6keV in 3He und besitzt somit eine fiir spektroskopische Messungen
giinstige Aktivitdt im Endpunktsbereich. Die neuesten Experimente wurden dabei
mit sogenannten MAC-E-Filtern® durchgefiihrt, bei denen die Elektronen adiabatisch
entlang der Magnetfeldlinien gefiihrt und durch ein elektrostatisches Potential ener-
gieselektiert werden. Ein MAC-E-Filter stellt also ein Hochenergiepass-Filter dar und
zeichnet sich zudem durch eine sehr hohe FEnergieauflosung aus. Auf diese Weise kann
die Datenanalyse auf den relevanten Energiebereich beschrinkt und stérende Ein-
fliisse von niederenegetischen Elektronen vermieden werden. Die zur Zeit genauesten
direkten Messungen stammen dabei aus dem Mainzer Neutrinomassen-Experiment
mit einer oberen Schranke von

my, <22eV/c2 (95% C.L.) (2.8)
bzw. aus dem Troitsk Neutrinomassen Experiment, das einen Wert von
m,, <2,05eV/c®  (95% C.L.) (2.9)

ergab [Wei07].

Eine weitere Verbesserung erhofft man sich aus dem KArlsruhe TRItium Neutri-
no Experiment, kurz KATRIN, das sich gegenwartig noch im Aufbau befindet und
eine neue obere Neutrinomassengrenze von 0,2 eV/c? zum Ziel setzt [KAT05]. Um ei-
ne solche Massensensitivitéit im sub-eV /c>-Bereich zu erreichen, setzt man vor allem
auf noch grofere Spektrometer sowie lingere Messzeiten und sieht sich dabei neben
den enormen technischen und finanziellen Herausforderungen mit mehreren Proble-
men konfrontiert. Als der wohl grofste Nachteil sei hier die externe Tritium-Quelle

5 Abkiirzung fiir Magnetic Adiabatic Collimation combined with an Electrostatic Filter
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genannt. Durch diese Anordnung werden Elektronen, die bei Zerféllen in angeregte
Zusténde erzeugt wurden und eine entsprechend geringere Energie tragen, unerkannt
mitgemessen. Aber auch weitere Effekte bei denen es zur Selbstabsorptionen inner-
halb der Quelle oder zu Reflexionen am Quellenhalter kommen kann, beeinflussen die
Energie der Elektronen und kénnen so das gemessene Spektrum verfilschen. Diese
komplexen Einfliisse miissen alle sehr gut untersucht und ihre Auswirkungen voll-
stindig verstanden sein, um systematische Fehler auszuschliessen und eine sinnvolle
Analyse der Messdaten gewahrleisten zu konnen.

2.3 Rhenium-$-Experimente

Einen grundlegend anderen, aber umso vielversprechenderen, Ansatz zur direkten
Bestimmung der Neutrinomasse stellen Tieftemperatur-Mikrokalorimeter dar, mit
deren Hilfe das 3-Spektrum von Rhenium untersucht werden soll. Das kalorimetrische
Messprinzip nutzt dabei die Temperaturerhohung, die bei der Absoption eines -
Teilchens hervorgerufen wird. Je nach Hohe der Temperaturdnderung kann dann auf
die Energie des absorbierten Teilchens geschlossen werden.

Das Isotop ¥"Re besitzt mit Q = 2,47 keV einen besonders niedrigen Wert fiir die
Ubergangsenergie. Gemif der Proportionalitit (0£/Q)? kann der Anteil der Zihlra-
te in diesem Endpunktsenergiebereich im Vergleich zu Tritium somit nochmals um
einen Faktor 430 gesteigert werden. Zudem stellen die Atome der Re-Quelle auch
gleichzeitig den Absorber des Kalorimeters dar, sodass die oben genannten Nachteile
der Tritium-Experimente hier ausgeschlossen werden konnen.

Die ersten Schritte

Die ersten ,Gehversuche® im Bereich der kalorimetrischen Rhenium-Experimente
wurden in den 80er Jahren von zwei italienischen Gruppen aus Genua (MANU)
und Mailand (MIBeta) unternommen. Unabhéngig voneinander konnten in den Fol-
gejahren beide Gruppen auf der Grundlage leicht unterschiedlicher Detektorkonzepte
die ersten Erfolge erzielen.

Das MANU-Experiment verwendete dabei 1,5 mg metallisches Rhenium mit einer
natiirlichen '8"Re-Isotopenkonzentration von 63% als Absorber und einen Germani-
um dotierten Thermistor als Thermometer. Das so bei einer Arbeitstemperatur von
100 mK gemessene Spektrum ermoglichte es eine obere Neutrinomassengrenze von
m,, < 26eV/c* (95% C.L.) zu bestimmen [Cos92]. Zudem konnten die bereits 1991
von S.E. KOONIN vorhergesagten sogennannten BEFS® [Koo91] erstmals genauer
untersucht werden. Dabei handelt es sich um einen Effekt, bei dem die Wellenfunk-
tionen der emittierten (-Elektronen von den Atomen der unmittelbaren Umgebung
zuriickgestreut werden und miteinander interferieren. Als eine direkte Auswirkung
wurden Oszillationen im [(-Spektrum beobachtet, deren Einfluss sich allerdings bei
hoheren Energien schnell vermindert und am Endpunkt des Spektrums bereits ver-
nachlissigbar ist [Gat99].

6 Abkiirzung fiir Beta Environmental Fine Strukture
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Das MIBeta-Experiment hingegen basierte auf einem Array aus 8 dielektrischen
AgReOy-Kristallen zu je 0,25 mg, die ebenfalls von Halbleiter-Sensoren ausgelesen
wurden, und erreichte eine obere Grenze fiir die Neutrinomasse von m,, < 15eV/c?
(90% C.L.) [Sis04].

Beide Gruppen sind derzeit Teil der internationalen MARE Kollaboration. Ziel
dieses MARE-Projektes ist es die bereits erreichten Energieauflosungen der MANU-
und MIBeta-Experimente von 40 eV bzw. 28 5 eV (bei einer Energie von 2,47 keV) mit
Hilfe neuer Detekorkonzepte, wie z.B. den supraleitenden Phaseniibergangs-Sensoren
(TES") oder den im Rahmen dieser Arbeit verwendeten magnetischen Kalorimetern,
deutlich zu verbessern und die messbare Grenze fiir die Neutrinomasse weiter zu
reduzieren. Dies soll in einem zweistufigen Zeitplan realisiert werden [MARO06|.

MARE - Phase I

In der ersten Phase wird zunéchst eine Sensitivitit von 2-3eV/c? angestrebt. Die
Anforderungen an die Detektoren, die mit Hilfe einer Monte-Carlo-Simulation be-
rechnet wurden, sind dementsprechend hoch. So muss die Statistik im Vergleich zu
den bisherigen Experimenten um mehrere GroRenordnungen auf iiber 1010 8-Zerfille
gesteigert und die Energicauflosung auf AEpwmy < 15 eV /c? reduziert werden.

In einer ndchsten Generation von Rhenium-Experimenten (MANU-2 und MIBeta-
2) sollen hierfiir jeweils Arrays aus ca. 300 Detektoren eingesetzt werden, deren Ab-
sorber erneut aus metallischem Rhenium bzw. dielektrischen Kristallen bestehen,
und durch ihre grofe Anzahl die bendtigte Statistik gewéhrleisten. Weiterhin konnte
durch die Verwendung von Phaseniibergangs-Sensoren und durch eine Weiterent-
wicklung der Halbleiter-Thermistoren in beiden Gruppen die erforderliche Energie-
auflosung erzielt werden [Per06]|Nuc06].

Nach einer Messzeit von ein bis drei Jahren konnten somit noch vor Ende des
KATRIN-Experiments erste Ergebnisse vorliegen. Mit dieser ersten Phase des MARE-
Projekts bietet sich die interessante Moglichkeit, die in den Mainz- und Troitzk-
Experimenten gewonnen Neutrinomassengrenzen iiber einen unabhéngigen, komple-
mentiren Ansatz in demselben Sensitivitdtsbereich zu iiberpriifen.

MARE - Phase II

Die zweite Phase hat eine Verbesserung der Sensitivitdt um eine weitere Grofenord-
nung auf 0,2 eV /c? zum Ziel und ist mit der Genauigkeit des KATRIN-Experiments
vergleichbar. Um dies zu erreichen, muss die Statistik weiter auf 104 S-Zerfille ge-
steigert und das Detektor-Array entsprechend deutlich vergrofert werden.

Die vielleicht grofste Herausforderung bei der Entwicklung geeigneter Detektoren
stellen in dieser Phase jedoch sogenannte ,Pile-Up“-Effekte dar. Abhéngig vom De-
tektor existiert eine endliche Auflésungszeit 75 bei der es gerade noch moglich ist zwei
aufeinanderfolgende Temperaturpulse voneinander zu trennen. Diese Auflosungszeit
entspricht grofenordnungsmafig den Signalanstiegszeiten des Detektors und hat zur

7 Abkiirzung fiir Transition Edge Sensor
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Folge, dass Signale die innerhalb dieser Zeitspanne 7 detektiert werden, nicht mehr
korrekt interpretiert werden kénnen und somit die Form des 3-Spektrums beeinflus-
sen. Die Rate der ,Pile-Up“-Ereignisse ist dabei ndherungweise durch das Produkt
aus der totalen Aktivitdt der Rhenium-Quelle und der Auflosungszeit 7o gegeben

Jou = ATp . (2.10)

Um die geforderten hohen Statistiken zu erreichen, ist es nur bedingt maglich f,,, iber
die Aktivitdt und damit iiber die Absorbergréfen zu reduzieren. Fiir das Gelingen
dieses Projektes wird es in den nichsten Jahren daher von besonderer Bedeutung sein
Detektoren mit moglichst hohen Auflésungsvermogen und kurzen Signalanstiegszei-
ten zu entwickeln. Die bisher besten veroffentlichten Werte fiir Signalanstiegszeiten
stammen aus dem MANU-2 Experiment und liegen im Bereich von 25-30 ps.

Abbildung 2.3 zeigt die berechnete zeitliche Entwicklung der Neutrinomassensen-
sitivitdt des MARE-2 Experimentes in Abhéngigkeit von der Messdauer. Im Rahmen
einer Monte-Carlo-Simulation wurden vier verschiedene experimentelle Anordnungen
beriicksichtigt, die sich jeweils in der Energieauflosung, Signalauflésungszeit und -
Zerfallsaktivitiat pro Detektor voneinander unterscheiden.

0.6 T T T T T
os | olnE Abb. 2.3: Zeitliche Entwicklung der Neu-
e\ X (25 1. 10) trinomassensensitivitit des MARE-2 Ex-
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Um das angestrebte Ziel im 0,2 eV-Bereich zu erreichen, wird der engiiltige Auf-
bau des MARE-Projekts dementsprechend aus einem Array aus 50000 Detektoren
mit einer Energieauflosung von A Epwmy < 5eV /¢ bzw. einer Signalanstiegszeit von
Ta < 2 ps bestehen und eine Datenaufnahme iiber zehn Jahre erfordern.

Als ein Teil der internationalen MARE Kollaboration wird in der Heidelberger
Gruppe auf der Basis sogenannter metallisch magnetischer Kalorimeter ein neues
Detektionskonzept zur Messung des 3-Spektrums von *Re entwickelt. Ein solcher
Detektor wurde erstmals 2006 aufgebaut [Hau06] und in den Folgejahren intensiv
untersucht und weiterentwickelt [Por07|[Hoe08]. Im Rahmen dieser Arbeit wurde
der Detektor hinsichtlich der fiir die Neutrinomassenbestimmung gestellten Anforde-
rungen ersmals optimiert und charakterisiert. Dabei wurde bei der Entwicklung und
beim Aufbau der Schwerpunkt auf die Reduktion der Signalanstiegszeiten gelegt und
eine Verbesserung der Energieauflosung angestrebt.



3. Theoretische Grundlagen

3.1 Detektionsprinzip magnetischer Kalorimeter

Im Folgenden soll das Funktionsprinzip eines metallisch magnetischen Kalorimeters
beschrieben werden, das auf dem ersten Hauptsatz der Thermodynamik beruht. Ab-
bildung 3.1 zeigt den schematischen Aufbau eines solchen Kalorimeters zur Messung
der Energie massiver Teilchen oder einzelner Rontgenquanten.

Rontgenquant

oder
massives Teilchen

auleres Absorber
Magnetfeld

A

Spule zum
Magnetometer

schwache therm. paramagnetischer
Ankopplung Sensor

Abb. 3.1: Schematische Darstellung eines metallisch magnetischen Kalorimeters.

Die Hauptbestandteile des Detektors sind dabei ein Absorber fiir die zu detek-
tierenden Teilchen und ein paramagnetischer Temperatursensor, die beide in einem
moglichst starken thermischen Kontakt miteinander stehen. Der Sensor ist weiterhin
schwach an ein Wérmebad der Temperatur T' gekoppelt und befindet sich zudem
in einem &duferen Magnetfeld, wodurch sich die magnetischen Momente des Sensors
teilweise ausrichten.

Wird ein Teilchen oder Rontgenquant im Absorber absorbiert, so kommt es zu
einem Energieeintrag 0 £ im Detektor, der in linearer Niherung eine Temperaturer-
héhung des Absorbers und des Sensors um

Wy
C'tot
zur Folge hat. Hierbei bezeichnet Cl,; die Gesamtwirmekapazitéit des Detektors. Die-
se Erwarmung bewirkt aufgrund des paramagnetischen Verhaltens des Sensors eine

Anderung der Magnetisierung 6, die fiir hinreichend kleine Temperaturinderungen
(0T < T) durch

0T =

(3.1)

oM oM SF
M="220T = —
g ar ° T Ciot

(3.2)

11
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gegeben ist. In der Spule, die den Sensor umschlieft, induziert die Magnetisierungs-
dnderung dann eine Anderung des magnetischen Flusses d¢ o< 6 M, welche mit Hilfe
eines empfindlichen Magnetometers ausgelesen wird. Die Bestimmung der absorbier-
ten Energie erfolgt somit iiber eine Messung der Magnetisierung bzw. des magneti-
schen Flusses, der proportional zu dF ist.

Anhand von Gleichung 3.2 lassen sich direkt zwei wichtige Anforderungen able-
sen, die an die Detektormaterialien gestellt werden. Um eine Maximierung des De-
tektorsignals und damit die bestmogliche Energieauflosung zu gewéhrleisten, sollte
die Magnetisierung des Sensors eine moglichst starke Temperaturabhidngigkeit auf-
weisen. Als eine zusétzliche Forderung ist es wichtig die Gesamtwarmekapazitit des
Detektors so gering wie moglich zu halten. Dies ldsst sich zum einen durch moglichst
kleine Absorber- und Sensorvolumina, aber auch durch die Wahl tiefer Arbeitstempe-
raturen erreichen, bei denen der elektronische und der phononische Anteil der Wir-
mekapazitit den Abhingigkeiten C oc T bzw. Cpy, o< T? entsprechend kleiner sind.
Eine weitere Alternative stellen Absorber aus Supraleitern dar, fiir die die elektroni-
sche Warmekapazitit unterhalb der Sprungtemperatur 7, exponentiell unterdriickt
und praktisch vernachlissigbar ist. Wie sich in Abschnitt 4.1 zeigen wird, kann dann
auch die Warmekapazitit des Sensors entsprechend klein gehalten werden.

Unter diesen Voraussetzungen hat sich seit Beginn der 90er Jahre mit Erbium
dotiertes Gold als ein besonders geeigneter Kandidat fiir das Sensormaterial durch-
gesetzt [Ban93|. Durch die starke Kopplung zwischen den Systemen der Leitungs-
elektronen und der lokalisierten magnetischen Momente ermdoglicht diese Legierung
zudem eine schnelle Thermalisierung, wodurch die gewiinschten schnellen Signalan-
stiegszeiten (siche Abschnitt 2.3) garantiert werden konnen.

3.2 Das Sensormaterial Au:Er

3.2.1 Eigenschaften von Erbium in Gold

Im Rahmen dieser Arbeit wurde als paramagnetischer Temperatursensor eine Legie-
rung aus dem Edelmetall Gold (Au) und dem Seltenerdmetall Erbium (Er) mit einer
Erbiumkonzentration von 295 ppm verwendet.

Reines Gold ist diamagnetisch und besitzt eine nahezu temperaturunabhéngi-
ge magnetische Volumensuszeptibilitit von ya, = —3.45 - 1075, Die paramagneti-
sche Eigenschaften des Sensormaterials resultieren also erst aus der Dotierung des
Wirtsmetalls Gold mit geringen Mengen Erbium. Bei diesem Vorgang besetzen die
Erbium-Atome, wie in Abbildung 3.2 skizziert, regulire Gitterplatze des kubisch fla-
chenzentrierten Kristallgitters von Gold und geben dabei drei Valenzelektronen an
das Leitungsband von Gold ab. Die Er3*-Ionen besitzen daher die Elektronenkonfigu-
ration [Kr| 4d'%4 f1155%5p% und tragen aufgrund der unvollstéindig gefiillten 4 f-Schale
ein permanentes magnetisches Moment.

Fiir Temperaturen unterhalb von etwa 50 K iiberwiegt der Einfluss der Erbium-
Ionen im Au-Wirtsmaterial und die Legierung zeigt insgesamt ein paramanetisches
Verhalten.
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Abb. 3.2: Schematischer Ausschnitt

Gold-Atom der  Gitterstruktur  einer  Au:Er-
\ Legierung. Die FEr3t-Ionen, deren

Er-lon Ionenradius durch die &ufieren 5s-
\ und 5p-Obitale 1A betrigt, nehmen

5s- und 5p-Orbitale ——— < regulére Plitze des fece-Gitters von Au
/ ein. Mit einem Radius von nur 0,4 A
4f-Orbital __ . liegen die teilweise gefiillten 4 f-Schalen

- tief im Inneren des lons.

.08 &

Vergleicht man den Tonenradius der Er3*-Ionen, ri,, ~ 1 A, mit dem Radius der
4f-Schale, r4p ~ 0,3 A, so erkennt man, dass diese tief im Inneren des Er®*-Tons
liegt. Das von den Goldatomen erzeugte Kristallfeld wird somit effektiv von den
duleren Hs- und Hp-Obitalen abgeschirmt und ist am Ort der 4f-Elektronen hin-
sichtlich der Spin-Bahn-Kopplung in guter Niherung vernachlissigbar. Dies erlaubt
es den Gesamtdrehimpuls J des Er®"-Grundzustandes gemiR der Hund’schen Re-
geln aus dem Gesamtspin S und dem Gesamtbahndrehimpuls L zu berechnen und
man erhilt S =3/2, L =6 und J = 15/2. Mit dem hieraus resultierenden Landé-
Faktor g; = 6/5 kann dann das magnetische Moment g = —g;upJ bestimmt werden
[Abr70], wobei ug = 9,27 - 1072*J/T dabei das Bohr’sche Magneton angibt.

Fiir hohe Temperaturen 7 > 100K findet man eine gute Ubereinstimmung zwi-
schen der auf diese Weise theoretisch vorhergesagten und der tatsdchlich gemessenen
Magnetisierung [Wil69]. Bei tiefen Temperaturen kann der Einfluss des Kristallfel-
des jedoch nicht mehr vernachlissigt werden. Infolgedessen wird die (2J + 1)-fache
Entartung des Grundzustandes aufgehoben und es kommt zu einer Aufspaltung in
mehrere Multipletts (I'g-, I'7-Doublett, 3 x I's-Quartett). Das energetisch niedrigs-
te Multiplett ist, im Falle von Er*T in Au, ein Kramers-I';-Doublett, dessen Ab-
stand zu dem nichsthéheren Multiplett AE = 17 K-kg [Hah92| betriigt'. Die GroRe
kg = 1,38 - 10723 J /K kennzeichnet dabei die Boltzmann-Konstante. Im Fall tiefer
Temperaturen ist eine Besetzung der héheren Multipletts somit also sehr unwahr-
scheinlich und das Verhalten von Au:Er kann folglich als ein Spin-1/2-System mit ei-
nem effektiven Quasispin von S = 1 /2 und einem effektiven Landé-Faktor von § = 6,8
betrachtet werden [Abr70].

3.2.2 Au:Er im Modell wechselwirkungsfreier magnetischer Momente

Wie bereits in Abschnitt 3.1 beschrieben wurde, basiert das Grundprinzip eines ma-
gnetischen Kalorimeters darauf, die Bestimmung der Teilchenenergie auf eine Mes-

!Dieser bisher vermutlich genaueste Wert fiir den Energieabstand stammt aus Neutronen-
streuexperimenten. Weitere experimentelle Methoden ergaben im Einzelnen: Hyperfein-Resonanz-
Spektroskopie: 11 + 2 K-kp [Sj675], ESR: 16 + 6 K-kp [Dav73] und Gleichfeldsuszeptibilitit 19 K-kp
[Wil69].
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sung der Magnetisierungsdnderung eines paramagnetischen Temperatursensors zu-
riickzufithren. Aus Gleichung 3.2 lasst sich erkennen, dass hierfiir sowohl die Wir-
mekapazitit Ci,; des Kalorimeters als auch die Temperaturabhingigkeit der Magne-
tisierung OM /0T bekannt sein miissen.

Beide Grofen konnen mit Hilfe der freien Energie F' berechnet werden. Fiir diese
gilt in der statistischen Physik der Ausdruck

F=—-NkgTlhz (3.3)

mit der Anzahl N der magnetischen Momente und der Ein-Teilchen Zustandssumme

z= Ze_E"/kBT . (3.4)

Die Werte E; bezeichnen dabei die Energieeigenwerte eines einzelnen magnetischen
Moments. Durch Bildung der thermodynamischen Ableitungen kénnen aus den bei-
den Gleichungen 3.3 und 3.4 die Warmekapazitit

N 9 9
kpT? (<E >_ <E> ) (3'5)

M:—g <g—§> | (3.6)

sowie deren Ableitung nach der Temperatur bestimmt werden. Mit (X) wird hierbei
der thermodynamischen Mittelwert der Grofe X angegeben.

Wie bereits erwahnt, kann Au:FEr bei tiefen Temperaturen und kleinen Magnet-
feldern als ein Spin-1/2-System dargestellt werden. In einem &uferen Magnetfeld B
besitzen die magnetischen Momente des Erbium-Tons somit zwei mogliche Orientie-
rungen mit den Energieeigenwerten

C =

und die Magnetisierung

gusB
5

Fiir die Warmekapazitiat der magnetischen Momente findet man somit die Beziehung

E. =+ (3.7)

(3.8)

B 2 E/kpT
@:N@( )( ©

ksT ) (eE/ksT 4 1)
mit einer Energieaufspaltung von F = gugB.

Die Magnetisierung M einer Au:Er-Legierung ergibt sich auf analoge Weise zu

N &
M——%tanh<

=2 (3.9)

E
2kgT )
Im Grenzfall hoher Temperaturen (£/(2kgT) < 1) kann der Hyperbeltangens zu
tanh(h) ~ h entwickelt werden und man erhélt fiir die Magnetisierung den als Curie-
Gesetz bekannten Zusammenhang

_ N gugE \H

R~ = —. 3.10
V 4kgT T ( )
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Bei tiefen Temperaturen (E/(2kgT) > 1) weicht die Magnetisierung immer stérker
vom Curie-Verhalten ab und erreicht schlieklich einen Sattigungswert von Ngug/2V,
wenn alle magnetischen Momente parallel zum dufteren Magnetfeld ausgerichtet sind.

3.2.3 Detektorsignal

Nach Abschnitt 3.1 flihrt ein Energieeintrag dF im Detektor zu einer temperatur-
abhingigen Anderung der Magnetisierung 6M bzw. zu einer Anderung des magne-
tischen Momentes dm. In der folgenden Diskussion eignet es sich dabei eher das
magnetische Moment zu betrachten, da dieses, anders als die Magnetisierung, un-
abhingig von der gewdhlten Sensorgeometrie ist. Flieft die im Detektor deponierte
Energie 0F in das Zeeman-System der hier als wechselwirkungsfrei angenommenen
magnetischen Momente, so bewirkt sie dort ein Umklappen von d N Spins, die jeweils
die Energie gugB tragen. Mit Gleichung 3.2 gilt fiir die Anderung des magnetischen
Moments folglich:

oM oM 0E OF
=V —T =V — — = — . A1
om 8T6 ar Cy B (3:11)

Das 1/B-Verhalten ldsst sich dabei auf die Zeeman-Aufspaltung zuriickfiihren, die
proportional zu B ist und daher dazu fiihrt, dass bei gréferen Magnetfeldern mit
der gleichen Energie weniger Spins umgeklappt werden kénnen.

In einem realen Detektor miissen neben den magnetischen Momenten jedoch noch
weitere Systeme beriicksichtigt werden. Hierzu gehoren sowohl die Leitungselektro-
nen des Sensors und des Absorbers mit der Warmekapazitit Cy, als auch auch die
Gitterschwingungen mit der Wirmekapazitit Cp,. Aufgrund der T3-Abhéngigkeit
der Warmekapazitit des Phononensystems kann bei den betrachteten tiefen Tem-
peraturen der Beitrag der Phononen zur Warmekapazitat allerdings vernachléssigt
werden. Dadurch wird nicht die gesamte im Detektor deponierte Energie 6 E vom
Zeeman-System aufgenommen, sondern nur der Bruchteil

Cy,
0, = ————F . 3.12
z Cyz + Cq ( )

Abbildung 3.3 zeigt die berechnete Anderung des magnetischen Moments des
in dieser Arbeit verwendeten Sensors mit den Mafen 245 pymx245 pmx1,5 ym bei
einem Energieeintrag von 5,9keV fiir zwei verschiedene Temperaturen. Weiterhin
wurden der Sommerfeldkoeffizient ya, = 7,29 - 107* Jmol ™' K=? [Kit06] und der
Proportionalititsfaktor S, = 4,41-10~* Jmol~! K~ [Kit06] von Gold angenommen.
Ein Absorber wurde nicht mit in die Betrachtung eingeschlossen.

Fiir kleine Magnetfelder (gug B < kgT') wichst der Anteil der Energie, die in das
Zeeman-System fliefit, gemif Gleichung 3.12 und 3.8 mit B2 und das magnetische
Moment steigt zunichst linear mit dem Magnetfeld an:

om = 5% x B . (3.13)
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Abb. 3.3: Anderung des magnetischen
Moments ém als Funktion des Magnet-
felds B fiir einen quaderférmigen Sensor
mit Volumen 245 pmx245 pmx1,5 pm und
einer Erbium-Konzentration von 295 ppm
bei der Absorption eines Teilchens der
Energie 5,9 keV. Die Berechnung wurde fiir
die Temperaturen 7" = 30 mK (durchgezo-
gene Linie) und T = 50 mK (gestrichelte
Linie) durchgefiihrt.

N w Py
o o o

magnetisches Moment dm [109MB]
[
o

Magnetfeld B [mT]

Im Bereich mittlerer Magnetfelder besitzt das magnetische Moment ein tempera-
turabhingiges Maximum, bei dem die Warmekapazititen der magnetischen Momente
und der Leitungselektronen nahezu gleich grof sind:

CZ (Bma)m T) ~ Cel (BmaX> T) . (314)

Man kann in der Abbildung desweiteren gut erkennen, wie die Anderung des ma-
gnetischen Moments beim Verringern der Temperatur zunimmt und das Maximum
dabei zu niedrigeren Magnetfeldern wandert.

Bei hohen Magnetfeldern (gugB > kpT') gelangt fast die gesamte Energie in
das System der magnetischen Momente und man erhélt die bereits in Gleichung 3.11
hergeleitete 1/B-Abhéngigkeit.

3.2.4 Au:Er im Modell wechselwirkender magnetischer Momente

Bei der bisherigen Betrachtung wurde der Einfluss des Kristallgitters auf die Erbium-
Tonen beriicksichtigt, was bereits eine gute qualitative Beschreibung des Sensormate-
rials ermdglicht. Um eine gute quantitative Ubereinstimmung zwischen den theore-
tisch vorhergesagten und den experimentellen Ergebnissen zu erzielen, miissen aber
auch mogliche Wechselwirkungen zwischen den Er3*T-Ionen mit einbezogen werden.

Die zwei dominanten Mechanismen stellen hierbei die Dipol-Dipol-Wechselwir-
kung und die sogenannte RKKY-Wechselwirkung? dar, welche im Folgenden kurz
erlautert werden sollen. Fiir eine genauere Beschreibung der einzelnen Wechselwir-
kungsmechanismen sei auf [Fle03| verwiesen.

Eine direkte Austauschwechselwirkung zwischen den 4f-Elektronen der Er?*-
Ionen kann hingegen vernachléssigt werden, da sich die Elektronen zum einen weit
im Inneren der Er**-Tonen befinden und zum anderen die Konzentration der Erbium-
Tonen mit x = 295 ppm hinreichend klein ist.

2Benannt nach denjenigen Physikern, die diese Wechselwirkung erstmals vorgeschlagen haben:
M.A. Rudermann, C. Kittel, T. Kasuya und K. Yosida
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Dipol-Dipol-Wechselwirkung

Die Dipol-Dipol-Wechselwirkung beschreibt die Wechselwirkung der magnetischen
Momente p; und p; zweier paramagnetischer Tonen an den Stellen 7; und 7;. Die-
se kann iiber einen Zusatzterm im Hamiltonoperator in die Berechnungen fiir die
Magnetisierung M und die Warmekapazitiat C' mit beriicksichtigt werden:

M = 8 G o (5. 5, S Gl )@gf)) [(5:5)

I'Dipol
wobei 7;; den Einheitsvektor in Richtung r; — r; und r;; den Abstand zwischen den
betrachteten magnetischen Momenten an den Orten 7; und r; angibt. Weiterhin
bezeichnen S,/; die effektiven Quasispins und kg = 1,2-10"°m~" den Betrag des
Fermi-Wellenvektors der Leitungselektronen in Gold, der hier eingefiihrt wurde, um
einen direkten Vergleich mit der RKKY-Wechselwirkung zu ermdglichen.

RKKY-Wechselwirkung

Die RKKY-Wechselwirkung nimmt an, dass die 4f-Elektronen des Er** unterein-
ander eine indirekte Austauschwechselwirkung iiber die Leitungselektronen des Au-
Wirtsmetalls eingehen konnen. Der entsprechende Beitrag zum Hamiltonoperator
kann ebenfalls mit Hilfe der effektiven Quasispins dargestellt werden:

(g5 — 1)* 4Vymikg
95 (2m)° B2

-~

HEKKY _ 729 (S - Sj) F(2kery;) . (3.16)

FrkkyY

Die sogenannte Austauschenergie J gibt die Stidrke der Wechselwirkung zwischen
den lokalisierten 4 f-Elektronen und den Leitungselektronen des Goldes an. Anders
als bei der Dipol-Dipol-Wechselwirkung taucht hier neben dem effektiven Landé-
Faktor ¢ auch der Landé-Faktor g; freier Er3*-Ionen auf. Zusitzlich beinhaltet die
Gleichung 3.16 das Volumen V;, der primitiven Einheitszelle und die effektive Masse
m? der Leitungselektronen des Wirtsmaterials Gold. Der Faktor F' beschreibt die
Kittel-Funktion F(p) = (cosp — %sin p)/p?, die fiir das oszillierende Verhalten und

die 1/ rfj—Abhéngigkeit der RKKY-Wechselwirkung verantwortlich ist.

Da sowohl die Dipol-Dipol- als auch die RKKY-Wechselwirkung somit ein 1/73-
Verhalten aufweisen, kann ihre relative Starke zueinander mit Hilfe der dimensions-
losen Proportionalitdtskonstante

r
o = —HEY (3.17)
1—‘Dipol

angegeben werden.
Um die obigen Zusatzterme im Hamiltonoperator berechnen zu kénnen, wurden
zwel verschiedene numerische Ansitze entwickelt. Eine dieser Methoden basiert auf
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dem Prinzip der Molekularfeld-Nédherung, bei der der Einfluss aller magnetischen Mo-
mente auf ein bestimmtes magnetisches Moment durch ein zuséitzliches sogenanntes
Molekularfeld dargestellt wird. Das in dieser Arbeit verwendete Verfahren, welches
auf einer Diagonalisierung der Hamilton-Operators beruht, wurde von J. Schonefeld
[Sch00] und A. Fleischmann [Fle03| vorgeschlagen.

In Abbildung 3.4 wird der theoretische Verlauf der Magnetisierung M und der
Wiérmekapazitat C' mit experimentellen Ergebnissen fiir Au:Er mit einer Erbiumkon-
zentration von 300 ppm verglichen. Die durchgezogenen Linien geben dabei die Be-
rechnungen der numerischen Diagonalisierung und die Symbole die jeweiligen Mess-
werte bei verschiedenen Magnetfeldern wieder. Fiir den dimensionslosen Wechselwir-
kungsparameter wurde in beiden Fillen ein Wert von o« = 5 angenommen.

500 - v 10l .
12.8mT - Au:Er 300ppm
f— o
[= £ / —e— 106mT
< 400 - - 0.8 | o 85mT -
S “s1amT | B [ ~ oimr
= —<— 3.8mT
2300 - © 0.6 | % 26mT -
= ) 1.3mT
R IS
@ 2,58mT =
@ 200 | ‘;" 04 | 1
C
2
= 100 | o0 Bo2f 1
0,87mT N
) [0
e o0 Q
0 > ! ! ! ! ! (2] 0.0 ! ! ! !
0 20 40 60 80 100 120 0 20 40 60 80 100
inv. Temperatur 7! [K'1] Temperatur T [mK]

Abb. 3.4: Magnetisierung als Funktion der inversen Temperatur (links) und spezifische
Wiérme in Abhéngigkeit von der Temperatur (rechts) fiir Au:Er mit einer Ionenkonzentra-
tion von 300 ppm bei verschiedenen Magnetfeldern. Die Symbole geben jeweils die gemes-
senen Datenpunkte und die durchgezogenen Linien die theoretischen Vorhersagen nach der
Methode der numerischen Diagonalisierung wieder. Als Wechselwirkungsparameter wurde
in beiden Féllen o = 5 angenommen [Fle03].

Es ergibt sich eine sehr gute quantitative Ubereinstimmung zwischen Theorie
und Experiment. Bei hohen Temperaturen zeigt die Magnetisierung auch im Modell
wechselwirkender magnetischer Momente das erwartete Curie-Verhalten und folgt
einer 1/T-Abhéngigkeit. Fiir tiefe Temperaturen wird ebenfalls ein Séttigungswert
erreicht, der allerdings im Vergleich zu der Magnetisierung nicht wechselwirkender
Er3*-Ionen um mehr als 10% reduziert ist. Im Bereich kleiner Magnetfelder ist dieser
Magnetisierungsverlust sogar noch grofer und kann bis zu 30% betragen. Die spezi-
fische Wiarme zeigt ein ausgeprigtes magnetfeldabhingiges Maximum, das allgemein
als Schottky-Anomalie bekannt ist. Gegeniiber dem wechselwirkungsfreien Fall ist die
Breite dieses Maximums nun aber in etwa verdoppelt.

Als direkte Auswirkung haben diese beiden Effekte eine Reduktion des Detektor-
signals zur Folge und miissen somit bei der Optimierung der Detekoreigenschaften
in Kapitel 4.1 mit beriicksichtigt werden.
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Einfluss des Isotops '“"Er

Erbium besitzt sechs stabile Isotope mit den Massenzahlen 162 bis 170 die zu der
natiirlichen Isotopenzusammensetzung beitragen und von denen fiinf keinen Kern-
spin tragen. Einzig das Isotop ®’Er hat einen Kernspin von I = 7/2, der bei tiefen
Temperaturen iiber die Hyperfeinwechselwirkung sowohl die Magnetisierung als auch
die Warmekapazitit beeinflusst [Fle03]. Da im Rahmen dieser Arbeit isotopisch an-
gereichertes Erbium als Sensormaterial verwendet wurde, dessen Anteil des Isotops
167Er auf wenige Prozent reduziert ist, kann dieser Einfluss allerdings im weiteren
Verlauf vernachliissigt werden?.

Einfluss der Kernquadrupolmomente in Au

Neben den bereits erwihnten thermodynamischen Systemen der Er3*-Ionen und
der Leitungselektronen wurde in vergangenen Messungen noch ein weiterer Beitrag
zur Wirmekapazitit gefunden [Fle98|[Hor99][Her00], der sehr wahrscheinlich von
den Quadrupolmomenten der Goldkerne stammt. Untersuchungen an einer Ag:Er-
Legierung, bei der keine zusdtzlichen Wérmekapazitatsbeitrage gemessen werden
konnten, bestérkt diese Vermutung [Gor01].

Das Wirtsmetall des Sensors besteht zu 100% aus dem einzig stabilen Gold-
Isotop TAu, das einen Kernspin von I = 3/2 und ein Kernquadrupolmoment von
0,547 barn besitzt [Wea82|. Fiir reines Gold sind die Energien der Kerne aufgrund der
kubischen Kristallsymmetrie entartet. In der verdiinnten Au:Er-Legierung hingegen
verzerren die eingebrachten Er3*-Ionen die Gitterstruktur und tragen zudem eine an-
dere Ladung als die der Goldatome. Somit entsteht ein elektrischer Feldgradient am
Ort der Goldatome, der die Entartung der Energieeigenwerte aufhebt. Diese Quadru-
polaufspaltung hat eine zusétzliche Warmekapazitit zur Folge, die sich durch eine
weitere kurze Zerfallskonstante des Detektorsignals im Bereich von 100 ps bis 1ms
bemerkber macht. Nach einem schnellen Abklingen des Signals, bei dem die Ener-
gie aus dem Zeeman-System in das System der Kernquadrupolmomente fliefst, folgt
dann anschliefend ein gemeinsames Thermalisieren mit dem Wiarmebad. Messun-
gen haben dabei gezeigt, dass sich diese zusatzliche, kleine Zeitkonstante anndhernd
temperaturunabhéngig verhélt und linear mit dem &uferen Magnetfeld anwéchst
|Ens02].

3.3 Das Absorbermaterial Rhenium

3.3.1 Allgemeine Eigenschaften

Rhenium ist ein seit 1925 bekanntes, sehr seltenes, silberweis glinzendes, schweres
Ubergangsmetall. Der Name des Elements leitet sich dabei vom lateinischen Wort
Rhenus fiir Rhein ab und verweist auf die Heimatgegend seiner Endecker Walter

3Die genaue Isotopenzusammensetzung des Sensors betriigt dabei: Er (95,3%); 157Er (2,8%);
164 168, 170Ky (Rest).
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Noddack und Ida Tacke. Eine Reihe wichtiger Gréfsen und Merkmale von Rhenium
sind in Tabelle 3.1 zusammengefasst:

Kernladungszahl 7 75
natiirliche Isotope mit ihrer rel. Hiufigkeit 1%Re (37,4 %), ¥"Re (62,6 %)
molare Masse M, 186 g/mol
Dichte 21,02 g/cm?
Elektronenkonfiguration [(Xeldf45d56s?
Kristallstruktur hep
Debye-Temperatur ©p 417K
Sommerfeldkoeffizient ~y 2,35mJ/mol K?
Sprungtemperatur T¢ 1,69 K
kritisches Feld B¢ bei T'= 0K 20mK
Energieliicke A 0,39 meV

Tab. 3.1: Zusammenfassung einiger wichtiger Eigenschaften des Absorbermaterials Rhe-
nium aus [Kit06]|Po095||Win07].

In seiner natiirlichen Isotopenzusammensetzung besteht Rhenium aus zwei ver-
schiedenen Isotopen ® Re und '®"Re von denen das Letztere (3-instabil ist und zu
1870s zerfillt:

¥"Re — ®Os+e +7, . (3.18)

Mit Q = 2,47keV besitzt dieser Zerfall eine sehr niedrige Ubergangsenergie, die Le-
bensdauer ist hingegen mit einem Wert von 715 = 4, 32-10'% yr [Sis04] verhaltnisméfig
grof.

1.0 T T T T

0.8

Abb. 3.5: Theoretisch berechnetes (-
Spektrum von ®7Re bei dem der Einfluss
der Fermifunktion F(Z’, E.) beriicksichtigt
ist. Die Ubergangsenergie des Spektrums
betragt QQ = 2,47 keV.

0.2

0.0
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Abbildung 3.5 zeigt eine theoretische Vorhersage des S-Spektrums von 8"Rhenium
auf der Grundlage der in Kapitel 6.3.1 hergeleiteten Formeln. Wie man erkennen
kann, besitzt das Spektrum fiir die Energie E, — mqc®> = 0 einen endlichen Wert. Die-
ser ergibt sich durch den Einfluss der bereits erwdhnten Fermi-Funktion F(Z’, E,)
aus Kapitel 6.3.1.
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Im Rahmen dieser Arbeit dient Rhenium aber nicht nur als Quelle fiir den -
Zerfall, der gemessen werden soll, sondern stellt auch gleichzeitig den Absorber des
Kalorimeters dar. Da das instabile ¥"Re zudem eine relative Hiufigkeit von 62,6 %
besitzt und damit den Grofsteil der Zusammensetzung ausmacht, kann Rhenium
giinstigerweise sogar in seiner natiirlichen Isotopenkonzentration als Absorbermateri-
al verwendet werden. Die Zerfallsaktivitit A pro Masse von Rhenium mit natiirlicher
[sotopenzusammensetzung ist dabei gegeben durch:

Ny 1
= 0,626 —> — (3.19)
MRe Mmol TR

mit der Avogadro-Konstante Ny = 6,022 - 102> mol " und ergibt in etwa einen Wert
von 1,5Bq/mg. Um eine fiir den Detektor geeignete Aktivitit bzw. Zahlrate zu er-
mitteln, muss man beriicksichtigen, dass diese iiber Gleichung 2.10 fest mit den
unerwiinschten , Pile-Up*“-Ereignissen und der Signalanstiegszeit verkniipft ist. Aber
auch die Energieauflosung AFE des Detektors ist hierfiir von entscheidender Bedeu-
tung und man findet fiir die Aktivitdt und der damit verbundenen Pile-Up-Rate A,
des Absorbers den emirischen Zusammenhang

Apu(my,, AE) TAAER
A(m,, AE) '

Das folgende Zahlenbeispiel soll die auftretenden Grofen verdeutlichen: Bei einer
erreichbaren Energieauflosung von zum Beispiel AE = 10eV und einer Anstiegszeit
von 74 = 0,5 us wire eine Aktivitit von bis zu 7Bq moglich.

Einen weiteren wichtigen Faktor fiir den Nachweis der (3-Zerfille stellt die soge-
nannte Quanteneffizenz des Absorbers dar. Im Idealfall, bei einer Quanteneffizienz
von 1, wechselwirkt jedes Elektron, das bei einem [-Zerfall emittiert wird, mit dem
Absorber und kann somit nachgewiesen werden. Fiir die Energie 2,47 keV der Elek-
tronen am Endpunkt des S-Spektrums betragt der Absorptionskeoffizient in Rheni-
um A ~ 8:107° g/em? [Sal03], wodurch sich im Mittel eine Absorptionslinge von
A/p ~ 40nm ergibt. Fiir eine grobe Abschiatzung der Absorptionswahrscheinlich-
keit soll stark vereinfachend angenommen werden, dass die Energie aller Zerfille, die
sich innerhalb dieser Absorptionslinge am Rand des Absorbers ereignen, verloren
geht. Weiterhin soll die Absorberfliche des in dieser Arbeit gemessenen Detektors
die Abmessungen 250 um x 250 pm besitzen. Unter diesen Voraussetzungen erhélt
man, dass die Absorptionswahrscheinlichkeit fiir einen Absorber mit 10 um bereits
bei iiber 99,6% liegt und fiir d = 1 um immerhin noch 96% betrigt. Im Rahmen
einer realistischeren Betrachtungsweise, in der das genaue Absorptionsverhalten von
Elektronen im Festkorper mit beriicksichtigt wird, miissten die berechneten Quan-
teneffizienzen sogar noch héher liegen.

(3.20)

3.3.2 Spezifische Wirmekapazitit von Rhenium

Die Warmekapazititen des Sensors und des Absorbers haben einen grofsen Einfluss
auf die Detektoreigenschaften und sind von entscheidender Bedeutung fiir die Ener-
gieauflosung (siehe Kapitel 3.1). Wie man der Tabelle 3.1 entnehmen kann, weist das
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hier verwendete Absorbermaterial Rhenium die Besonderheit auf, dass es im tiefen
Temperaturbereich unterhalb der Sprungtemperatur 7¢ = 1,69 K supraleitend ist.
Die daraus resultierenden Konsequenzen fiir die spezifische Wiarmekapazitéit sollen
im Folgenden erlautert werden.

Im normalleitenden Zustand setzt sich die spezifische Warme von metallischem
Rhenium aus mehreren Beitrigen zusammen, die in der Summe

cn = AT ? + BT +~T + BT (3.21)

ergeben |GHa71|. Wéhrend die ersten beiden Terme den Quadrupolbeitrag der Ker-
ne kennzeichnen, der in Rhenium besonders stark ausgepréigt ist, reprasentieren der
dritte und der vierte Summand die bereits bekannten elektronischen und phononi-
schen Anteile. Fiir die einzelnen Proportionalitdtskonstanten gilt desweiteren: A =
4,06-107°J/mol 'K, B = 3,4-1078J/mol'K?, v = 2,35-1073J/mol K? und 3 =
2,4-107°J /mol K*. Hierbei kann man erkennen, dass die spezifische Wiirme der Elek-
tronen, aufgrund des hoheren Sommerfeldkoeffizienten v, in etwa dreimal so grof$ ist
wie die von Gold, das iiblicherweise als Absorbermaterial genutzt wird. Rhenium im
normalleitenden Zustand stellt also kein besonders geeigneten Kandidaten fiir den
Absorber eines magnetischen Kalorimeters dar.

Im supraleitenden Zustand, unterhalb der Spruntemperatur 7¢, kann hingegen
kein Kernquadrupolanteil an der spezifischen Gesamtwirmekapazitdt mehr beobach-
tet werden, was mit einem starken Anstieg der Spin-Gitter-Relaxationszeit begriindet
wird. Desweiteren kommt es nun, bedingt durch die Bildung sogenannter Cooper-
Paare, zu einer Anderung des Verhaltens der elektronischen spezifischen Wirme der
Elektronen. Im Rahmen der BCS-Theorie* wird diese fiir T' < T durch eine expo-
nentielle Temperaturabhéngigkeit beschrieben [Buc04]:

15T,
Corsl = 9,177T¢ exp (— T ) ) (3.22)

Betrachtet man den Bereich tiefer Temperaturen T'<< T so ist der elektronische Bei-
trag zur spezifischen Wiarme im Vergleich zum phononischen Anteil vernachlassigbar
und es gilt in guter Niherung: cg & ¢, = ST°.

Eine Berechnung der spezifischen Warmekapazitidten von supraleitendem Rhe-
nium bei einer typischen Betriebstemperatur magnetischer Kalorimeter von 50 mK
ergibt somit:

Ca = Cagl + Cpn = 1,8 - 107 J/mg K + 0,02 pJ /mg K = 0,02pJ/mg K . (3.23)

Wie man dieser Rechnung entnehmen kann, besitzt Rhenium als Supraleiter eine spe-
zifische Warmekapazitit, die gegeniiber normalleitenden Absorbermaterialien, um
mehrere Grofenordnungen reduziert ist. Zum Vergleich sei hier die spezifische Wir-
mekapazitit cy, = 185 pJ/mg K von Gold (ebenfalls bei 7" = 50 mK) genannt.

4Theoretische Formulierung der Supraleitung, die von den Physikern J. Bardeen, L. Cooper und
J.R. Schrieffler entwickelt und 1957 als Theory of Superconductivity [Bar57] veroffentlicht wurde.
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Rhenium und Supraleiter im Allgemeinen bieten also trotz verhéltnisméRig grofer
Absorbervolumina den Vorteil einer extrem kleinen Warmekapazitit und sind somit
fiir die Verwendung in magnetischen Kalorimetern, auch fernab des MARE-Projekts,
von grofem Interesse. Das bis heute dennoch in den meisten Fillen von dem Ge-
brauch supraleitender Absorber abgesehen wird, lasst sich auf ihr Absorptionsver-
halten zuriickzufiihren, welches noch nicht vollstéindig verstanden ist.

3.3.3 Energieabsorption in einem Supraleiter

Setzt man Supraleiter als Teilchenabsorber ein, so zeigen diese ein anderes Ther-
malisierungsverhalten als die iiblicherweise genutzten normalleitenden, metallischen
Absorber. Grund hierfiir sind die schwach gebundenen Cooper-Paare, die aus jeweils
zwei Elektronen bestehen und leicht wieder aufgebrochen werden konnen. Die dazu
bendtigte Bindungsenergie ist dann anschliefend in den neu entstandenen langlebigen
Quasiteilchen gespeichert. Ein theoretisches Modell, das die verschiedenen Phasen
der Energieabsorption in einem Supraleiter beschreibt, wurde in [Kap76] entwickelt
und in [Koz00] verbessert und soll in diesem Abschnitt kurz vorgestellt werden.
Wird Rontgenstrahlung oder ein massives Teilchen im Absorber absorbiert, so
wird mit groker Wahrscheinlichkeit zunéchst ein hochenergetisches Photoelektron
erzeugt, welches seine Energie iiber Sekundirionisation und Plasmonenemission® in
kiirzester Zeit auf weitere Elektronen verteilt. Innerhalb weniger Femtosekunden ist
die mittlere Energie der Elektronen stark auf einen charakteristischen Wert abge-
fallen, fiir den die Raten 7} fiir die Elektron-Elektron-Streuung und Tefrl)h fiir die
Elektron-Phonon-Streuung annihernd gleich grof sind. An diesem Punkt beginnen
die athermischen Elektronen damit Kaskaden von hochfrequenten Phononen zu er-
zeugen, bis ihre Energie im Mittel in der Grékenordnung der Debye-Energie ) liegt.
Diese hochenergetischen Phononen sind dabei so langlebig, dass sich eine regelrech-
te ,,Phononen-Wolke“ bildet, in der die gesamte eingebrachte Energie deponiert ist.
Die weitere Thermalisierung erfolgt in einem Supraleiter nun durch das Aufbrechen
der Cooper-Paare, wobei zwei hochenergetische sogenannte Quasiteilchen entstehen,
die jedoch schnell wieder zu zwei niederenergetischen Phononen zerfallen. Sobald die
Rekombinationszeit 74, der Quasiteilchen gleich grof oder grofer ist als die Zeit 7,,
die zum Aufbrechen der Cooper-Paare bendtigt wird, steigt die Anzahl der Quasi-
teilchen stark an. Wird nun ein Phonon von einem Quasiteilchen emittiert, so bricht
es unmittelbar darauf erneut ein Cooper-Paar auf und verdreifacht damit die An-
zahl der Quasiteilchen. Dementsprechend endet diese letzte Phase, wenn die mittlere
Teilchenenergie auf £ <3 A abgefallen ist und sich fast die gesamte Energie im Sys-
tem der langlebigen Quasiteilchen befindet. Die Grofe A gibt hier die Energieliicke
eines Supraleiters an und hat fiir Rhenium bei der Temperatur 7T'=0 einen Wert von
A(0) = 0,39mK. Am Schluss dieses Thermalisierungs-Prozesses rekombinieren die
Quasiteilchen nach entsprechend langer Zeit endgiiltig zu Cooper-Paaren.

5Als Plasmonen werden quantisierte Dichteschwankungen von Ladungstrigern bezeichnet.
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Fiir diese Rekombinationszeit wird in [Kap76] ndherungsweise der Ausdruck

KL

mit der materialspezifischen Zeitkonstante

_ zom
o = 57 (ks T)° (3.25)

gefunden. Hierbei ist Z;(0) ein dimensionsloser Normierungsfaktor der Einteilchen-
Greensfunktion des Supraleiters und b eine Proportionalititskonstante, die aus der
Abschétzung der Phononenzustandsdichte resultiert.

Berechnet man mit Hilfe dieses Modells die Rekombinationszeit der Quasiteil-
chen fiir typische Arbeitstemperaturen magnetischer Kalorimeter um 50 mK, so er-
hilt man fiir den Signalabfall Zeitkonstanten in der Grofenordnung von mehreren
tausend Jahren. Ein hochauflésendes magnetisches Kalorimeter mit supraleitendem
Teilchenabsorber wire unter solchen Voraussetzungen nicht mdoglich. Experimentelle
Ergebnisse aus der Vergangenheit konnten diese theoretischen Vorhersagen iiberra-
schenderweise jedoch nicht bestatigen [Cos93||[Hau06]. Tatsichlich wurden fiir Tem-
peraturen 7' > 2 - 107*Op keine storenden Einfliisse auf die Energieauflésung durch
das System der Quasiteilchen beobachtet, was zu weiteren Experimenten auf diesem
Gebiet ermutigt. Exst fiir noch tiefere Temperaturen erfolgt eine allgemeine Anderung
des Thermalisierungsverhaltens [Cos93|, die bisher allerdings noch nicht theoretisch
erkldrt werden konnte.

3.4 Detektorgeometrie

3.4.1 Maanderformige Detektionsspule

In Abschnitt 3.2.3 wurde das Detektorsignal als Anderung des magnetischen Mo-
ments om des paramagnetischen Sensors diskutiert, da auf diese Weise dessen Geo-
metrie vernachlissigt werden konnte. Die eigentliche Signalgrofe 0®/JF, also die
Flussdnderung 6® in der Detektionsspule bei einem Energieeintrag 0F, hiangt al-
lerdings nicht nur von den thermodynamischen Eigenschaften des Sensors und des
Absorbers ab, sondern sehr wohl auch von der Detektorgeometrie.

Bei der im Kapitel 3.1 abgebildeten einfachen Anordnung aus einem zylindri-
schen Sensor und einer dufteren Spule handelt es sich um eine hiufig genutze Detek-
torgeometrie, mit der bereits sehr gute Energieauflosungen von bis zu AE = 2,7¢V
[Lin07| erreicht werden konnten. Fiir die Verwendung von supraleitendem Rhenium
als Absorbermaterial ergibt sich hier jedoch das Problem, dass das benétigte du-
lsere Magnetfeld sehr grof ist und bereits im Bereich des kritischen Magnetfeldes
B¢ liegt. Die Eigenschaften des Supraleiters kénnen somit beeinflusst oder gar auf-
gehoben werden. Neben diesem einfachsten Aufbau fiir ein metallisch magnetisches
Kalorimeter sind aber noch weitere Geometrien denkbar. In der vorliegenden Arbeit
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wurde ein Detektordesign mit einer médanderférmigen Detektionsschleife gewéhlt, die
von einem planaren Sensor bedeckt ist. Wie beispielsweise in [Fle05] gezeigt, ist es
auf diese Weise moglich grofsflichige Sensorflichen zu erzielen, was sich fiir eine sta-
bile Befestigung des Rheniumabsorbers, der in den hier durchgefiihrten Messungen
eine Fliche von 250um x 250um hatte, als besonders giinstig erweist (siehe Kapitel
5.3).

Ii ‘GI—AG i“i» i

— A = Abb. 3.6: Schematischer Schnitt

i Sensor durch eine méanderformige Detekti-

onsspule iiber der sich ein Sensor der
w

Dicke h und der Absorber befinden.
Substrat

Als Isolationsmaterial zwischen Sen-
sor und Detektionsspule dient SiQOs.

In Abbildung 3.6 ist ein Schnitt durch eine solche mianderférmige Detektions-
spule zu sehen, die im Folgenden auch kurz als Miander® bezeichnet werden soll.
Die einzelnen Leiterstreifen bestehen aus einem supraleitenden Material, typischer-
weise Niob, und sind durch eine diinne (ca. 200-400 nm), nichtleitende Schicht (meist
SiOq) vom dariiberliegenden Sensor der Dicke h isoliert. Oberhalb des Sensors be-
findet sich, im guten thermischen Kontakt, der Absorber. Zwei fiir diese Geometrie
charakteristische Grofen sind die Breite der Maanderstreifen w sowie der Mitte-zu-
Mitte-Abstand p, der den Abstand zwischen zwei benachbarten Streifen angibt.

Abbildung 3.7 zeigt die verwendete vollstindige Detektorgeometie. Sie besteht
aus zwei parallel angeordneten Méiandern, zu denen ebenfalls parallel die Einkop-
pelspule eines SQUID’-Magnetometers geschaltet werden kann. Bevor im nichsten
Abschnitt das Detektosignal dieser Geometrie diskutiert wird, sollen an dieser Stelle
die Vorteile eines solchen Aufbaus erlautert werden:

e Durch Einpréigen eines Dauerstroms I in die beiden maanderférmigen Leiter-
schleifen kann das fiir die Ausrichtung der magnetischen Momente notwendige
Magnetfeld direkt mit Hilfe der Detektionsspule gebildet werden. Dadurch kann
zum einen auf eine zusétzliche Spule zum Erzeugen des externen Magnetfeldes
verzichtet werden.

e Zum anderen ist das so erzeugte Magnetfeld B(r) inhomogen und fillt in z-
Richtung nahezu exponentiell, also verhiltnisméafig stark, ab. Der Sensor befin-
det sich somit im Mittel in einem relativ groften, der dariiberliegende Absorber

6Das Wort ,Méander* wurde durch die alte griechische Bezeichnung ,, M aiav§poc” (Maiandros)
zweier Fliisse in der westlichen Tiirkei geprigt und beschreibt im heutigen Sprachgebrauch meist
schlingenformige Strukturen.

"Abkiirzung fiir Superconducting Quantum Interference Device. Fiir eine Diskussion und Be-
schreibung eines SQUID-Magnetometers sei auf Kapitel 5.2 verwiesen.
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hingegen bereits in einem sehr schwachen Magnetfeld, das bereits auf einen
Wert unterhalb des kritischen Feldes B abgefallen ist. Dies ermdoglicht die
Verwendung supraleitender Absorber.

e Weiterhin erlaubt die hier verwendete Transformatorkopplung eine rdumliche
Trennung von SQUID und Sensor, wodurch die vom SQUID ausgehenden pa-
rasitdren Temperatureintrage auf den Sensor minimiert werden kénnen. Durch
den gradiometrischen Aufbau der zwei parallelgeschalteten mianderférmigen
Detektionsspulen wird zusétzlich der Einfluss dufterer Temperaturschwankun-
gen unterdriickt, da sich die entstandenen Strome in den beiden M&andern
gegenseitig ausgleichen.

-
A

I

Abb. 3.7: Skizze des in dieser Arbeit ver-

L wendeten gradiometrischen Aufbaus aus
zwei méanderférmigen Detektionsspulen
mit Transformatorkopplung.

(=}

3.4.2 Berechnung der Signalgrofse

Betrachtet man die in Kapitel 3.1 vorgestellte einfache Detektorgeometrie, so erzeugt
eine Magnetisierungsénderung dm des zylindrischen paramagnetischen Sensors inner-
halb einer kreisformigen Leiterschleife mit Radius r eine Anderung des magnetischen
Flusses von

00 = o g om , (3.26)

wobei g = 47 - 1077 Vs/Am die magnetische Permeabilitit des Vakuums darstellt.
Der dimensionslose Parameter GG, auch Geometriefaktor genannt, beriicksichtigt die
Kopplung zwischen Sensor und Detektionsschleife. Der Wert von G ist dabei abhéngig
von der relativen Anordnung von Sensor und Spule, nicht aber von ihrer absoluten
Groke.

Die Signalgrofe einer maanderformigen Detektionsschleife kann durch einen dhn-
lichen Ansatz berechnet werden. Hierbei muss allerdings das stark inhomogene Ma-
gnetfeld und der somit positionsabhingige Geometriefaktor G(r/p) beriicksichtigt
werden. Fiir die Flussianderung d(d®), die von einer Magnetisierungsanderung d M (r)
im Volumenelement dV am Ort r hervorgerufen wird, erhélt man dann:

4(60) = 1o S sar(ey av | (3.27)

p
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mit dem Mitte-zu-Mitte-Abstand p. Gemaf Gleichung 3.2 kann der obige Ausdruck
weiter umgeformt werden und man findet fiir die Anderung des magnetischen Flusses
pro Energieeintrag

-1
5>
0E

Cabs+ / Csens("') d37,

‘/sens ‘/sens

/ Lo G(’;/p) aM[B(;(YTv T)] d37’ ] (3.28)

Hierbei sind C,p,s die Warmekapazitiat des Absorbermaterials und cgns die spezifi-
sche Warme des Sensors. Der Geometriefaktor G(r/p) kann dabei iiber die einfache

Beziehung |Bur04]

B(r) = po G(r/p) % (3.29)

bei Kenntniss des Betrags B(r) des Magnetfelds berechnet werden.

Es ist moglich die Ortsabhéngigkeiten der spezifischen Warme des Sensors, der
Magnetisierung und des Geometriefaktors durch eine Magnetfeldabhingigkeit aus-
zudriicken, wodurch die Integration iiber das Sensorvolumen V., in eine Integration
iber die Magnetfeldverteilung P(B) iiberfiihrt werden kann. Die Groke P(B)dB gibt
hierbei die Haufigkeit an, mit der in V., ein Magnetfeld vom Betrag B im Intervall
| B, B4+dB] auftritt. Mit der Definition

(X) = / XP(B)dB (3.30)

fiir den Mittelwert der Groke X, ldsst sich die Gleichung 3.28 fiir die Signalgréfe
umschreiben zu

0P ‘/sens G OM
D - — ) . 31
5E Cabs + ‘/sens <Csens> <M p aT > (3 ’ )

3.4.3 Flussinderung im SQUID-Magnetometer

Im vorherigen Abschnitt wurde die Flussinderung pro Energieeintrag im Mdander
diskutiert. Da aber diese Flusséinderung mittels einer parallel zu der maanderformi-
gen Detektionsschleife angebrachten Einkoppelspule in das SQUID-Magnetometer
iibertragen, und dort nachgewiesen wird, stellt natiirlich die Anderung des magne-
tischen Flusses pro Energieeintrag im SQUID das eigentliche Maf fiir die absorbierte
Energie dar.

Dabei hingt die Anderung des magnetischen Flusses 6®g von der Induktivitit
L., eines Maanders, der Induktivitit L; der Einkoppelspule, der Induktivitit L.,
der Verbindungsleitungen und der Gegeninduktivitat M;; = k+/L;Ls zwischen dem
SQUID-Magnetometer mit der Induktivitdt Lg und der Einkoppelspule ab. Aus-
gehend von der Flusserhaltung und den Kirchhoff’schen Regeln, wird durch eine
Flussdnderung 0P in der maanderformigen Detektionsschleife in der Einkoppelspule

der Strom [Bur(4|
P
0l = 3.32
L, +2 (Li + LW) ( )
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erzeugt. Dieser Strom bewirkt nun iiber die Gegeninduktivitit M, im SQUID-
Magnetometer eine Flussdnderung 0®g, die durch

k+/L; Lg

0bs = Mol =
L+ 2(Li + Ly)

5O (3.33)

gegeben ist, wobei sich die Induktivitidt des Madanders numerisch berechnen lésst. Bei
Vernachléssigung duferer Randeffekte konnte in [Fle05| hierzu der Zusammenhang

A
L =lpto (3.34)

gefunden werden. Der Vorfaktor [ ist dabei abhéingig vom Verhéltnis w/p der Strei-
fenbreite zum Mitte-zu-Mitte-Abstand und A gibt die vom Méaander aufgespannte
Flache an.

Fiir den in dieser Arbeit aufgebauten Detektor gilt w/p = 0,5 (mit dem dazuge-
horigen Vorfaktor [ = 0,22) und A = 245 pm x 245 um fiir die Maanderfliche. Eine
Rechnung ergibt somit L, = 2,77 nH. Desweiteren hatte das verwendete SQUID vom
Typ C4X116W eine Einkoppelinduktivitit von L; = 1,8 nH mit der Gegenindukti-
vitit M = 0,383 nH. Die Induktivitdat der Verbindungsleitungen L., ist, wie noch
in Kapitel 5.4.1 beschrieben wird, hauptsachlich durch die Aluminiumbonddréhte
gegeben, die den Detektor-Chip mit dem SQUID verbinden und kann zu 0,5nH an-
genommen werden. Setzt man diese Werte in Gleichung 3.33 ein, so erkennt man,
dass der Kopplungsfaktor 6®g/d® = 0,052 betrégt, d.h. 5,2% der anfinglichen Fluss-
anderung im Maander werden auch vom SQUID ausgelesen.

3.5 Energieauflosung magnetischer Kalorimeter

Die Eigenschaften und damit verbunden die Energieauflosung eines magnetischen Ka-
lorimeters héngen entscheidend von dessen Signal-zu-Rausch-Verhéltnis ab. Fiir den
optimalen Einsatz ist es also naheliegend ein moglichst groftes Signal mit gleichzeitig
niedrigen Rauscheinfliissen zu erzielen. Viele Rauschbeitrige resultieren dabei aus
dufseren Einfliissen, wie z.B. Temperaturschwankungen, elektromagnetische Effekte
oder Infrarotstrahlung, bedingt durch eine unzureichende Abschirmung, und kénnen
von daher durch entsprechende Vorkehrungen im experimentellen Aufbau weitestge-
hend eliminiert werden. Es existieren aber auch andere, instrinsische Beitrige zum
Gesamtrauschen, die vom generellen Prinzip des Detektors abhédngen und somit nicht
verhindert werden kénnen. Diese sollen nun im folgenden Abschnitt vorgestellt und
die mit ihnen verbundene fundamentale Limitierung der Energieauflésung eines Ka-
lorimeters berechnet werden.

3.5.1 Thermodynamische Energiefluktuationen

Um die Auswirkungen thermodynamischer Energiefluktuationen auf die Energieauf-
16sung zu beschreiben, kann ein magnetisches Kalorimeter, wie in Abbildung 3.8
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dargestellt, als ein kanonisches Ensemble aus zwei diskreten Subsystemen aufgefasst
werden. Diese beiden Subsysteme werden durch das Zeeman-System der magneti-
schen Momente des Sensors mit der Warmekapazitiat C,, sowie durch das System
der Leitungselektronen von Sensor und Absorber mit der dazugehorigen Warmeka-
pazitdt C, gebildet und konnen iiber eine thermische Kopplung G,. untereinander
Wirme austauschen. Desweiteren sind die Leitungselektronen iiber eine weitere ther-
mische Kopplung G, mit einem Warmebad der Temperatur 7}, verbunden. Parallel
zu den Kopplungen befinden sich zusétzlich thermische Rauschquellen P,, = 4kgG
und Py, = 4kpG.yp, die die Fluktuation der Energie zwischen den Subsystemen bzw.
zwischen den Leitungselektronen und dem Warmebad beriicksichtigen.

Energieeintrag

Gze
Ce |’VV\, | C,
Pze
G g} P Abb. 3.8: Vereinfachtes Modell eines ma-
gnetischen Kalorimeters als ein kanoni-

sches Ensemble aus zwei diskreten Subsys-

Der Wiarmefluss in den beiden Systemen wird nach diesem Modell durch die
Differentialgleichungen

OZTZ - Gze(Te - Tz) + Pze(t)
C'ejﬂe = _Gze(Te - Tz) - Geb(Te - Tb) - Pze - Peb (335)

beschrieben, wobei T, die Temperatur des Systems der Elektronen und 7, die Tem-
peratur des Zeeman-Systems bezeichnet.

Die spektrale Dichte der Energiefluktuationen zwischen den einzelnen Subsys-
temen kann analog zum Stromrauschen eines elektrischen Widerstandes berechnet
werden, wobei man Sp,, = 4kgT?G, bzw. Sp,, = 4kpT?G, erhilt. Zusammen mit
den Differentialgleichungen aus 3.35 findet man somit fiir das Leistungsspektrum der
Energiefluktuationen im Zeeman-System den Ausdruck:

(3.36)

SEZ(f) — kBTzcz < 40[07—0 40[17—1 > .

1+ (27r7'0f)2 1+ (27?7'1f)2

Hierbei entsprechen 75 und 7y jeweils den charakteristischen Zeitkonstanten fiir den
Anstieg oder Abfall der Energie des Systems, die als Funktionen der thermischen
Kopplungen und der Warmekapazitaten der Subsysteme ausgedriickt werden kénnen:
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2 GzeGeb GzeGeb C7YzeC;eb .
(3.37)
Die dimensionslosen Koeffizienten oy, erfiillen die Relation o+ «; = 1 und héngen
sowohl von den Warmekapazititen, als auch von den Zeitkonstanten ab. Unter der
Annahme, dass die Warmekapazititen der Elektronen und der magnetischen Mo-
mente nicht allzu verschieden sind (C, ~ C,), und auferdem 7, < 7 gilt, konnen
die Naherungen

1 CGe + Cy(Gre + Gap) \/ <Oere +O,(Ge + Geb>>2 C,C.
To/1 = 5 + -4

ap~1—F und a3~p (3.38)
mit o
b= A (3.39)

gemacht werden.

In 3.36 eingesetzt, stellt sich das Rauschspektrum der thermodynamischen Fluk-
tuationen als eine inkoherente Summe zweier Beitrdge dar und setzt sich stufen-
formig aus zwei Plateaus zusammen (siche Abbildung 3.9). Fluktuationen zwischen
den magnetischen Momenten und den Leitungselektronen erzeugen dabei ein flaches
Plateau mit einer Amplitude von \/E = \/4kBCZT2TO(1 — ) bis hin zu relativ
hohen Frequenzen von fy = (277)~!. Fiir Frequenzen unterhalb von f; = (277)~!
wird dieser Beitrag dann durch ein zweites, groferes Plateau der Amplitude 1/ Sg, =
\/4kgC,T?7 3 iiberlagert, welches wiederum aus den Energiefluktuationen zwischen
Elektronen und Warmebad resultiert.

[y
o
N

z

Abb. 3.9: Spektrum der Punktantwort-
funktion p(f) (linke Achse) sowie der
spektralen Dichte des Rauschens 1/ Sk, (f)
(rechte Achse) eines magnetischen Kalori-
meters mit den typischen Werten C, =
C,=1pJ/K, 79 = 1 pus und 79 = 1 ms bei
einer Temperatur von T' = 50 mK.
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Um das Verhiltnis von der Signalgréfle zu den Rauschbeitrigen bestimmen zu
kénnen, bendtigen wir weiterhin die sogenannte Punktantwortfunktion des Detektors
auf einen duferen Energieeintrag. Ausgehend von den anféinglichen Differentialglei-
chungen des kanonischen Ensembles mit zwei diskreten Systemen, beriicksichtigen
wir hierfiir also einen zusétzlichen Wiarmeeintrag im System der Elektronen von

Q = Eo(t) (3.40)
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mit der Dirac’schen Deltafunktion §(¢) und der absorbierten Energie E. Weiterhin
sollen die beiden Rauschquellen P,, und P, vernachlissigt werden. Lést man nun
die beiden Gleichungen aus 3.35 und fiihrt anschliefend eine Fouriertransformation
durch, so erhilt man fiir die Punktantwortfunktion im Frequenzraum

3] ~ Znf

- \/1 + (27r7'0f)2\/1 + (271 f)° | Al

Diese ist ebenfalls in Abbildung 3.9 aufgetragen. Betrachtet man die linke Achse, die
entsprechend die Punktantwortfunktion eines Detektors mit den typischen Werten
Co=C,=1pJ/K, 7o = 1l us und 7 = 1ms bei T = 50 mK in Abhéngigkeit von der
Frequenz zeigt, so erkennt man drei charakteristische Frequenzbereiche. Wahrend
die Amplitude im niederfrequenten Bereich noch konstant ist, fillt |p(f)| ab einer
Frequenz von f; = (27;)~! zunéchst mit f~! und oberhalb von fy = (2779)~! sogar
proportional zu f~2 ab.

3.5.2 Magnetisches Johnson-Rauschen

Aufgrund der endlichen thermischen Energie kommt es zu ungerichteten, vonein-
ander unabhingigen Bewegungen der Elektronen im Leitungsbad der metallischen
Bestandteile des Detektors. Es werden somit Magnetfeldfluktuation induziert, die zu
einem Rauschen des magnetischen Flusses innerhalb der Detektionsschleife fiihren.
Da dieser Effekt dem elektrischen Johnson-Rauschen stark dhnelt, wird er héufig
analog als magnetisches Johnson-Rauschen bezeichnet. Die Grofe des magnetischen
Johnson-Rauschens hdngt dabei von der Lage der Elektronen zu der Detektionsspu-
le ab und kann mit Hilfe des Fluktuations-Dissipations-Theorems berechnet werden
|Har68|. Fiir das magnetische Flussrauschen findet man somit

\/ SQJ = C[JJQ vV VICBTO' (342)

in Abhéngigkeit vom Volumen V' des metallischen Leiters, der thermischen Energie
kgT der Leitungselektronen und der elektrischen Leitfahigkeit o. Der Einfluss der
Detekorgeometrie auf das Rauschen wird durch die Proportionalititskonstnante C
beriicksichtigt, die bei einer fiir das Mdanderdesign optimierten Sensorhéhe den Wert
C = /0,02 annimmt |Fle05].

Mit dieser Formel kann man nun den erwarteten Wert fiir das magnetische
Johnson-Rauschen des in dieser Arbeit verwendeten Au:Er-Sensors mit einem Volu-
men von V = 250 x 250 x 1,5 um3 und einer Leitfihigkeit® von o = 5,1-108Q " 'm~!
abschitzen. Nach Einsetzen in 3.42 erhélt man bei einer Temperatur von 50 mK
demzufolge /Ss, 5 sens ~ 0,5 M@o/\/E~ Quellen fiir das Johnson-Rauschen konnen

8Die elektrische Leitfihigkeit o wurde hier nach dem in [Ara66] von S. Arajs und G.R. Dunmyre
fiir tiefe Temperaturen gefundenen linearen Zusammenhang p = 1/0 = 26,7-10~5Qm bestimmt,
wobei p den spezifischen Widerstand bezeichnet. x gibt die Konzentration des Erbiums in der
Au:Er-Legierung an und lag fiir den hier vorgestellten Detektor bei 295 ppm.
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neben dem Sensor aber auch der Absorber, sowie alle anderen metallischen Bestand-
teile, wie z.B. der Messinghalter auf dem sich der Detektor befindet, oder die dufere
Bleiabschirmung, sein.

3.5.3 Rauschen des SQUIDs

Das verwendete dc-SQUID-Magnetometer trigt ebenfalls zum Rauschen des De-
tektors bei. Insgesamt setzt sich die Auslese-Technik dabei aus einem zweistufigen
Aufbau mit Detektor- und Verstiarker-SQUID bei tiefen Temperaturen, sowie einer
zusétzlichen Verstarkungselektronik bei Raumtemperatur zusammen, die fiir das Ge-
samtrauschen entsprechend beriicksichtigt werden miissen.

Um ein Gefiihl fiir die Grofsenordnung des Flussrauschens zu erhalten, sollen an
dieser Stelle nur die typischen Werte des in dieser Arbeit verwendeten Magnetometers
angegeben werden. Fiir eine eingehende Diskussion der einzelnen Rauschbeitrige
und der Funktionsweise eines SQUID-Magnetometers sei jedoch auf das Kapitel 5.2
verwiesen. Wie sich dort zeigen wird, setzt sich das Rauschen des Auslesekreises aus
einem weifsen, d.h. frequenzunabhangigen Anteil von /Ss sq,w ~ 0,35 u(I)O/\/E und

einem 1/ f-abhéngigen Anteil von \/Ss sq,1/¢|11, = 10 u®o/+/Hz bei 1 Hz zusammen.

3.5.4 1/f-Rauschen der Erbium-Ionen

Fiir metallisch magnetische Kalorimeter kann noch eine weitere Art von Rauschen
mit einer 1/ f-Abhéngigkeit beobachtet werden, dessen Ursprung bis jetzt allerdings
noch nicht vollstindig geklart ist.

Messungen in [Dan05] liefern jedoch erste Hinweise. Darin wurden drei identische
gradiometrische Kalorimeter mit unterschiedlicher Anzahl der Sensoren bei 4,2 K un-
tersucht und die Rauschspektren verglichen. Fiir einen ersten Aufbau ohne Sensoren
ergaben sich dabei lediglich die fiir ein SQUID-Magnetometer typischen Anteile aus
einem weifen und einem 1/ f-Rauschen. Weitere Experimente mit einem bzw. zwei
Sensoren zeigten daraufhin einen Anstieg des 1/f-Beitrages in Abhédngigkeit von
der Anzahl der Au:Er-Sensoren und der Erbiumkonzentration. Anhand dieser Beob-
achtungen konnten also die Erbium-Tonen des Sensors als mogliche Quelle fiir den
1/ f-Anstieg des Rauschen ausfindig gemacht werden. In [Fle03| wurde zusétzlich
festgestellt, dass sich dieser Effekt anndhernd temperaturunabhingig und in etwa
proportional zur Anzahl Ng, der Erbium-Ionen verhélt.

Die aus diesen Experimenten gewonnen Erfahrungen ermdoglichen eine zumindest
quantitative Darstellung des 1/f-Rauschens der Erbium-Ionen. Fiir einen Detektor
mit maanderférmiger Detektionsspule ldsst sich das magnetische Flussrauschen ent-
sprechend durch

2
Se,Br = (NO;Q) S (f) Nex Nsens (3.43)

beschreiben, wobei S, das Rauschen eines einzelnen Erbium-Ions und Ny, die An-
zahl der Sensoren angeben.
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Als eine mogliche Erklarung fiir diesen zusatzlichen Rauschbeitrag konnten Spin-
Spin-Fluktuationen genannt werden. Diese treten vor allem im Bereich des Spinglas-
iiberganges oder aber unterhalb dieser Temperatur auf und miissten somit fiir die
Temperaturen der oben genannten Experimente stark unterdriickt sein. Ein ande-
rer Erklarungsversuch, der auf der Wechselwirkung der magnetischen Momente des
Erbiums mit den Quadrupolmomenten der Goldkerne beruht, konnte ebenfalls ausge-
schlossen werden. Untersuchungen an Ag:Er-Sensoren, die als Wirtsmaterial Silber
verwenden, welches keine Quadrupolmomente besitzt, zeigten nicht die erwartete
Anderung des Rauschverhaltens.

3.5.5 Limitierung der Energieauflosung

Um die erreichbare Energieauflésung zu berechnen, ist es hilfreich nicht wie in den
Abschnitten zuvor das magnetische Flussrauschen der verschiedenen Beitréige, son-
dern das scheinbare Gesamtrauschen im Zeeman-System der magnetischen Momente
zu betrachten. Fiir dieses erhédlt man aus der Summe der Einzelbeitrége
3 (dEN? dE\?

[Se,E:(f) + So,5] + 3 13 [SCD,SQ,l/f(f)] .

(3.44)
Der Umrechnungsfaktor F' beschreibt dabei die Kopplung zwischen M&ander und
SQUID und ist geméf der Gleichung 3.33 durch den Faktor
0Dy k+/Li Lg

_ 4
60 Ly +2(Li+ Ly) (3.45)

1
Sk, ges(f) = I Sk, (f) + =\ 19

gegeben. Zusammen mit der in Gleichung 3.41 angegebenen Punktantwortfunktion
p(f) des Detektors kann nun das Signal-zu-Rauschen-Verhéltnis bestimmt werden:

p(f)
SEZ, geS(f) .

In Abbildung 3.10 sind beide Gréfen, also sowohl das Spektrum des Gesamtrau-
schens als auch das Signal-zu-Rauschen-Verhéltnis, in Abhéngigkeit von der Frequenz
aufgetragen.

Nach einer anschliefsenden Integration der Gleichung 3.46 iiber den gesamten
Frequenzbereich findet man fiir die Energieauflosung des Detektors entsprechend

2,/2In(2) | (3.47)
VISR f

Beriicksichtigt man nur den Einfluss der thermodynamischen Fluktuationen auf
die Energieauflosung und nimmt weiterhin die, fiir den realen Detektor zutreffenden
N#herungen C, ~ C, sowie 7y < 7 an, so ergibt sich fiir die Halbwertsbreite [Fle05]

1/4
ABpwing = 2,357/ AnCol? (——— ) (3.48)
B(l—06) 1

SNR(f) = (3.46)

AE’FVVHM =
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Abb. 3.10: Frequenzspektrum des Ge-
samtrauschens ./Sg, im Zeeman-System
(linke Achse) und das Signal-zu-Rauschen-
Verhiltnis SNR (rechte Achse).

SNR [1/(eVVHZ)]

10° 10
Frequenz f [Hz]

Aus diesem vereinfachten Ausdruck kénnen mehrere Aussagen iiber die Energieaflo-
sung eines Kalorimeters abgelesen werden:

e Die Energicauflosung ist aufgrund der endlichen Signalanstiegszeiten 7, funda-
mental begrenzt.

e Mit kleiner werdendem Verhéltnis von Anstiegs- zu Abfallszeit des Signals ver-
bessert sich die Energieauflosung des Detektors. Es ist also giinstig moglichst
kleine Signalanstiegszeiten 7y in Verbindung mit grofsen Abklingzeiten 7 zu
gewihrleisten. Hierbei ist aber zu beachten, dass 7y durch die Elektron-Spin-
Relaxationszeit des paramagnetischen Sensormaterials bestimmt ist und sich
ein groker Wert von 71 negativ auf die erreichbare Zihlrate auswirkt.

e Der maximal mogliche Wert fiir die Energieauflosung ergibt sich, wenn die
Wiérmekapazitit der Leitungselektronen gleich der des Zeeman-Systems der
magnetischen Momente C, = C, ist.
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Dieses Kapitel beschreibt den in dieser Arbeit entwickelten und charakterisierten
Detektor-Chip. Hierbei werden zuerst kurz die durchgefiihrte Optimierunsrechnung
und das sich daraus ergebene Detektordesign erliutert. Desweiteren soll ein Uberblick
iiber die Herstellungsprozesse und die Funktion der verschiedenen Strukturen des
Detektor-Chips gegeben werden.

4.1 Optimierung der Energieauflosung

Je nach Anwendungsgebiet eines metallisch magnetischen Kalorimeters werden ver-
schiedene Anforderungen an den Detektor gestellt, die bei der Entwickliung des De-
signs beriicksichtigt werden kénnen.

Der in dieser Arbeit verwendete Detektor ist fiir die Verwendung eines supralei-
tenden Rheniumabsorbers vorgesehen. Dieser dient nicht nur zur Energieabsorption,
sondern beinhaltet auch gleichzeitig das instabile Isotop ®*"Re, dessen 3-Spektrum
gemessen werden soll. In vorherigen Experimenten [Hau06][Por07] hat sich hierfiir
in puncto Aktivitidt und Handhabbarkeit ein Rheniumwiirfel mit den Abmessungen
Vabs = 250 pm x 250 um x 500 um als besonders zweckmifig erwiesen.

Ausgehend von dem damit festgelegten Absorbervolumen Vs mit dem Absor-
bermaterial Rhenium kénnen nun die fiir die Detektoreigenschaften relevanten Gro-
Ren optimiert werden. Im Mittelpunkt einer solchen Optimierungsrechnung steht
dabei immer das Erreichen der bestmdglichen Energieauflosung A EFpwpn, die nach
der Gleichung 3.47 von dem Signal-zu-Rauschen-Verhaltnis SNR und folglich sowohl
von der Fouriertransformierten der Punktantwortfunktion, als auch vom Gesamtrau-
schen des Kalorimeters abhingt (siehe Abschnitt 3.5.5). Insgesamt zeigt sich, dass
die Energieauflésung von einer Vielzahl von Faktoren beeinflusst wird, die neben der
Geometrie des Sensors und der Detektionsspule auch durch die Eigenschaften der
eingesetzten Materialien gegeben sind und die es zu optimieren gilt. Andererseits
sind einige dieser Parameter durch experimentelle Randbedingungen bereits fest-
gelegt und konnen demnach nicht mehr variiert werden. So legt beispielsweise die
Wahl des SQUID-Magnetometers bereits die Einkoppelinduktivitiat L;, die Gegen-
induktivitdt M, sowie das magnetische Flussrauschen des SQUIDs fest. Weiterhin
werden durch die verwendeten Sensor- und Absorbermaterialien (Au:Er, Rhenium)
der g-Faktor, die relative Starke a der RKKY-Wechselwirkung sowie die elektrischen
Leitfahigkeiten des Sensors bzw. des Absorbers vorgegeben.

Basierend auf diesen Annahmen ist die Energieauflésung eines magnetischen Ka-
lorimeters durch die folgenden noch zu optimierenden Grofen bestimmt:

AEpwaM = AEFWHM(Ta Agenss Msens, b, w/p, ]) ) (4-1)

wobei Ay die Fliache, hgns die Hohe und = die Erbiumkonzentration des Au:Er-
Sensors angeben. Ferner kennzeichnen T die Arbeitstemperatur, p den Mitte-zu-
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Mitte-Abstand, w/p das Verhéltnis von Streifenbreite zum Mitte-zu-Mitte-Abstand
und I den magnetfelderzeugenden Dauerstrom innerhalb der méanderférmigen De-
tektionsspule.

Im Rahmen einer numerischen Simulation kénnen nun die verschiedenen Parame-
ter variiert und somit die bestmogliche Energieauflésung erzielt werden. Hierbei muss
beachtet werden, dass die erreichbare untere Temperaturgrenze durch die gegebenen
Kiihltechniken (siche Kapitel 5.1) auf einen Wert von ungefihr 20-25 mK limitiert
ist. Um den Absorber effektiv auf dem Sensor befestigen zu konnen, wird desweiteren
die Sensorflache auf eine minimale Ausdehnung von ca. Agens > 245 pm X 245 ym =
0,06 mm? eingegrenzt. Wie sich zeigt, hat eine Anderung des Verhiltnisses w/p zwi-
schen Streifenbreite und Mitte-zu-Mitte-Abstand nur eine sehr schwache Auswirkung
auf die Energieauflosung, da sie grofitenteils durch eine Modifikation der anderen Pa-
rameter ausgeglichen werden kann. Fiir die Geometrie der Detektionsspule wurden
daher mit w = 3 pum, p = 6 um und einem Verhéltnis von w/p = 0,5 jeweils Wer-
te gewéhlt, die es erlauben die Niobbahnen durch die am Institut zur Verfiigung
stehenden Strukturierungsmethoden mit einer hohen Erfolgsquote herzustellen.

In Tabelle 4.1 werden die zu einer gegebenen Absorberwirmekapazitit Cls op-
timierten Parameter fiir fiinf verschiedene Temperaturen im Bereich von 30 mK bis
80 mK zusammengefasst. Ebenfalls mit aufgelistet sind die resultierende Signalgro-
ke 6®/0F und die Energieauflosung AFpwny des Detektors, der iiber ein SQUID-
Magnetometer mit den Induktivitdten L; = 1,8 nH, M;s = 0,383 nH und den Rausch-
beitrigen \/S¢ sq.w = 0,35 LLCI)O/\/E, /Se,sq,1/tl1m, = 10 /ﬂbg/\/m bei 1Hz aus-
gelesen wird. Die Absorberwirmekapazitit Cy,s setzt sich dabei aus dem Rhenium-
wiirfel mit dem Volumen Vs und zwei diinnen Schichten aus 500 nm Kupfer und
wenigen nm Gold auf der Unterseite des Absorbers zusammen, deren Grund noch in
Kapitel 5.3.3 geklart wird. In fritheren Messungen mit magnetischen Kalorimetern
wurden fiir die Warmekapazitit des Rheniumabsorbers deutlich grofere Werte gefun-
den als man fiir einen Supraleiter gemél der in Kapitel 3.3.2 gegebenen Gleichungen
erwarten wiirde. Fiir die hier durchgefiihrten Optimierungsrechnungen wird deshalb
eine zusitzliche Warmekapazitdt mit der in [Por07| ermittelten Grofenordnung von
Cextra = 3pJ/K angenommen. Die thermischen Kopplungen zwischen Sensor und
Absorber bzw. zwischen Sensor und Wirmebad gehen iiber die charakteristischen
Zeitkonstanten mit in die Berechnungen ein, wobei davon ausgegangen wurde, dass

T Oabs hsens Asens C1sens "y I 5(1)/5E AE‘FWHM
(mK] || [pJ/K] || [pm] | [mm?] | [pJ/K] | [ppm] | [mA] | [m®o/keV] | [eV]
30 3,06 | 1,48 0,06 2,06 280 30 32,47 2,90
40 3,09 || 1,46 0,06 1,92 294 42 25,26 3,79
50 3,11 144 006| 1,8 | 303| 53 20,63 4,70
60 3,13 || 1,42 0,06 1,78 309 67 17,39 0,61
80 3,17 || 1,40 0,06 1,74 311 89 12,99 7,43

Tab. 4.1: Ergebnis der Optimierungsrechung.
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durch einem metallischen Kontakt zwischen Sensor und Absorber (siehe Kapitel 5.3)
eine Signalanstiegszeit von 79 = 10 us erreicht werden kann. Wie im néchsten Ab-
schnitt noch beschrieben wird, ist es moglich die Abfallszeit 7, fiir die hier 5ms
geplant wurden, beliebig einzustellen.

Anhand dieser Tabelle ldsst sich leicht erkennen, wie sich die Energieauflosung
mit abnehmender Temperatur verbessert. Bei einer realistischen Arbeitstemperatur
von 7" = 30 mK kann somit {iber die Optimierung der offenen Parameter ein Wert
von AFEpwam = 2,90V erzielt werden.

4.2 Design des Detektor-Chips

Aus den Ergebnissen der Optimierungsrechnungen geht das in Abbildung 4.1 sche-
matisch dargestellte Detektordesign hervor, welches speziell fiir die Verwendung eines
supraleitenden Rheniumabsorbers entwickelt und im Rahmen dieser Arbeit charak-
terisiert wurde. Dabei wurden hinsichtlich der in Tabelle 4.1 angefiihrten Parameter
die optimierten Werte fiir eine Arbeitstemperatur von 7' = 30 mK beriicksichtigt.

| -/'“ | < [——— |jeizerzuleitungen

Dauerstromschalter
Feld- und Heizer-
bondpads < Feldzuleitungen

1
maanderférmige
/ KIP Hrideberg, 2008 Detektionsspule
Au:Er-Sensor
I —

Gold-Saulen
chipinternes — Thermalisierungssteg
Warmebad Umrandungsboxen
SQUID-

Bondpads |~ Verbindungsbriicke

Abb. 4.1: Schematische Darstellung des entwickelten Chipdesigns, wobei die unterschied-
lichen Farben auf die einzelnen fiir die Herstellung bendtigten Lagen verweisen. Links:
Ansicht des gesamten Detektor-Chips mit den Mafen 3,2mm x 3,2mm. Rechts oben:
Nahansicht des supraleitenden Dauerstromschalters. Rechts unten: Nahansicht der bei-
den mianderformigen Detektionsspulen. Fiir eine bessere Ubersicht, wurde die Anzahl der
Maéanderstreifen reduziert.

Der gesamte Chip hat die Abmessungen von 3,2 mm Linge x 3,2 mm Breite und
verwendet als Substrat einen Saphir-Kristall. Wie sich noch in Abschnitt 5.3.3 zeigen
wird, stellt dieses Material durch seine vergleichsweise hohe Festigkeit eine besonders
geeignete Unterlage fiir das Aufbringen des Absorbers dar.

Symmetrisch zur Mittelachse sind zwei mdanderféormige Detektionsspulen ange-
ordnet, die jeweils eine Streifenbreite von w = 3 um und einen Mitte-zu-Mitte Ab-
stand von p = 6 um besitzen. Uber der vom rechten Miander aufgespannten Fliche
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von 245 pm x 245 pm befindet sich ein 1,5 um hoher Au:Er-Sensor, dessen Erbium-
konzentration x = 295 ppm betréigt. Fiir eine bessere Charakterisierung des Detektors
bietet es sich an eine der beiden Detektionsspulen, hier die linke, nicht mit einem
Sensor zu bedecken. Zwar wird bei einem solchen Aufbau die vorteilhafte gradio-
metrische Anordnung aufgehoben, jedoch erhélt man im Gegenzug die Moglichkeit
einer genauen Messung der Magnetisierung des paramagnetischen Temperatursen-
sors. Die Funktionsweise der fiinf zusatzlichen Gold-Sdulen auf der Oberseite des
Sensors erschliefst sich im Kapitel 5.3.3.

Wie bereits in Kapitel 3.4.1 angesprochen, erzeugt ein konstanter Strom inner-
halb der Detektionsspule das zur Ausrichtung der magnetischen Momente benétigte
Magnetfeld. Um einen solchen Dauerstrom préparieren zu kénnen, muss die geschlos-
sene supraleitende Struktur allerdings zuerst in einem kleinen Bereich unterbrochen
und in den normalleitenden Zustand getrieben werden. Dies wird iiber einen Dau-
erstromschalter in Form eines Widerstands bewerkstelligt, der bei geniigend hohen
applizierten Strémen die darunterliegende Niob-Bahn auf Temperaturen oberhalb
der Sprungtemperatur erwirmt. Eine genaue Erlauterung zum Einprigen des Dau-
erstroms wird im iibernéchsten Abschnitt 4.4 gegeben. Damit der Temperatureinfluss
des resistiven Dauerstromschalters auf die restlichen Strukturen und vor allem auf
den supraleitenden Rheniumabsorber moglichst gering ist, ist dieser in hinreichender
Entfernung angeordnet. Hierfiir befindet sich der Widerstand, der auch haufig ein-
fach als ,Heizer" bezeichnet wird, am Ende einer einzelnen U-férmigen Schleife, die
mittig von den beiden Detektionsspulen um 550 pm nach oben wegliuft.

Die fiir die Praparation des Dauerstroms ebenfalls benotigten Feld- und Heizerlei-
tungen erstrecken sich bis zum oberen Rand des Chips, wo sie in vier nebeneinander
angeordneten Bondpads' enden. Uber zwei weitere Zuleitungen, die den Miander
mit den SQUID-Bondpads in der Mitte des unteren Randes verbinden, gelangen die
zu messenden Signale letztendlich in die Einkoppelspule des SQUID-Magnetometers.
Zur Kontaktierung der Bondpads des Detektor-Chips mit den anderen Bauteilen des
Experiments werden diinne Aluminiumdrihte genutzt.

Um parasitiare Streuinduktivitdten zu reduzieren, werden die zum Heizer fiih-
rende U-férmige Verldngerung des Méaanderkreises, sowie die Leitungen zur Einkop-
pelspule des SQUIDs grofflachig durch zuséitzliche Strukturen aus Niob bedeckt.
Auferdem sorgen zwei supraleitende Umrandungen, die jeweils eine der beiden De-
tektionsspulen umgeben, fiir eine weitere Reduktion parasitarer Effekte. Da innerhalb
der geschlossenen Boxen das Prinzip der magnetischen Flusserhaltung gilt, kénnen
auf diese Weise storende Einfliisse durch ein duferes Magnetfeld oder durch das ma-
gnetische Johnsonrauschen vermindert werden.

Im Gegensatz zu der vertikalen Hauptachse auf der sich fast alle wichtigen Be-
standteile des Detektor-Chips befinden, ist das chipinterne Wirmebad horizontal
auf der Hohe der beiden Detektionsspulen angeordnet. Die zwei 500 ym breiten und
7 um hohen Streifen aus Gold erstrecken sich iiber die gesamte Breite des Chips und
werden spéater beim fertigen Aufbau metallisch mit dem Experimenthalter verbun-

! Begriff aus dem Englischen, bezeichnet die Kontaktierungsfliichen iiber die eine Verbindung zu
den anderen Leitungen erfolgt.
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den (siehe Kapitel 5.4). Uber einen Thermalisierungssteg, der den Sensor mit dem
Wirmebad kontaktiert, ist es dem Au:Er-Sensor moglich nicht nur phononisch durch
das Substrat, sondern auch elektronisch zu thermalisieren.

Wie in Kapitel 3.5.1 beschrieben, hingen die charakteristischen Zeitkonstanten
des Detektors von der Gesamtwarmekapazitit Cy,, und der Kopplung des Sensors mit
dem Wirmebad ab. Insbesondere kann also die Signalabfallszeit mit Hilfe des Ther-
malisierungsstegs gezielt eingestellt werden. Beriicksichtigt man das Wiedemann-
Franz-Gesetz, so ergibt sich fiir die Abklingzeit des Signals der Zusammenhang:

Chot Plit ) i
(RRR-1)LT A
mit der Linge [ und der Querschnittsfliche A des Thermalisierungsstegs. Die rest-
lichen Gréfen bezeichnen die Lorentz-Zahl £ = 2.45-10%WQK =2, die Warmebad-
temperatur T, den Literaturwert py; des spezifischen elektrischen Widerstandes bei
Raumtemperatur und das Restwiderstandsverhéltnis RRR des verwendeten Materi-
als. Fiir den hier vorliegenden Detektor-Chip wurden die Dimensionen der Therma-
lisierungstruktur zu [ = 200 um und A = 3 (um)? bestimmt und als Material reines
Gold mit einem Restwiderstandsverhiltnis von RRR =~ 2 und einem spezifischen
Widerstand von p = 22,14 n{dm eingesetzt. Die Abfallszeiten sollten somit fiir eine
Badtemperatur von etwa 30 mK bei 71 = 10 ms liegen.

(4.2)

T =

4.3 Herstellung

Fiir die Herstellung des Detektor-Chips wurden die Strukturen in einem speziellen
7-Lagen-Diinnschichtprozess auf ein Substrat mikrostrukturiert, der im Folgenden
kurz erldutert werden soll.

Das Auftragen der verschiedenen Metall- und Nichtleiterschichten erfolgt hier-
zu mit Hilfe der sogenannten Kathodenzerstaubung, die auch als Sputterdeposition
oder kurz als Sputtern? bezeichnet wird. Bei diesem Beschichtungsverfahren werden
die Atome oder Molekiile aus einem Festkorper des gewiinschten Materials (Target)
durch den Beschuss mit hochenergetischen lonen herausgelost und gehen in die Gas-
phase iiber. Die freien, herausgeschlagenen Atome bzw. Molekiile gelangen darauthin
zum Substrat und kondensieren wieder auf dessen Oberfliche. Als Plasma diente hier
das Edelgas Argon, um Reaktionen zwischen den Tonen und den Targetatomen zu
vermeiden.

Zur eigentlichen Herstellung der Strukturen, die meist nur wenige Mikrometer
breit sind, werden die einzelnen Lagen mit zwei verschiedenen photolithographi-
schen Prozessen behandelt: dem Atz- und dem Liftoff-Prozess. In beiden Prozes-
sen wird der benétigte Photolack mit dem Spincoating-Verfahren gleichméfig auf
das Substrat aufgebracht, durch das sogenannte Softbake gehirtet und dann mit
einer Glasmaske, die teilweise mit UV-undurchlédssigem Chrom beschichtet ist, be-
deckt. Bei der anschlieffenden Belichtung mit einer Quecksilberdampflampe sind so-
mit nur bestimmte Bereiche der UV-Strahlung ausgesetzt. Hierbei wird ausgenutzt,

2yom engl. to sputter ,zerstiuben®
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dass sich die Loslichkeit des Photolacks mit der Einstrahlung &ndert. Fiir die Mi-
krostrukturierungsprozesse stehen im institutseigenen Reinraum sowohl der Negativ-
lack AZ® nLOF™ 2070, bei dem die belichteten Stellen polymerisiert, also weiter
verfestigt werden, als auch der Positivlack AZ® 5214 E, bei dem die belichteten Stel-
len stattdessen wieder in eine hohere Loslichkeit {ibergehen, zur Verfiigung. Die un-
erwiinschten Lackbereiche lassen sich nun mit einer geeigneten Entwicklerfliissigkeit
abtragen, was zu einer entsprechenden Strukturierung des Lackes fiihrt.

In dem bereits erwihnten Atz-Prozess wird das Substrat zuerst mit dem zu
strukturierenden Material beschichtet und dariiber der Photolack aufgetragen. Die
unerwiinschten Bereiche der Schicht werden nicht vom Lack geschiitzt und, wie der
Name des Prozesses schon andeutet, mittels einer Atzlésung entfernt. Die nicht mehr
gebrauchten gehiirteten Lackreste werden am Ende mit den Losungsmitteln DMF?
oder NMP* ebenfalls abgeldst. Der Liftoff-Prozess verliduft hingegen so, dass zu Be-
ginn der Photolack auf das noch unbehandelte Substrat strukturiert wird. Bei der
darauffolgenden Kathodenzerstaubung scheidet sich das Targetmaterial gleichméfig
auf dem Lack und den freiliegenden Bereichen des Substrats ab. Zum Entfernen des
Photolacks mitsamt der dariiberliegenden Materialschicht werden auch hier wieder
Losungsmittel genutzt, wobei das direkt auf dem Substrat deponierte Material jedoch
weiterhin haften bleibt.

In einem ersten Schritt werden auf einen blanken, 430 um dicken Saphirwafer
mit einem Durchmesser von 2 Zoll die beiden méanderférmigen Detektionsspulen
sowie die Zuleitungen zum SQUID-Magnetometer aufgebracht. Dafiir wird eine su-
praleitende Niob-Schicht von 400 nm Dicke gleichméfig auf das gesamte Substrat
gesputtert und diese dann in einem Atz-Prozess strukturiert.

Die nédchste Lage soll die Strukturen der ersten Schicht in zweierlei Hinsicht
schiitzen. Zum einen wird die Nioboberfldche durch einen Anodisierungs-Prozess bis
zu 25 nm tief oxidiert und somit eine elektrische Isolation von den spéter folgenden
Lagen erzeugt. Zum anderen sorgt eine zusdtzliche SiO,-Schicht fiir einen Schutz der
Detektionsspulen vor mechanischen Einfliissen. Die Wahl der Dicke des SiOy von
200 nm stellt dabei einen Mittelweg aus einer hohen Stabilitdt und einem moglichst
geringen zusitzlichen Abstand zwischen den Niob-Bahnen des Maanders und dem
Sensor dar®. In beiden Prozessen sind die Feldleitungs- und SQUID-Bondpads mit
einem Photolack bedeckt und bleiben folglich unbehandelt.

Die Deposition des zum Einfrieren des Dauerstoms bendétigten Dauerstromschal-
ters findet nun in der dritten Lage statt. Als Material kommt hier eine Legierung
aus Gold und Palladium zum Einsatz, die auch noch bei tiefen Temperaturen einen
verhéltnismafkig hohen spezifischen Widerstand aufweist. Insgesamt besteht der Hei-
zer aus einer 75nm hohen Au:Pd-Schicht und einem weiteren, wenige nm diinnen
Titan-Film, der als Haftvermittler zur unteren SiOs-Lage fungiert.

3 Abkiirzung fiir N,N-Dimethylformamid

4 Abkiirzung fiir N-Methyl-2-Pyrrolidon

®Wie wir noch in Abschnitt 4.5 sehen werden, ist es giinstig den Sensor nahe an die magnet-
felderzeugenden Detektionsspulen zu bringen, da das Magnetfeld und somit auch die Signalgrofie
stark mit dem Abstand abnehmen.
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Die noch fehlenden supraleitenden Strukturen werden in einer zweiten, ebenfalls
400 nm dicken Niob-Schicht strukturiert. Hierzu zdhlen u.a. die Heizer-Zuleitungen
mit den entsprechenden Bondpads und eine Verbindungsbriicke fiir die SQUID-
Zuleitungen aus der ersten Lage, wobei die elektrische Kontaktierung durch einen
Uberlapp der Niob-Bahnen mit den zu verbindenden Strukturen realisiert wird. Des-
weiteren werden zur Minimierung stérender Einfliisse durch das duftere Magnetfeld
und durch parasitire Streuinduktivititen die geschlossenen Umrandungen um die
beiden Detektionsspulen bzw. die grofflichige Abdeckung der zum Heizer fiihrenden
Maanderschleife und der SQUID-Zuleitungen ebenfalls in dieser Lage aufgetragen.

In der sich anschlieffenden fiinften und sechsten Lage werden der Thermalisie-
rungssteg und die Grundflache fiir das chipinterne Warmebad aus einer 300 nm dicken
Goldschicht, sowie der 1,5 um hohe paramagnetische Au:Er-Sensor des Detektor-
Chips hinzugefiigt. Als Haftvermittler zwischen der SiOs-Schicht und den Au- bzw.
Au:Er-Strukturen dienen hier erneut wenige nm Titan.

Zum Schluss wird eine letzte, siebte Lage fiir die Herstellung des Wirmebades
und der fiinf auf dem Sensor positionierten Saulen verwendet. Dies erfolgt iiber einen
galvanischen Prozess, in dem das gewiinschte Metall (hier reines Gold) an den be-
treffenden Stellen abgeschieden wird. Eine detaillierte Beschreibung des galvanischen
Abscheidungsprozesses ist zum Beispiel in [Pie08] zu finden.

4.4 Einpragen des Dauerstroms

Die in dieser Arbeit gewéhlte Geometrie eines metallisch magnetischen Kalorimeters
erlaubt es, das zur Ausrichtung der magnetischen Momente benotigte Magnetfeld di-
rekt durch einen in der méanderférmigen Detektionsspule eingeprigten Dauerstrom
zu erzeugen. Die Vorgehensweise bei der Priparation des Dauerstroms soll nun an-
hand der in Abbildung 4.2 gegebenen schematischen Darstellung geschildert werden.

Zunichst ist es von entscheidener Bedeutung, die supraleitende Verbindung zwi-
schen der Einkoppelspule des SQUID-Magnetometers und der Detektionsschleife zu
unterbrechen. Da diese Verbindung, wie bereits in Abschnitt 4.2 erldutert, zum Teil
auch aus diinnen Aluminiumdrahten besteht, ist es hierfiir ausreichend den Detektor
auf eine Temperatur knapp oberhalb der Sprungtemperatur der Drihte von T, =
1,18 K zu bringen.

Dadurch wird erreicht, dass der anschliefend injizierte Feldstrom Ir anhand der
ohm’schen Widerstéinde der Bonddridhte nicht mehr durch die Einkoppelspule des
SQUIDs fliefst. Stattdessen kann der einzufrierende Strom nur noch zwei mogliche
Wege durch die Niob-Leitungen nehmen, die im Gegensatz zu Aluminium eine we-
sentlich hohere kritische Temperatur von 9,25 K besitzen und somit nochimmer su-
praleitend sind. Wie in Abbildung 4.2b) angedeutet, fiihrt der kiirzere der beiden
Wege mit der Induktivitdt Ly direkt iiber den supraleitenden Dauerstromschalter,
wahrend die andere, sehr viel langere Strecke durch die gesamte Detektionsspule mit
der Induktivitat 2L, verlduft. Zusammen bilden die beiden Maanderhéalften und die
einzelne U-férmige Schlaufe in Richtung des Heizers eine geschlossene supraleitende
Schleife, in deren Inneren der magnetische Fluss eine Erhaltungsgrofe ist. Dem-
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Abb. 4.2: Schematische Darstellung zur Praparation des Dauerstroms. a) Der Detektor
befindet sich bei T' < 1,18 K. b) Temperaturerh6hung auf iiber 1,18 K, die Verbindung zur
Einkoppelspule wird normalleitend und der Strom fliekt durch Ly. ¢) Lokales Heizen auf
iiber 9,25 K bewirkt Stromfluss durch die Detektionsspule. d) Heizvorgang wird beendet,
der Detektor kiithlt wieder ab und in der supraleitenden Schleife ist der Strom I eingefroren.

zufolge teilt sich der eingespeiste Strom entsprechend der Induktivititen auf. Der
iiberwiegende Anteil wihlt hierbei den kurzen Weg, der im Vergleich zu den beiden
Maéaandern die sehr viel geringere Induktivitit Ly aufweist.

Injiziert man in die Zuleitungen zum Dauerstromschalter zusétzlich einen Heiz-
strom [y, so kann die unter dem Widestand liegende Niob-Bahn lokal auf iiber 9,25 K
erwirmt und auf diese Weise normalleitend getrieben werden (Abbildung 4.2¢)). Als
Konsequenz flielit nun der gesamte Feldstrom durch die Induktivitit 2L,,, also durch
die lange maanderférmige Detektionsspule. Gleichzeitig dringt der magnetische Fluss
® = 2L, Ir in die unterbrochene supraleitende Schleife ein.

Im letzten Schritt wird der Heizvorgang beendet, wodurch sich die Niob-Bahn
unterhalb des Widerstandes wieder abkiihlt. Dies fiihrt dazu, dass der supraleitende
Kreis erneut geschlossen und der nun darin eingeschlossene magnetische Fluss wieder
eine Erhaltungsgrofe ist. Nach dem Ausschalten des Feldstroms fliefst nun zur Er-
haltung des magnetische Flusses ein Dauerstrom I durch die beiden Induktivititen
2L, + Ly (Abbildung 4.2d)). Unter Beriicksichtigung von 2Ly, > Ly findet man fiir
den felderzeugenden Dauerstrom innerhalb der Detektionsspule den Wert

An dieser Stelle wird auch klar, warum sich die Aluminium-Bonddrahte wiahrend des
Heizvorgangs im normalleitenden Zustand befinden miissen. Ware dies nicht der Fall,
so wiirde der Feldstrom nach dem Heizen nicht nur wie beabsichtigt durch die Detek-
tionsspule, sondern zu einem nennenswerten Teil auch durch die Einkoppelspule mit
der Induktivitit L; verlaufen. Der Strom in der Einkoppelspule wiirde dann ein Ma-
gnetfeld in der Ndhe des SQUIDs verursachen, welches die sensitiven Eigenschaften
des Magnetometers stark beeintrichtigt.
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4.5 Magnetfeldverteilung

Das durch den eingepriagten Dauerstrom [, erzeugte Magnetfeld ist, wie bereits in
Kapitel 3.4 angesprochen, stark inhomogen und somit nur schwer analytisch zu bere-
chen. Im Rahmen dieser Arbeit wurde die resultierende Magnetfeldverteilung daher
numerisch mit der Sofware FEMM 4.0° ermittelt, welches auf die sogenannte Finite-
Elemente-Methode zuriickgreift.

Da es das Programm nur erlaubt quasi zweidimensionale Probleme der Elektro-
und Magnetostatik zu 16sen, wird fiir die Simulationen lediglich die Ebene senkrecht
zum Verlauf der Maanderstreifen betrachtet. Die gesamte Struktur der Detektions-
spule kann dann auf zwei unendlich lange, perfekt diamagnetische Streifen mit pe-
riodischen Randbedingungen reduziert werden, durch die in entgegengesetzter Rich-
tung der Strom 1 fliefkt.

Der Rand des Maanders, der die einzelnen Streifen miteinander verbindet, wird
also in dieser Annahme nicht mit in Betracht gezogen. Jedoch treten solche Randef-
fekte aufgrund der gegebenen Proportionen nur in einem sehr kleinen duferen Bereich
der Maanderfliche auf und spielen insofern kaum eine Rolle. Ebenfalls vernachlassigt
wird hier der Einfluss des sich iiber der Detektionsspule befindlichen paramagneti-
schen Au:Er-Sensors. Da das Sensormaterial bei den relevanten Temperaturen eine
sehr geringe magnetische Suszeptibilitdt von nur x < 0,15 besitzt, ist aber auch diese
Vereinfachung durchaus gerechtfertigt.

SUpraleitendersAkSorer I omT

= 5mT
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Abb. 4.3: Numerisch berechnete Magnetfeldverteilung der verwendeten Detektorgeometrie
fiir einem optimierten Dauerstrom von Iy = 30 mA. Links: ohne supraleitenden Absorber.
Rechts: mit supraleitendem Absorber im Abstand 3 um {iber der Detektionsspule.

Abbildung 4.3 zeigt die basierend auf diesen Annahmen berechnete Magnetfeld-
verteilung der Detektionsspule mit der Streifenbreite w = 3 um und dem Mitte-zu-
Mitte-Abstand p = 6 ym fiir einen Dauerstrom von I, = 30mA. Die Simulation
wurde dabei fiir zwei verschiedene Detektor-Konfigurationen durchgefiihrt: einmal
ohne und einmal mit supraleitendem Rheniumabsorber im Abstand von 3 um zu den

SFEMM: Finite Element Method Magnetics, Version 4.0 von David Meeker
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stromdurchflossenen Maanderstreifen. Um den Effekt mit zu beriicksichtigen, dass
kein Magnetfeld in den Supraleiter eindringen kann, gelten entlang der Absorbero-
berflichen die Randbedingungen B = rotA = 0.

Wie in beiden Féllen gut zu erkennen ist, nimmt die Starke des Magnetfeldes in
z-Richtung sehr schnell ab. Dies macht es erforderlich, den paramagnetischen Au:Er-
Sensor sehr nahe an die Detektionsspule heranzubringen, da nur so eine Magnetisie-
rungsinderung des Sensors auch innerhalb der Detektionsspule gut detektiert und
damit nach Gleichung 3.31 auch eine hohe Signalgrofse sichergestellt werden kann.

In dem Detektoraufbau mit supraleitendem Absorber (Abbildung 4.3, rechts)
wird das Magnetfeld vollstiandig aus dem Absorbervolumen verdringt, was zu einem
Anstieg der Feldstérke innerhalb des Sensors fiihrt. Allerdings fillt dieser Effekt
wegen der starken exponentiellen Abnahme des Magnetfeldes mit der Hohe kaum ins
Gewicht. Weiterhin sei hier erwdhnt, dass die Magnetfeldstirke an der Oberfliche
des Rheniumabsorbers weit unterhalb des kritischen Wertes von Be = 20m'T liegt.

Geometriefaktor G

0000 02 04 06 08 10 12 Abb. 4.4: Haufigkeitsverteilung der Ma-
ohne gnetfeldstiarke B in dem 1,5 ym hohen Sen-
Supraleiter sor fiir einen Dauerstrom von Iy = 30 mA.
- Die beiden Kurven geben die Verteilung
fiir einen Aufbau ohne (blaue Linie) und
fiir einen Aufbau mit (rote Linie) supra-
Rbstamd von aum | leitendem Absorber im Abstand von 3 yum
zur Detektionsspule wieder. Der Zusam-
i menhang zum Geometriefaktor G auf der
oberen Achse ist durch Gleichung 3.29 ge-

geben.
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Mit einer gegebenen Sensorhéhe von h = 1,5 um ldsst sich aus den simulierten
Daten auferdem die bereits aus dem vorherigen Kapitel 3.4.2 bekannte und in Abbil-
dung 4.4 dargestellte Haufigkeitsverteilung P(B) des Magnetfeldes B innerhalb des
Sensorvolumens ermitteln. Die Berechnung erfolgt dabei so, dass an mehreren tau-
send, moglichst gleichmékig iiber den gesamten Sensorquerschnitt verteilten Punkten
der Betrag des Magnetfeldes B bestimmt und dariiber die Haufigkeitsverteilung fest-
gestellt wird. Die Groke P(B)dB wird fiir die Berechnung der Signalgrofe benotigt
und gibt die Haufigkeit an, mit der im Sensorvolumen V., ein Magnetfeld vom
Betrag B im Intervall [B, B+dB| auftritt.
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5.1 Erzeugung tiefer Temperaturen

Wie bereits in den vorangangenen Kapiteln mehrmals erwdhnt wurde, werden ma-
gnetische Kalorimeter im Bereich tiefer Temperaturen typischerweise zwischen 10 mK
und 100 mK betrieben. Im Rahmen dieser Arbeit wurde hierzu ein adiabatischer
Elektronenspin-Entmagnetisierungs-Kryostat - kurz ADR! - eingesetzt, dessen Be-
sonderheiten und Funktionsweise nun kurz skizziert werden sollen. Fiir eine ge-
naue Diskussion dieser und auch anderer zur Verfiigung stehender Kiihltechniken
sei [Ens05] oder [Pob96] empfohlen.

—
BYAYa Y4 A AYaYe
r —I N, Isolations- Abb. 5.1: Sch . .
vakuum . 5.1: Schematischer Schnitt durch
einen Elektronenspin-Entmagnetisierungs-
M Kryostat. Die beiden Salzpillen (GGG und
FAA) sind mit Hilfe von Kevlar-Féden (F)
zgﬁs:[mg befestigt und konnen mit dem Heliumbad
iiber einen mechanischen Wérmeschalter
(S) thermisch verbunden werden. Weiter-
hin steht die FAA-Pille im guten thermi-
K schen Kontakt mit einem Kupferhalter, auf
S D \\\\ dem der Detektor montiert ist.
Strahlungs-
schilde

In Abbildung 5.1 ist ein schematisches Schnittbild des verwendeten ADR gezeigt.
Ausgehend von einer Raumtemperatur von etwa 300 K erfolgt der Abkiihlungsprozess
in mehreren Stufen. Die dufseren Strahlungsschilde dienen zum Schutz vor parasititen
Wirmeeintrigen durch Infrarotstrahlung indem sie die einzelnen Temperaturberei-
che des Kryostaten voneinander isolieren. Diese bestehen aus einem dufteren Bad aus
fliilssigem Stickstoff bei 77 K und einem anschlieflendem Heliumbad bei 4,2 K. Durch
Pumpen am Heliumbad ist es moglich die Temperatur noch weiter auf ca. 1,5 K zu
reduzieren. Die nichsten Kiihlstufen im mK-Bereich werden bei einem ADR nun mit
Hilfe zweier paramagnetischer Salzpillen erreicht, die durch schwach wéirmeleitende
Kevlar-Féden (K) fixiert sind und sich innerhalb einer zylindrischen supraleitenden
Magnetspule befinden. Dabei stellt die am Heliumbad befestigte GGG?-Pille eine Art
Wiirmesenke fiir die darauf folgende FAA3-Pille dar, die direkt mit der Experimen-

! Abkiirzung aus dem Englischen fiir Adiabatic Demagnetization Refrigerator
?Gadolinium-Gallium-Granat: GdsGas-O14
3Eisen-Ammonium-Alaun: Fe;(SO4)3-(NH4)2S04-24H50
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tierplattform verbunden ist. Weiterhin sind beide Pillen iiber einen mechanischen
Wiérmeschalter (S), thermisch an das Heliumbad angekoppelt.

Zu Beginn sind die paramagnetischen Salze iiber den geschlossenen Wirmeschal-
ter noch thermisch mit dem Warmebad verbunden. Wird nun ein magnetisches Feld
von maximal 6T innerhalb der supraleitenden Spule erzeugt, so kommt es zu einer
Zeeman-Aufspaltung der entarteten Figenzustinde. Sobald diese grofer als die ther-
mische Energie wird (gugB > kgT), besetzen die magnetischen Momente der Salze
iiberwiegend die energetisch giinstigeren Zustdnde und es kommt zu einem Riickgang
der Entropie. Die dabei entstehende Magnetisierungswéarme kann an das Warmebad
abgefiihrt werden bis sich wieder ein thermisches Gleichgewicht eingestellt hat.

Dieser isothermen Magnetisierung schliefst sich in einem zweiten Prozess eine
adiabatische Entmagnetisierung an. Hierfiir wird nun der Wérmeschalter getfinet
und das Magnetfeld innerhalb der Spule langsam reduziert. Die folgende Reduktion
der Zeeman-Aufspaltung erlaubt es den magnetischen Momenten wieder héherener-
getischere Zustinde einzunehmen, wodurch die Entropie erneut zunimmt. Die hierfiir
notige Energie wird dem System der Phononen entzogen, welches sich entsprechend
abkiihlt.

Bei einer vollstindigen Entmagnetisierung der Spule, kann die FAA-Pille und
damit auch die Experimentierplattform nach dem oben beschriebenen Prinzip auf
bis zu 21 mK heruntergekiihlt werden. Als Thermometer dient dabei ein kalibrier-
ter RuO,-Widerstand, der fiir tiefe Temperaturen eine relative Empfindlichkeit von
dlog(R)/dlog(T) ~ —1,5 besitzt und iiber eine Widerstandsmessbriicke vom Typ
AVS-47* gemessen wird.

Da so keine kontinuierliche Kiihlleistung erbracht wird, steigt die Temperatur
der Experimentierplattform aufgrund parasitdrer Warmeeinfliissse langsam an. Um
diesem Effekt entgegenzuwirken und die Temperatur auf einen konstanten Wert zu
halten, kann der Entmagnetisierungsvorgang bereits bei einem endlichen Magnetfeld
gestoppt werden. Im Gegenzug zu den nun etwas hoheren Endtemperaturen erhilt
man auf diese Weise die Moglichkeit die dufseren Wéarmeeintrage durch weiteres Ent-
magnetisieren zu kompensieren. Die Temperatursteuerung erfolgte dabei mit Hilfe
eins analogen PID-Reglers. Insgesamt konnte mit dieser Technik im tiefen Tempera-
turbereich 7' < 30 mK eine Stabilitdt von etwa AT ~ 5 uK erreicht werden.

5.2 dc-SQUID-Magnetometer

Kommt es im Kalorimeter zu einem Energieeintrag, so kann dieser iiber eine Ande-
rung der Magnetisierung des Sensors und somit {iber eine magnetische Flussinde-
rung bestimmt werden. Die derzeit genauesten Sensoren fiir den magnetischen Fluss
stellen sogenannte SQUID-Magnetometer dar. Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein
zweistufiger de-SQUID-Aufbau verwendet, dessen Funktionsweise und Eigenschaften
im folgenden Abschnitt erldutert werden sollen.

“Hersteller: Pico Watt Electrinika, Finnland
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5.2.1 Funktionsweise eines dc-SQUIDs

Die Funktionsweise eines SQUIDs beruht auf der Tatsache, dass sich der Zustand der
Cooper-Paare nach der BCS-Theorie durch eine gemeinsame, makroskopische Wel-
lenfunktion beschreiben ldsst. Dies bewirkt einerseits eine (Quantisierung des magne-
tischen Flusses innerhalb eines geschlossenen, supraleitenden Rings in Vielfache des
magnetischen Flussquants ®y = h/2e = 2,07-1071° Vs. Als eine weitere Folge kommt
es zu den Josephson-Effekten, bei denen es den Cooper-Paaren moglich ist kohérent
durch sogenannte Josephson-Kontakte, die meist aus einer sehr diinnen, nichtleiten-
den Metalloxid-Schicht bestehen, zu tunneln. Eine ausfiihrliche Beschreibung dieser
Effekte ist zum Beispiel in [Ens05] zu finden.

60
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Kontakte

Shunt-
Widersténde
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Abb. 5.2: a) Schematische Darstellung eines dc-SQUIDs. b) Beispiel einer Strom-
Spannungs-Kennlinie fiir ® = n®y, und ¢ = (n + 1/2) ®y. ¢) Spannungs-Fluss-Kennlinie
fiir den in b) markierten Betriebsstrom von I, = 31 pyA.

Wie in Abbildung 5.2a) schematisch dargestellt, besteht ein de-SQUID aus einer
supraleitenden Schleife, die durch zwei Josephson-Kontakte unterbrochen ist. Durch
diese ,offenen” Stellen kann der magnetische Fluss sowohl in die Schleife hineingelan-
gen als auch wieder austreten. Desweiteren sind zwei Shunt-Widerstdnde parallel zu
den Tunnelbarrieren angeordnet, um so ein hysteretisches Verhalten des SQUIDs zu
unterdriicken [Cla04]. Wird nun ein Betriebsstrom I, von aufen durch die Schleife ge-
schickt, so tunneln die Cooper-Paare bis zu einer kritischen Stromstéarke I. durch die
Josephson-Kontakte, ohne dass eine Spannung iiber dem SQUID abfillt. Der Wert
des kritischen Stroms ist dabei durch die Geometrie der Tunnelbarriere bestimmt und
hangt zudem periodisch von dem magnetischen Fluss ® durch die SQUID-Schleife
ab.

In Abbildung 5.2b) ist die Strom-Spannungs-Kennlinie fiir die beiden méglichen
Grenzfille aufgetragen. Man erkennt, dass der kritische Strom I. fir & = (n +
1/2)®¢ minimal und fiir & = n®, maximal wird, wobei n eine ganze Zahl bezeichnet.
Oberhalb von . springt die Spannung auf einen endlichen Wert Us und zeigt bei
weiterer Erhhung der Stromstéirke ein Ohm’sches Verhalten.

Betreibt man das dc-SQUID nun mit einem Betriebsstrom der knapp oberhalb
der maximalen kritischen Stromsstérke liegt (I, > I.(n®y)), so erhdlt man einen vom
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magnetischen Fluss periodisch abhéngigen Spannungsabfall (sieche Abbildung 5.2¢),
rechtes Teilbild). Das SQUID wird also als ein Fluss-Spannungs-Wandler genutzt.

5.2.2 Linearisierung des SQUID-Signals

Durch das periodische Verhalten der abfallenden Spannung ist der nutzbare Arbeits-
bereich, d.h. derjenige Bereich, in dem die Fluss-Spannungs-Kennlinie linear oder
zumindest monoton ansteigt, auf ein Intervall 6 ~ +®,/4 eingegrenzt und verhalt-
nismébig klein. Mit Hilfe der in Abbildung 5.3 gezeigten zusétzlichen Flux-Locked-
Loop-Schaltung kann jedoch die Kennlinie iiber einen groferen Bereich linearisiert
werden [Dru04].

tiefe Temperaturen Raumtemperatur

glb Verstarker  Integrator
]

Mi j\{f Abb. 5.3: Schematische Darstellung
der FLL-Schaltung.

Die Grundidee einer solchen Riickkoppelelektronik basiert darauf, den Fluss im
SQUID auf einen festen Wert bzw. Arbeitspunkt zu halten, an dem die Spannungs-
Fluss-Abhéngigkeit giinstigerweise besonders grof ist. Hierfiir wird die aus dem dc-
SQUID kommende Spannung bei Zimmertemperatur zundchst verstirkt und an-
schliefend in einem Spannungsintegrator aufintegriert. Die Referenzspannung U}, des
Verstarkers wird dabei so gewahlt, dass sie dem Spannungsabfall {iber dem SQUID
am Arbeitspunkt entspricht. Uber einen Widerstand Ry, gelangt die Ausgangsspan-
nung U des Integrators als Strom in die Riickkoppelspule, wo sie den Riickkoppelfluss
&p, = Mp,U/ Ry, erzeugt. Dieser Riickkoppelfluss sorgt nun dafiir, dass jede Fluss-
anderung A®, die von auken in die Schleife gelangt, kompensiert wird und hélt das
SQUID somit am gewiinschten Arbeitspunkt.

5.2.3 Magnetisches Flussrauschen eines dc-SQUIDs

Wie bereits oben erwihnt, werden bei einem SQUID Shunt-Widerstinde R paral-
lel zu den Josephson-Kontakten eingesetzt. Diese vermeiden zwar ein hysteretisches
Verhalten des SQUIDs, verursachen aber gleichzeitig auch ein elektrisches Strom-
rauschen, welches iiber die Eigeninduktivitit Lg vom SQUID in einen zuséatzlichen
weillen Rauschbeitrag iibersetzt wird. Um diesen Effekt zu untersuchen wurden in
[Tes77] numerische Berechnungen durchgefiihrt und fiir das intrinsische magnetische
Flussrauchen eines optimierten SQUIDs der Zusammenhang

L
/Su.s0 = 577V/Su.s = Ls/16ksT/ R (5.1)



5.2. dc-SQUID-Magnetometer 49

gefunden, wobei 0® /90U die Steigung der Kennlinie am Arbeitspunkt bezeichnet. Fiir
ein SQUID mit den typischen Werten von Lg ~ 100 nH fiir die Eigeninduktivitit und
R ~ 5 fiir die Shunt-Widersténde ergibt sich somit bei der Temperatur 7'= 4,2 K
der Rauschbeitrag zu +/Sg = 0,7 u®y/+/Hz.

Bedingt durch die v/T-Abhingigkeit der Gleichung 5.1 miisste es also moglich
sein, das intrinsche Flussrauschen des Mangetometers mit abnehmender Tempera-
tur beliebig zu verringern. Tatséchlich jedoch ist das intrinsische Flussrauschen auf
fundamentale Weise limitiert und besitzt aufgrund der Unschérferelation einen mini-
malen endlichen Wert. In diesem sogenannten Quantenlimit verhélt sich das SQUID-
Rauschen dann temperaturunabhéngig und ist nur noch von der Eigeninduktivitét
\/Sa sq x v/Lg abhiingig.

Neben diesem weifsen Rauschen weisen SQUIDs aber noch einen weiteren, 1/ f-
abhéngigen Rauschanteil auf, der sich vermutlich auf thermisch fluktuierende De-
fekte im SQUID-Material zuriickfithren ldsst [Cla04]. Grund hierfiir sind einerseits
thermische Bewegungen der gefangenen magnetischen Flussschlduche im Inneren der
SQUID-Schleife. Andererseits kann es zu Fluktuationen des kritischen Stroms kom-
men, indem die Elektronen innerhalb der Josephson-Kontakte an Defekten kurzzeitig
festgesetzt werden.

Betrachtet man die im vorherigen Abschnitt vorgestellte Ausleseelektronik, so
ergibt sich noch ein dritter, nicht intrinsischer Beitrag zum scheinbaren Flussrau-
schen des SQUID-Magnetometers, der von dem bei Zimmertemperatur betriebenen
Spannungsverstirker verursacht wird. Wie bereits in den Kapiteln 4.4 und 4.5 erldu-
tert, werden magnetische Kalorimeter in einem Modus betrieben bei dem sich der
paramagnetische Sensor innerhalb eines Magnetfeldes befindet. Dies ist aber gleich-
zeitig mit einer Reduktion des kritischen Stroms /., der ebenfalls von der Groke des
Magnetfeldes abhangt, und damit auch mit einer Reduktion des Spannungshubs der
Spannungs-Fluss-Kennlinie des SQUIDs verbunden. Daher wird mit einem steigen-
dem Magnetfeld der Beitrag des Spannungsrauschens des Verstirkers der oben be-
schriebenen Elektronik zum scheinbaren Flussrauschen des SQUIDs zunehmen. Die
in dieser Arbeit verwendete FLL-Schaltung® wurde an der PTB in Berlin entwickelt
und besitzt in einem Frequenzbereich von 100 Hz bis 10 MHz ein Ausgangsspannungs-
rauschen von /Sy = 0,33 nV/\/E. Somit stellt sich das Problem, dass dieses Span-
nungsrauschen typischerweise einen zusitzlichen Beitrag zum weiften Flussrauschen
von /Se = 1,7 udq/ VHz liefert, der in einer Grokenordnung liegt, die die intrinsi-
schen Rauschbeitrige bei weitem iibertrifft und bereits das eigentliche SQUID-Signal
iiberlagert.

Durch eine zusétzliche Verstirkung des SQUID-Signals bei tiefen Temperaturen
kann das Verhiltnis von SQUID-zu-Verstiarkerrauschen jedoch deutlich verbessert
und der Einfluss des Spannungsrauschens auf diese Weise irrelevant gemacht werden.

Im néichsten Abschnitt soll ein entsprechender zweistufiger Aufbau vorgestellt
werden, bei dem ein weiteres SQUID oder SQUID-Array als Tieftemperatur-Verstér-
ker fungiert. Dabei bietet ein Array aus N hintereinander geschalteten SQUIDs den

5Elektronik XXF-1, Hersteller: Magnicon GbR
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Vorteil, dass die Signalgrofse linear mit N anwéchst, wihrend das Rauschen der
einzelnen SQUIDs sich inkohérent addiert und nur proportional zu v N zunimmt.

5.2.4 Zweistufiger SQUID-Aufbau

In Abbildung 5.4 ist der Aufbau eines zweistufigen SQUID-Magnetometers skizziert,
das mit den konstanten Stréomen I,,; und [» betrieben wird. Durch die Induktivi-
tat L; der Einkoppelspule wird im primiren SQUID (links), das im Folgenden als
Detektor-SQUID bezeichnet werden soll, eine Anderung des magnetischen Flusses
A®, verursacht. Die somit, entsprechend der Spannungs-Fluss-Kennlinie, abfallen-
de Spannungsdnderung AU erzeugt im parallelen Stromkeis eine Stroménderung
Al = AU, /R,. Diese wird dann iiber die Gegeninduktivitét M, als ein magnetischer
Fluss A®y = M Al im sekundiaren SQUID-Array, das als Verstiarker-SQUID ein-
gesetzt wird, eingekoppelt. Man erhilt demzufolge eine Fluss-zu-Fluss-Verstiarkung
am Arbeitspunkt, die definiert ist durch:

Ad, AL
Go AD, 2 (Acpl)Rngl (52)

Hierbei muss bei der Wahl von R, beachtet werden, dass der Hub des magneti-
schen Flusses @, des sekundiaren SQUIDs kleiner bleibt als ein Flussquant ®,. Nach
[Fle03] kann auf diese Weise ein eindeutig definierter Arbeitspunkt gewihrleistet
werden.

Als Eingangssignal der Riickkoppelelektronik dient bei einer zweistufigen An-
ordnung der Spannungsabfall iiber dem Verstarker-SQUID. Dieser wird dann, wie
in Abschnitt 5.2.2 beschrieben, zur Linearisierung des Signals bei Raumtemperatur
verstarkt und integriert. Die Riickkopplung erfolgt anschliefsend in das Detektor-
SQUID, das so an einem festen Arbeitspunkt gehalten wird.

Das Gesamtrauschen eines solchen zweistufigen Aufbaus setzt sich aus den Bei-
trigen der einzelnen Komponenten zusammen. Diese sind durch das intrinsiche
Rauschen des Detektor-SQUIDs \/T@l , das intrinsische Rauschen des Verstérker-

SQUIDs /Ss,, das Stromrauschen des Widerstandes R, und durch das Rauschen

tiefe Temperaturen Raumtemperatur
Mi4

ghn
/‘\ .

JX

Detektor Verstarker

Mo

Abb. 5.4: Schematische Darstellung eines zweistufigen SQUID-Aufbaus aus einem
Detektor-SQUID und einem SQUID-Array als Tieftemperatur-Vertérker.
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v Su des Verstirkers bei Zimmertemperatur gegeben. Insgesamt erhélt man fiir das
magnetische Flussrauschen eines zweistufigen SQUID-Magnetometers die Summe:

1/2
— Se, 4ksT [ M;\> Sy
s (Sq}l T TR, (ch) " (AU,/A®,2C ' (53)

5.2.5 Eigenschaften des verwendeten SQUIDs

Fiir die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Messungen wurde ein SQUID-Chip
vom Typ C4X114W verwendet, der an der PTB in Berlin entwickelt und hergestellt
wurde. Auf dem Chip befinden sich die Einkoppelspule zum Detektor-SQUID, das
Detektor-SQUID selbst und das Verstiarker-SQUID, das aus einem Array von 16 in
Serie geschalteten SQUIDs aufgebaut ist. Die Eingangskopplung des SQUIDs betréigt
1/M; = 5,4 uA /Py und die Kopplung der Riickkoppelspule zum Detektor-SQUID ist
fiir den zweistufigen Aufbau durch 1/Mp, =42,4 nA /P gegeben.

Weiterhin zeigte der SQUID-Aufbau insgesamt ein magnetisches Flussrauschen,
das sich aus einem weiken Anteil von /S sq w ~ 0,35 u®o/vHz und einem 1/f-

abhéngigen Anteil von /Se sq,1/t]11, = 10 u@o/\/m bei 1 Hz zusammensetzt.

Es sei hier noch erwihnt, dass die in Kapitel 4.1 beschriebenen Optimierungs-
rechnungen auf der Grundlage der Induktivititen und der Rauschbeitrége des hier
genannten SQUIDs C4X114W durchgefiihrt wurden.

5.3 Diffusionsschweifsen

Der Detektor-Chip beherbergt den paramagnetischen Au:Er-Sensor, dessen Magne-
tisierungsédnderung mit Hilfe des SQUID-Magnetometers gemessen wird, und wurde
bereits im vorherigen Kapitel 4 vorgestellt. Optimierungsrechnungen zum Detektor-
design ergaben dort w = 3 um fiir die Breite der Maanderstreifen, p = 6 um fiir den
Mitte-zu-Mitte Abstand und A = 1,5 um fiir die Héhe des Sensors. Aus der daraus
resultierenden Magnetfeldverteilung B(r) kann man erkennen, dass die Feldstérke
sehr stark mit der Hohe abnimmt (siche Abschnitt 4.5). Um sicher zu stellen, dass
sich der Sensor dennoch in einem ausreichend starken Magnetfeld befindet, muss-
te dieser direkt auf die Niobbahnen der Detektionsspule und der dariiberliegenden
isolierenden SiO, strukturiert werden.

Gleichzeitig soll zudem eine elektronische Kopplung zwischen dem Absorber und
dem Sensor bestehen, die eine schnelle Thermalisierung erlaubt. Dies ermoglicht be-
sonders kurze Anstiegszeiten des Detektorsignals und eine bessere Diskriminierung
der unerwiinschten ,,Pile-Up“-Effekte. Zur Realisierung einer solchen elektronischen
Verbindung wurde im Rahmen dieser Arbeit die Oberseite des Sensors mit der Un-
terseite des Absorbers diffusionsverschweift. In diesem Prozess werden die beiden

6Es besteht natiirlich die Alternative, den Absorber auf den Sensor aufzukleben. Jedoch ist die
thermische Kopplung in diesem Fall weitaus schlechter, da der Warmetransport dann nur noch iiber
die Phononen des Klebers stattfindet.
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moglichst glatten Oberflichen unter Druck und erhohter Temperatur zusammenge-
fiihrt. Aufgrund der thermischen Bewegung der Atome {iber die Verbingungsfliche
hinweg wird dann ein stabiler Kontakt hergestellt.

5.3.1 Diffusion in einem FestkoOrper

Unter der Diffusion in einem Festkorper versteht man die Bewegung von Atomen
oder Molekiilen, die auf eine thermische Anregung zuriickzufiihren ist. Dabei fiihrt
ein Konzentrationsgradient dc/0z in einem System von Atomen oder Molekiilen
zu einem Teilchenstrom mit der Bestrebung eben diesen Konzentrationsunterschied
auszugleichen. Der entstehende Diffusionsstrom J in z-Richtung, also die Anzahl der
Teilchen, die pro Zeiteinheit durch eine Einheitsfliche senkrecht zu x fliefen, wird im
einfachstem Fall ohne dufiere Krafteinwirkung durch das sogenannte 1-te Fick’sche

Gesetz beschrieben: 5
c

J=—-D|—]. 5.4

(5) (5.4)

Der Diffusionskoeffizient D besitzt die Einheit [cm?/s] und beschreibt, wieviele Teil-
chen pro Zeiteinheit die Fliche passieren.

Werden nun zwei massive Proben (A und B) aus verschiedenen Materialien zu-
sammengebracht, so diffundieren die Atome in beide Richtungen durch die Grenzfla-
che und verdnden die Zusammensetzung der jeweils anderen Komponente. Es entste-
hen zwei Legierungen mit unterschiedlichen Konzentrationen und unterschiedlichen
freiwerdenden Mischungsenergien, wobei der verursachte Energiegradient eine zu-
satzliche Driftgeschwindigkeit (v), der Atome zur Folge hat.

Weiterhin unterscheiden sich in der Regel auch die Werte der partiellen Diffu-
sionskoeffizienten Dy p fiir die beiden Bestandteile. Durch den aus dieser Differenz
resultierenden Nettodiffusionsstrom wandert die Grenzfliche zwischen den Proben in
einem dufleren Bezugssystem mit der Geschwindigkeit v, in Richtung der schneller
diffundierenden Komponente [But74]:

J=-D* (%) + (v)yc+uvgc. (5.5)

Hierbei ist der sogenannte Interdiffusionskoeffizient D* {iber den Stoffmengengehalt
xa, g durch die 2-ten Darken’sche Gleichung definiert:

D* = DAIB + DBxA (56)

und entsprechend abhéngig von der Konzentrationszusammensetzung der Legierun-
gen.

Da die Diffusion ein thermisch aktivierter Prozess ist, weist der Interdiffusions-
koeffizient zusétzlich auch eine Abhéngigkeit von der Temperatur 7" auf. Geméaf der
Arrhenius-Gleichung findet man den exponentiellen Zusammenhang:

D* = Dyexp (—Q/RT) (5.7)
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mit der universellen Gaskonstanten R = 8,31.J/mol K und den Grofen Dy fiir die
Diffusionskonstante bzw. @) fiir die Aktivierungsenergie, die beide materialspezifisch
sind. Man erhélt also einen geraden Kurvenverlauf, wenn der Interdiffusionskoeffizi-
ent D* logarithmisch als Funktion der inversen Temperatur 1/7" aufgetragen wird.

5.3.2 Diffusion im System Cu-Au

In der Vergangenheit wurden die diffusiven Eigenschaften der unterschiedlichsten
Legierungen gemessen. An dieser Stelle sollen aber nur einige Ergebnisse des, wie
sich im néchsten Abschnitt noch zeigen wird, fiir uns interessanten Systems aus
Gold und Kupfer zusammengefasst werden.

In [Bor63] wurden durch Borovskii et al. Studien an massiven polykristallinen
Proben aus reinem Kupfer und Gold bei den Temperaturen zwischen 370 und 780°C
durchgefiihrt. Khobaib und Gupta betrachteten hingegen eine Legierung aus 50%
Au und 50% Cu mit einer aufgalvanisierten Kupferschicht und liefen diese bei Tem-
peraturen von 300 bis 700 °C ineinander diffundieren |[Kho70|. In einem &hnlichen
Versuch, der sich ebenfalls mit elektroplattierten Strukturen befasste, galvanisierten
Pinnel und Bennett eine etwa 100 um dicke Goldlage auf einen massiven polykris-
tallinen Kupferblock. Der Diffusionsprozess wurde anschlieffend fiir Temperaturen
unterhalb von 750 °C beobachtet [Pin72|. Die letzte Messung, die hier noch erwihnt
werden soll, stammt von Pines et al. und untersucht eine diinne Bimetallschicht aus
reinem Gold und Kupfer in einem Temperaturbereich von 150-300°C im Abstand
von 50°C [Pin68|. Die Berechnungen der konzentrationsabhéngigen Interdiffusions-
koeffizienten basierten auf der sogenannten Matano-Analyse [Mat33]. Da hierzu das
Konzentrationsprofil in z-Richtung bekannt sein muss, wurden die Proben nach der
Diffusionsphase mit Hilfe einer Elektronenmikrosonde” oder des Prinzips der Elek-
tronenbeugung auf den Konzentrationsgehalt in Abhingigkeit von x untersucht.

Temperatur T [°C]

800 600 400 200
1 1 1 1
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o] Pinnel etal. | Abb. 5.5: Interdiffusionskoeffizient D* in
c sa, Pines et al. Abhiingigkeit von der inversen Tempera-
10712 o4 R 4 tur 1/7 fiir die vier verschidenen Experi-

N mente. Die dreieckigen und die kreisférmi-
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"Die Elektronenmikrosonde ist ein spezielles Rasterelektronenmikroskop, das darauf optimiert
ist, chemische Analysen an Oberflachen im pm-Bereich durchzufiihren. Hierzu werden das wellen-
léngendispersive oder das energiedispersive Rontgenanalyse-Verfahren angewendet.



54 5. Experimentelle Methoden

Abbildung 5.5 zeigt die gemessenen Interdiffusionskoeffizienten D* der obigen
Experimente in logarithmischer Skala als Funktion der inversen Temperatur. Zur
besseren Ubersicht sind dabei nur die Messpunkte fiir eine Legierung von 50% Gold
und 50% Kupfer und, falls Daten fiir weitere Konzentrationszusammensetzungen
existieren, von 10% Gold und 90% Kupfer wiedergegeben®. Insgesamt wurden in
den vier Messungen fiir die Diffusionskonstante Dy Werte zwischen 81078 cm?/s
und 4-1073 cm?/s ermittelt. Die Aktivierungsenergie Q lag jeweils im Bereich von
-26 keal /mol bis -10 kcal /mol.

5.3.3 Experimentelle Realisierung fiir ein magnetisches Kalorimeter

Fiir die experimentelle Realisierung einer Diffusionsverbindung zwischen dem Absor-
ber und dem Sensor eines metallisch magnetischen Kalorimeters ist es von entschei-
dener Bedeutung, die Temperatureinwirkung zur thermischen Aktivierung des Dif-
fusionsprozesses so klein und so kurz wie moglich zu wéhlen. Friithere Versuche hier-
zu haben gezeigt, dass sich die Eigenschaften des paramagnetischen Au:Er-Sensors
bei einer dauerhaften Aufwirmung auf iiber 350 °C stark verdndern. Vor allem die
resultierende Abh#ngigkeit der Magnetisierung von der Temperatur war fiir die ex-
perimentellen Anforderungen nicht mehr geeignet.

Um also eine Diffusion auch in einem relativ niedrigen Temperaturbereich zu
gewéhrleisten, wurde im Rahmen dieser Arbeit an der 250 um X 250 um grofsen
Unterseite des Absorbers eine 500 nm dicke Kupferlage aufgetragen. Dabei zeichnet
sich Kupfer insofern als ein besonders geeignetes Material aus, als dass es schon bei
verhéltnisméfig tiefen Temperaturen (sogar schon bei Raumtemperatur) ein verhilt-
nismalig starkes diffusives Verhalten aufweist. Mit einer weiteren, wenige nm diinnen
Goldschicht soll die Oxidation der Kupferoberfliche verhindert werden.

Neben der Temperatur 7" und der Zeit ¢ stellt der Druck p, mit dem der Absor-
ber und der Sensor aneinander gepresst werden, einen dritten wichtigen Parameter
fiir das Gelingen des Diffusionsschweifs-Vorganges dar. Hierbei kann durch das Aus-
iiben eines geniigend grofsen Drucks ein guter Kontakt zwischen den zu verbindenden
Materialien erreicht werden, der das Diffundieren der Atome iiber die Grenzfliche
hinweg begiinstigt. Zur Maximierung dieses Effektes wurden fiinf 7 ym hohe Sdulen
aus Gold mit einem Durchmesser von 30 ym auf den 245 um x 245 pm groften Sensor
strukturiert. Auf diese Weise konnte die Kraft pro Fldche um fast zwei Grofenord-
nungen gesteigert werden.

Fiir die Herstellung der Diffusionsschweif-Verbindung wurde speziell fiir ein ma-
gnetisches Kalorimeter die in Abbildung 5.6 schematisch dargestellte Apparatur ent-
wickelt. Der Aufbau ist aus unmagnetischem Edelstahl gefertigt und hat insgesamt
die Mafe 5cm (Lénge) x 5cm (Breite) x 2,8cm (Hohe). Die massive Unterlage
besitzt einen stufenférmigen Versatz von etwa 500 um Hohe an dem der Detektor-
Chip mit Hilfe eines Edelstahl-Halters eingespannt werden kann. Zur Befestigung
dienen hier jeweils kleine Klemmen aus Bronze. Anschlieftend wird der Absorber

8F{ir die meisten Versuchsreihen stellten diese beiden Legierungsmischungen zwei markante Wer-
te dar, zwischen denen die Interdiffusionskoeffizienten der anderen Zusammensetzungen liegen.
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Abb. 5.6: Links: schematische Darstellung der zum Diffusionsschweifsen verwendeten Ap-
paratur. Rechts: Vergroferung des Au:Er-Sensors und des Absorbers die miteinander ver-
schweiflt werden sollen.

manuell mit einer Pinzette sorgfiltig mittig auf den Sensor positioniert und darauf
geachtet, dass die Strukturen auf dem Chip dabei nicht beschidigt werden. Uber
zwei diinne Glasmasken, die kleine einpolierte Einkerbungen aufweisen, ist es mog-
lich den Absorber noch zusétzlich zu fixieren. Um einen guten Kontakt zwischen
den beiden Teilstiicken (Sensor und Absorber) zu erzielen, wird ein stabiler Rahmen
oberhalb des Chips montiert, in dessen Mitte passgenau ein Loch fiir einen ca. 1 cm
hohen Glaszylinder mit einem Durchmesser von 1,5cm eingearbeitet wurde. Dieser
Glaszylinder kann frei beweglich durch die Offnung hinabgleiten und iibt somit kon-
tinuierlich eine genau senkrechte Kraft nach unten aus. Somit sind die Absorber-
und Sensorfliche mit den fiinf Sdulen immer exakt parallel zueinander orientiert,
wihrend sie zusammengedriickt werden. Uber eine regulierbare Heizplatte, auf die
der recht handliche Gesamtaufbau plaziert wird, kann dann der Temperaturwert, bei
dem der Diffusions-Prozess abliuft, festgelegt werden.

5.3.4 Experimentelle Ergebnisse

Zu Beginn bestand das Ziel der ersten Messreihen vor allem darin, die optimalen
Werte fiir den Druck p, die Temperatur 7" und die Zeit ¢ zu ermitteln. Als Absor-
bermaterial diente fiir die Testmessungen ein Silizium-Wafer mit einer Dicke von
430 pm aus dem jeweils ca. 250 pum x 250 um groke Stiicke ausgesigt? wurden. Auf
die Unterseiten der Siliziumquader waren dann, wie weiter oben bereits beschrie-
ben, die beiden Lagen aus Kupfer und Gold aufgebracht. Weiterhin wurde vor jeder
Messung die Sensor- und Kupferoberfliche griindlich gereinigt!®. In mehr als 100
Versuchen konnte ein ausgewogener Kompromiss aus einer recht guten Erfolgsquote
beim Zusammenschweifsen des Sensors mit dem Absorber und einer unteren Grenze

9Sige vom Typ DAD-2H/6, Hersteller: Disco Abrasive Systems, Ltd., Japan
0Dije Reinigung erfolgte durch mehrstufige Ultraschallbéider in DMF und Isopropanol.
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Parameter \ Werte ‘
Temperatur 7' (der Heizplatte) | 245°C
Zeit t 30 min
Druck p 1,3GPa

Tab. 5.1: Zusammenfassung der optimalen Werte der fiir die Diffusion wichtigen Parame-
ter, wie sie in dieser Arbeit ermittelt wurden.

fiir die Temperatur und die Zeit gefunden werden. Die entsprechenden Werte sind
in der Tabelle 5.1 zusammengefasst. Der Druck war dabei praktisch beliebig hoch
wahlbar, da zum einen der Detektor-Chip auf einem sehr stabilen Saphir-Substrat
strukturiert wurde und zum anderen die isolierende SiOs-Schicht einen guten Schutz
fiir die maanderférmige Detektionsspule aus Niob bietet.

Die hier experimentell bestimmten Werte sind im Vergleich mit den in Abschnitt
5.3.2 vorgestellten Daten fritherer Experimente konsistent. Betrachtet man die dort
gegebene Abbildung 5.5 bei einer Temperatur von 245°C, so liegen die Interdiffu-
sionskoeffizienten der vier verschiedenen Messreihen in etwa in einem Bereich von
107" cm?/s bis 10713 cm?/s. Gemiik dem Zusammenhang 2 = +/D*t berechnet sich
die Eindringtiefe nach 30 min entsprechend zu x = 13-130 nm.

Auf der Grundlage dieser optimierten Werte, wurde im Anschluss versucht den
Sensor mit einem (250 x 250 x 500) um? groRen Absorber aus einkristallinem Rhe-
nium zu verschweiften. Hierbei ergab sich allerdings die Schwierigkeit, dass sich die
Kanten des Rheniumwiirfels beim Zurechtschneiden!! stark deformierten und die Un-
terseite somit nicht mehr ebenméfig flach bzw. plan war. Es konnte also kein guter
Kontakt mehr zwischen der aufgesputterten Kupferschicht auf dem Rheniumabsor-
ber und den Saulen des Sensors erzielt werden, was das Verschweifen unmoglich
machte.

Da keine baldige Behebung des Problems in Sicht war, wurde altenativ auf eine
etwa 20 pm diinne Folie mit der Fliche 250 ym x 250 pm aus polykristallinem Rhe-
nium zuriickgegriffen. Diese hat zwar den Nachteil einer kleineren Warmekapazitit
bzw. Aktivitat, die nicht mehr auf die Optimierung des Detektor-Chips abgestimmt

Abb. 5.7: Foto des Detektor-Chips Re012
mit einer auf den Sensor (linke m&anderfor-
mige Detektionsspule) aufgeschweifiten Rhe-
niumfolie. Ebenfalls zu sehen sind die Enden
der Aluminiumdrahte, die die oberen Bond-
pads fiir die Feld- und Heizerleitungen mit ei-
ner Kupferplatine (auferhalb des Bildes) ver-
binden.

HGsge vom Typ Ws 22, Hersteller: I-B-S Vertigungs- und Vertriebs-GmbH
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ist, bietet aber auf der anderen Seite aufgrund der geringen Héhe und der damit
verbundenen schnellen Thermalisierung die Mdglichkeit verhaltnisméfkig kurze An-
stiegszeiten zu erreichen. Abbildung 5.7 zeigt ein Foto des Detektor-Chips Re012,
dessen Sensor erfolgreich mit einer Rheniumfolie verschweift und im Rahmen dieser
Arbeit gemessen wurde.

5.4 Experimenteller Aufbau

Im Kapitel 3 wurden sowohl die thermodynamischen Eigenschaften des Sensors, als
auch die theoretischen Grundlagen der méanderférmigen Detektionsspule eines me-
tallisch magnetischen Kalorimeters hergeleitet. Anschliefend folgte eine Beschrei-
bung des im Rahmen dieser Arbeit gemessenen Detektor-Chips. In den vorherigen
Abschnitten wurden dann noch weitere, wichtige experimentelle Methoden zur Er-
zeugung tiefer Temperaturen, zum Messen der magnetischen Flussinderungen oder
aber zum Aufbringen des Absorbers auf den Sensor diskutiert. Die nichsten Ab-
schnitte sollen nun den verwendeten experimentellen Aufbau beschreiben, in dem
die einzelnen Komponenten des Detektors zusammengefiihrt werden.

5.4.1 Detektoraufbau

Den Mittelpunkt des gesamten Aufbaus stellt der Detektor-Chip mit der aufge-
schweifiten Rheniumfolie dar. Dieser wurde zuerst optisch und dann durch Messun-
gen bei 4,2K auf Fehler getestet. Hierbei wurden vor allem der maximal mogliche
kritische Strom I, bestimmt, der durch die mianderférmigen Detektionsspulen aus
supraleitendem Niob fliefsen kann und die Funktionstiichtigkeit des Heizers unter-
sucht.

In Abbildung 5.8 ist eine schematische Darstellung des experimentellen Aufbaus
des Detektors gegeben. Gemeinsam mit zwei Leiterplatinen und dem SQUID-Chip
wurde der Detektor-Chip auf einen 13 mm breiten und 48 mm langen Halter aus Mes-
sing fixiert. Zur Befestigung wurden die beiden Chips mit Hilfe eines tieftemperatur-
tauglichen Spulenlacks (GE 7031 Varnish) und die Platinen mit einem Epoxidharz
(Stycast 2850FT) aufgeklebt. Der Messinghalter dient somit sowohl als Unterlage als
auch als Warmebad fiir die verschiedenen Komponenten und wird dann spéter direkt
an der Experimentierplattform des Kryostaten befestigt. Grundlage fiir die Wahl des
Haltermaterials ist hierbei vor allem ein Kompromiss aus einer ausreichend grofen
thermischen Leitfihigkeit x und einer vergleichsweise kleinen elektrischen Leitfahig-
keit o, die fiir Messing o = 1,43Q 7 'm™! betrigt [Wea82|. Nach der in Abschnitt
3.5.2 diskutierten Gleichung 3.42 kann somit das magnetische Johnsonrauschen der
Leitungselektronen deutlich reduziert werden, da gilt: \/Se,j x /0.

Die fiir den Betrieb des Feldstroms und des Heizers benotigten Zuleitungen aus
vier supraleitenden NbTi/CuNi-Driihten!? wurden entlang einer Nut auf der Unter-
seite des Messinghalters iiber eine Offnung nach oben zum Experiment gefiihrt und

12Die CuNi-Matrix, in der die supraleitenden NbTi-Filamente eingebettet sind, ermdglichen es
Lotverbindungen zum Draht herzustellen.
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Abb. 5.8: Oben: Schematischer Schnitt durch den verwendeten Detektoraufbau. Unten:
Schematische Aufsicht auf den Detektoraufbau ohne die schiitzenden Blei- und Cryoperm-
Ummantelungen und den Goldkollimator.

ebenfalls mit Stycast 2850FT eingeklebt. Mit der ersten der beiden Leiterplatinen
aus Kupferleitungen soll die rdumliche Trennung zwischen den Stirnseiten der vier
NbTi/CuNi-Dréhte und dem Detektor-Chip iiberbriickt werden. Die zweite, doppel-
seitige Kupferplatine verbindet das SQUID-Magnetometer mit einem Stecker, iiber
den dann die Leitungen in den Kryostaten gelangen.

Die Kontaktierung zwischen den verschiedenen Komponenten erfolgte iiber Alu-
miniumdrihte mit einem Durchmesser von 25 um, wobei sich die Enden der Drahte
durch Ultraschallpulse mit den jeweiligen Kontaktflichen verschweifen bzw. ,bon-
den® lassen. Bei der Anordnung des Aufbaus wurde zuvor darauf geachtet, dass
die Al-Bonddréahte, die zwischen dem Detektor-Chip und dem SQUID verlaufen,
moglichst kurz gehalten werden konnen. Dies ermoglicht es die Induktivitdt Ly, der
Verbindungsleitungen zu minimieren, die sich, wie bereits in Kapitel 3.4.3 bespro-
chen, negativ auf den Kopplungsfaktor 6®g/d® und damit auch auf die Groke des
Detektorsignals im SQUID auswirkt. Um eine bessere thermische Ankopplung des
Detektor-Chips zu gewahrleisten, wurden zusézlich noch mehrere Goldbonds vom
Wirmebad des Chips auf den Messinghalter gesetzt. Da Gold ein Normalleiter ist
und entsprechend bei tiefen Temperatturen nicht supraleitend wird, kann der Au:Er-
Sensor so nicht nur phononisch durch das Saphir-Substrat des Chips, sondern auch
elektronisch durch die Au-Dréhte die Warme abgeben.

Zum Schutz vor duferen elektromagnetischen Feldern, die den Einsatz des dc-
SQUIDs als empfindliches Magnetometer unmdoglich machen wiirden, ist der gesamte
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experimentelle Aufbau von einer supraleitenden diinnen Bleihiille und einer zusétz-
lichen speziell getemperten Cryoperm!3-Ummantelung umgeben'*. Damit die Ront-
genquanten der *°Fe-Quelle, die noch in Abschnitt 5.4.3 beschrieben wird, den Detek-
tor erreichen konnen, befindet sich in beiden Hiillen direkt oberhalb des Sensors mit
der aufgebrachten Rheniumfolie eine kleine Offnung. Um sicher zu stellen, dass die
emittierten Rontgenquanten wirklich von der Folie und nicht vom umliegenden Sub-
strat der Chips absorbiert werden, wurde zusétzlich ein Kollimator aus einer diinnen
Goldfolie mit einem ca. 100 ym breitem Loch mittig iiber dem Absorber positioniert.

5.4.2 Leitungsfiihrung im Kryostaten

Um den Detektoraufbau mit einem zweistufigen SQUID-Magnetometer betreiben zu
kénnen, werden insgesamt 13 Leitungen benétigt. In Abbildung 5.9 ist eine sche-
matische Darstellung der Leitungsfithrung zu sehen, in der die teilweise miteinander
verdrillten Driahte von auflen bei Raumtemperatur bis auf die Experimentierplatt-
form des Kryostaten bzw. den Experimenthalter bei tiefen Temperaturen verlaufen.
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Abb. 5.9: Schematische Darstellung der Leitungsfithrung fiir den Detektor-Chip und das
zweistufige SQUID-Magnetometer im Kryostaten, die beide jeweils dunkelgrau unterlegt
sind. Zur besseren Ubersicht sind die thermischen Kopplungen bei 20 K und 77 K nicht mit
eingezeichnet.

13Gpeziallegierung fiir den Einsatz bei tiefen Temperaturen aus den Hauptbestandteilen Nickel
(77%), Eisen (15,1%), Kupfer (4,5%), Molybdéan (2,5%) und Mangan (Rest); Hersteller: Vakuum-
schmelze GmbH & Co. KG.

14Der SQUID-Chip wurde dabei moglichst zentral innerhalb der Ummantelungen angeordnet, da
die Abschirmung an dieser Stelle am effektivsten war.
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Zunichst werden die Kupferdriahte {iber diinnwandige Edelstahl-Kapillaren, die
zur Abschirmung von hochfrequenten elektromagnetischen Storungen dienen, zum
Heliumbad gefiihrt, welches sich durch Abpumpen des Gases bei einer Temperatur
von etwa 2K befindet. Da Kupfer eine relativ hohe Warmeleitfahigkeit besitzt, ist
es notig die Drihte an mehreren Temperaturstufen (77K, 20 K und 2K) thermisch
abzufangen und so parsitire Warmeeinfliisse zu verringern. Hierzu werden die Ka-
pillaren durch Kupfergehiduse unterbrochen, an deren Innenseite die Leitungen mit
Spulenlack (GE 7031 Varnish) geklebt sind. Das Kupfergehduse selber steht dabei
im guten thermischen Kontakt mit den einzelnen Temperaturstufen.

Um den Temperatureintrag auf die Experimentierplattform nochmals zu redu-
zieren, bestehen die Verbindungen zwischen dem Heliumbad und der FAA-Pille aus
supraleitenden NbTi/CuNi-Drihten, die zusitzlich auf der GGG-Pille bei ca. 200 mK
thermich angekoppelt sind.

5.4.3 5°Fe-Rontgenquelle

Zur Charakterisierung des in dieser Arbeit vorgestellten Detektors wurde eine gekap-
selte *°Fe-Rontgenquelle eingesetzt. Der Zerfall des Eisenisotops °Fe in das Isotop
%Mn erfolgt hauptsichlich iiber einen Elektronen-Einfang-Prozess und besitzt eine
Halbwertszeit von 71,2 = 2,7yr. Das eingefangene Elektron stammt dabei mit 90%-
iger Wahrscheinlichkeit aus der K-Schale, in der nun die freie Position mit einem
Elektron aus einer hoheren Schale besetzt wird. Die hierbei freiwerdende Energie,
die durch die Energiedifferenz der beiden Niveaus gegeben ist, wird in Form eines
Rontgenquants emittiert. Anschliefsend kommt es zu einer Kaskade von nachriicken-
den Elektronen aus den noch héheren Schalen, wobei die Energie der abgestrahlten
Teilchen (Photonen und Auger-Elektronen) sukzessive abnimmt.

Das Spektrum von °*Mn wurde in der Vergangenheit mehrfach durch kristallo-
graphische Methoden ausgemessen und konnte sehr genau bestimmt werden [H6197].
Von den beiden dominanten Linien des Spektrums resultiert die grofere Linie, die
als K,-Linie bezeichnet wird, aus dem Ubergang eines Elektrons von der L- in die K-
Schale mit einer Rontgenenergie von 5,9 keV. Die kleinere Ks-Linie bei einer Energie
von 6,5 keV wird hingegen von einem Elektroneniibergang von der M- in die K-Schale
verursacht und weist eine im Vergleich neun mal kleinere Intensitdt als die K,-Linie
auf. Alle sonstigen niederenergetischen Photonen bzw. Auger-Elektronen werden ef-
fektiv durch die Kapselung der hier verwendeten Quelle absorbiert und spielen fiir
die Charakterisierung des Detektors somit keine Rolle.

Insgesamt wurden der Abstand der *Fe-Quelle und die Grife des Kollimator-
loches so gewéhlt, dass der Detektor aufgrund der Zerfallsaktivitat der Quelle einer
Ereignisrate von ca. 1 Bq ausgesetzt war.

Als ein weiterer wichtiger Faktor sei hier noch die Wahrscheinlichkeit erwéhnt,
mit der die Rontgenquanten von dem 20 pum dicken Rheniumabsorber absorbiert
werden. Nach den in [Hub04] angegebenen Werten findet man fiir die emittierten
Rontgenquanten bei der dominanten Energie 5,9 keV der K,-Linie eine Absorptions-
wahrscheinlichkeit von iiber 99 %.



5.5. Datenaufnahme und Signalanalyse 61

5.5 Datenaufnahme und Signalanalyse

Nach der in Abschnitt 5.2 beschriebenen Methode liefert das Ausgangssignal der
SQUID-Elektronik eine Spannung, die proportional zum magnetischen Fluss inner-
halb der Detektionsspule ist. Kommt es nun zu einem Energieeintrag, so verursacht
dieser eine pulsférmige Spannungsidnderung, deren Hohe als Maf fiir die absorbierte
Energie dient und entsprechend ausgewertet werden muss.

Signal HF
SRS-560 Filter 1
= SQUID I
Elektronik
Trigger HF
SRS-560| |Filter

Faraday-Kafig

Abb. 5.10: Schematisches Schaltbild der zur Datenaufzeichnung verwendeten Geréte.

In Abbildung 5.10 ist ein schematisches Schaltbild der fiir die Datenaufzeichnung
bendtigten Geréte gezeigt. Zunichst wird das Ausgangssignal der SQUID-Elektronik
in zwei Kanéle aufgeteilt, von denen einer als Messsignal und der andere als Trigger-
signal verwendet wird. Beide Kanile werden durch einen rauscharmen Verstirker!®
geschickt, der zuséatzlich auch als Bandpassfilter angewendet werden kann. Hierbei
ist es iiber einen Tiefpass moglich das hochfrequente Rauschen aus den Signalen zu
filtern. Bei der Wahl der Grenzfrequenz f,, muss allerdings darauf geachtet werden,
dass die Nyquist-Bedingung 2f,, < fsample mit der Abtastrate fsample des nachfol-
genden Analog-Digital-Wandlers erfiillt ist. Ein Hochpassfilter hingegen bietet sich
dazu an, das Driften der Signal-Nullinie aufgrund von Temperaturschwankungen zu
minimieren. Allgemein fiihrt ein Filten aber auch immer zu einer Verdnderung der
Signalform. Da dies zum Beispiel fiir eine Pulsformanalyse ungiinstig ist, wurde in
dem hier durchgefiihrten Experiment das Messsignal nur schwach gefiltert, um so
die Einfliisse méglichst gering zu halten. Insgesamt wurden die Messungen bei lan-
gen Zeitfenstern (ca. 80 ms) mit einem Tiefpassfilter von 100kHz und bei kurzen
Zeitfenstern (ca. 0,8 ms) mit gar keinem Filter durchgefiihrt.

Uber einen weiteren Hochfrequenzfilter werden die beiden Signale aus den Faraday-
Kafig gefiihrt, der zur Abschirmung des Kryostaten dient. Die Digitalisierung der
Signale erfolgt nun mit Hilfe einer 12-bit Oszilloskopkarte!®. Zur Steuerung dieser
Karte und zur weiteren Datenaufnahme wurde ein in [Sch00] vorgestelltes Software-
programm genutzt, das in einem variablen Zeitfenster typischerweise 16384 aufein-
anderfolgende Spannungssignale des Messignals aufnimmt. Dabei wird die Messung
gespeichert sobald das Signal des Triggerkanals einen zuvor festgelegten Schwellwert
iiberschreitet. Die Groke At des Zeitfensters kann an den zu untersuchenden Sach-
verhalt (Signalanstieg oder -abfall) optimal angepasst werden, wobei die Aufteilung

15Typ SRS-560 von Stanford Research Systems, Sunnyvale, CA, USA
16 CompuScope SAC-8012A /PCI, Gage, Montreal, Kanada
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des Intervalls immer so gewihlt wurde, dass das Auslosen des Triggers nach etwa
25% des gesamten Aufnahmebereichs eintritt. Zusétzlich wurde nach je zehn Pul-
sen ein sogenanntes Ruhesignal ohne Puls aufgezeichnet, um eine Analyse des vom
Messignal ausgehenden Rauschens zu ermoglichen.

Zur Analyse der Daten wurde die in [F1e98| ausfiihrlich beschriebene x?-Methode
angewendet. In dieser Methode wird angenommen, dass unterschiedliche Energiein-
trage in den Detektor Signale erzeugen, die sich durch eine Streckung in y-Richtung
einander angleichen lassen. Das heifst die jeweils absorbierte Energie dufert sich nur
in der Signalhdhe, wihrend die Anstiegs- und Abfallszeiten der Pulse gleich blei-
ben. Die Einordnung der verschieden Pulse erfolgt insofern in Abhéingigkeit von der
Amplitude und der quadratischen Abweichung zu einem Referenzpuls.
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In den vorangegangenen Kapiteln wurden die theoretischen Grundlagen, das Design
des optimierten Detektor-Chips und der experimentelle Aufbau beschrieben. Im Fol-
genden sollen nun die Messergebnisse prasentiert werden, welche mit diesem Detektor
erzielt wurden. Zunédchst wird hierfiir eine Rauschmessung bei einer Temperatur von
T = 4,2 K vorgestellt, die es ermdglicht den experimentellen Aufbau zu {iberpriifen.
Anschlieflend werden das Verhalten und die Eigenschaften des metallisch magneti-
schen Kalorimeters bei typischen Arbeitstemperaturen im Bereich von 25 mK bis
100 mK charakterisiert und die erhaltenen Ergebnisse diskutiert.

6.1 Magnetisches Flussrauschen bei T'= 4,2 K

Uber eine Messung des magnetischen Flussrauschens des Detektoraufbaus bei einer
Temperatur von T' = 4,2 K lassen sich wichtige Riickschliisse auf die relevanten Para-
meter und insbesondere auf die Funktionstiichtigkeit des transformatorgekoppelten
Aufbaus des Detekors ziehen.

Die in dieser Arbeit verwendete Transformatorkopplung ist in Abbildung 6.1a)
schematisch dargestellt. Sie besteht aus zwei maanderférmigen Detektionsspulen mit
der Induktivitat L,, sowie einer Einkoppelspule mit der Induktivitat L;, iiber die
die zu messende Flussinderung durch die Gegeninduktivitit M in das primére
Detektor-SQUID eingekoppelt wird. Ferner dienen Aluminumbonddrihte, denen die
Induktivitit Ly, und der Widerstand Ry, zugeordnet werden konnen, als Verbindung
zwischen der Detektionsspule und der Einkoppelspule.

1 | | | 10 T T T
| 1
1 P 1

Lo/2 Lol2
Ru/2 Rul2

10

Widerstand: 5.70 mOhm
L Gesamtinduktivitat: 4.38 nH
|

SQUID: C4X116W
Mis Temperatur: 4.2K
100 1 1 1
10° 10* 10° 10° 10
a) b) Frequenz [Hz]

Abb. 6.1: a) Schematische Darstellung des transformatorgekoppelten Aufbaus des Detek-
tors. b) Spektrum des magnetischen Flussrauschens innerhalb des primiren SQUIDs in
Abhéngigkeit von der Frequenz bei einer Temperatur von T' = 4,2 K. Die schwarze Linie
kennzeichnet die gemessenen Daten und die rote Linie représentiert den dazugehdrigen Fit.

Flussrauschen VSg, [u®y/\NHz]
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Abbildung 6.1b) zeigt das gemessene Flussrauschen im priméren SQUID des so-
eben beschriebenen Aufbaus als Funktion der Frequenz bei einer Temperatur von
T = 4,2K. Wie man gut erkennen kann, wird der Verlauf des Spektrums im nieder-
frequenten Bereich bis zu etwa 100 kHz durch ein Plateau mit einer Amplitude von
1,58 u®y /v/Hz dominiert. Hieran anschliekend erfolgt ein Abfall der Rauschleistung
mit der Proportionalitit Sg oc 1/f2.

Qualitativ wird die Form des hier gemessenen Spektrums dabei zum einen durch
die Aluminiumdréhte zur Einkoppelspule des SQUIDs bestimmt. Diese befinden sich
bei 4,2 K im normalleitendem Zustand, stellen also einen Widerstand R, dar, und
bewirken somit ein thermisches Stromrauschen S¢ ; = 4kpT/R,. Zum anderen ist
natiirlich auch noch das in Kapitel 5.2.3 erlauterte intrinsische weife Flussrauschen
des SQUID-Magnetometers selbst mit in Betracht zu ziehen. Fiir den erwarteten
Gesamtverlauf des magnetischen Flussrauschens innerhalb des SQUIDs ergibt sich
auf diese Weise insgesamt der Ausdruck:

, AkpT 1
® Ry 1+ (f/fo)?

mit der Abschneidefrequenz f, = Ry, /(27 Lges) des thermischen Stromrauschens in
der Einkoppelspule zum SQUID und der Gesamtinduktivitét Lyes = L+ Ly + L /2.

Durch Anpassen der obigen Gleichung an die gemessenen Daten, lassen sich
nun quantitativ die Grofen R, und Lges des experimentellen Aufbaus ermitteln.
Der hier gefundene Verlauf mit den entsprechend angepassten Parametern ist in der
Abbildung 6.1b) zusétzlich als rote durchgezogene Linie eingezeichnet.

Die Hohe bzw. Amplitude des Rauschplateaus bei niedrigen Frequenzen hingt
von dem durch die Aluminiumdréhte verursachten Widerstand ab und gibt so Auf-
schluss iiber die Groke von R,,. Aus dem zugehorigen Fitparameter erhilt man fiir die
beiden Verbindungen zwischen Detektor-Chip und Einkoppelspule des SQUIDS, die
aus zwei jeweils parallel angeordneten und etwa 0,5mm langen Aluminiumdrahten
bestehen, einen Widerstand von 5,7 mf).

Aus der Abschneidefrquenz f; kann dann anschliefsend die Gesamtinduktivitét
des Aufbaus berechnet werden, wobei sich die beste Ubereinstimmung mit den Mess-
daten fiir Ly = 4,38 nH ergab. Ein Vergleich mit den in Kapitel 3.4.3 gefundenen
Werten fiir die Einzelinduktivitdten zeigt jedoch eine deutliche Diskrepanz. Die In-
duktivitdt der Detektionsspule konnte dort iiber eine numerische Simulationsrech-
nung zu L,, = 2,77 nH ermittelt werden, wihrend sich die Induktivitat der Einkoppel-
spule in einer separaten Messung zu L; = 1,8 nH bestimmen liefs. Die in Kapitel 3.4.3
ebenfalls angegebene Induktivitit der Aluminiumdrihte wurde anhand der Draht-
lange abgeschitzt und zu L, = 0,5nH angenommen. In der Summe ergibt sich aus
diesen Werten zu der obigen bei 4,2 K gemessenen Gesamtinduktivitit eine Differenz
von ALy = 0,7nH, die in den theoretischen Vorhersagen der Detektoreigenschaften
miteinbezogen werden muss. Der hierdurch resultierende korrigierte Kopplungsfaktor
d®g/5P = 0,048 ist dabei im Vergleich zu dem in Kapitel 3.4.3 berechneten Wert um
etwa 8 % kleiner. Als direkte Konsequenz dufert sich diese Korrektur entsprechend
in einer Reduktion der Signalgrofe des Detektors.

S = + 58,59, w (6.1)



6.2. Magnetisierung 65

Worin sich die Abweichung begriindet ist allerdings noch unklar. Nach dem heu-
tigen Kenntnisstand wird aber angenommen, dass die zur Berechnung der Indukti-
vitdt L, durchgefiihrten Simulationen aufgrund des vernachldssigten Randbereichs
der maanderférmigen Struktur zu ungenau sind und der Differenzbetrag insofern der
Induktivitit der Detektionsspule zuzuordnen ist.

6.2 Magnetisierung

Das fiir dieses Experiment genutzte magnetische Kalorimeter ist nur auf einer der
beiden Méaanderhélften mit einem paramagnetischen Au:Er-Temperatursensor be-
stiickt. Hierdurch geht die gradiometrische Wirkungsweise des Aufbaus verloren,
was es ermoglicht die Temperaturabhiingigkeit der Magnetisierung des Sensors zu
untersuchen.

Das Magnetfeld, welches durch einen konstanten Dauerstrom in der M&ander-
struktur erzeugt wird, ist nach Kapitel 3.4.2 stark inhomogen. Die daraus resultieren-
de Magnetisierung des Sensors besitzt somit eine Ortsabhéngigkeit und kann nicht
direkt experimentell nachgewiesen werden. Im Folgenden wird insofern anstelle der
tatsdchlichen Magnetisierung des Sensors behelfsmifig die magnetische Flussdnde-
rung im SQUID-Magnetometer als Messgrofe diskutiert. Der Einfachheit halber soll
die Anderung des magnetischen Flusses in diesem Kapitel ebenfalls als "Magnetisie-
rung’ bezeichnet werden, wenngleich es sich hierbei natiirlich um zwei verschiedene
physikalische Grofen handelt.

Abbildung 6.2a) zeigt den experimentell gemessenen Verlauf des magnetischen
Flusses im SQUID-Magnetometer als Funktion der inversen Temperatur fiir vier
verschiedene eingeprigte Dauerstrome Iy = 15mA, 30mA, 60mA und 90mA. Ge-
méak der in Kapitel 4.5 angegebenen Simulation der Magnetfeldverteilung sind diese
vier Dauerstrome jeweils dquivalent zu einem mittleren Magnetfeld im Sensor von
1,6 mT, 3,3mT, 6,6 mT und 9,8 mT. Zusétzlich sind in der Abbildung die Ergebnisse
einer numerischen Berechnung des Temperaturverlaufs der Magnetisierung als ge-
strichelte Kurven mit eingezeichnet. In die Simulationen gehen dabei sowohl das ein-
fache paramagnetischen Verhalten der Er™3-Ionen, als auch die in den Kapiteln 3.2.4
und 3.2.4 beschriebenen Dipol-Dipol- und RKKY-Wechselwirkungenen zwischen den
Ert3-Tonen ein.

Unter der Annahme der im Kapitel 4.2 angegebenen Parameter des Detektor-
designs und des verwendeteten Sensormaterials konnte allerdings zuerst keine gute
Ubereinstimmung mit den Messdaten gefunden werden. Insgesamt zeigte sich, dass
die gemessenen Magnetisierungen stets unterhalb der erwarteten Theoriekurven la-
gen und sehr viel flacher verliefen als angenommen. Um ein Gefiihl fiir die auftre-
tenden Grofenordnungen zu erhalten sei hier kurz die relative Abweichung zwischen
Theorie und Experiment erwihnt, die bei einer Temperatur von 50 mK im Mittel um
die 30% erreichte.

Als Erkldarung fiir diese Unstimmigkeit miissen mehrere mogliche Griinde in Be-
tracht gezogen werden. Einerseits ist es denkbar, dass die theoretischen Berechnungen
mit einem falschen Kopplungsfaktor §®g/d® durchgefiihrt wurden. Dieser bestimmt
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Abb. 6.2: a) Gemessener Temperaturverlauf der Magnetisierung des Au:Er-Sensors
(durchgezogene Linie) und die dazugehorigen Theoriekurven bei einer Erbiumkonzentra-
tion von 240 ppm (gestrichelte Linie) fiir vier verschiedene Dauerstome [y. b) Temperatur
des Sensors als Funktion der Temperatur des Kryostaten fiir einen Dauerstrom von 30 mA.

die in das SQUID-Magnetometer eingekoppelte Flussidnderung und ist, wie bereits in
Kapitel 3.4.3 besprochen, abhéngig von den einzelnen Induktivititen des transforma-
torgekoppelten Aufbaus. Da jedoch die verschiedenen Werte fiir die Induktivititen
sehr genau bekannt sind, bzw. mit der im vorherigen Abschnitt besprochenen Me-
thode sehr genau ermittelt wurden, kann diese Mdoglichkeit ausgeschlossen werden.
Andererseits waren die unterschiedlichen experimentellen und theoretischen Daten
auch durch eine von den geplanten Maften 245 pm x 245 pym X 1,5 um abweichende
Sensorgeometrie erkldarbar. Aber auch ein solcher Erkldrunsversuch scheint unwahr-
scheinlich, zumal die bei der Herstellung eingesetzten Fertigungsverfahren standar-
disiert und sehr gut verstanden sind.

Der wohl plausibelste Grund fiir die beobachteten Abweichungen liegt in einem
zu der theoretischen Annahme verdnderten Wechselwirkungsverhalten der im Sen-
sormaterial enthaltenen Er*3-Ionen. Dieses wurde dabei héchstwahrscheinlich durch
das Aufwirmen des Sensors auf ca. 245 °C wihrend des in Kapitel 5.3 erlduterten
Diffusionsschweif-Verfahrens verursacht. Diesbeziiglich wird angenommen, dass die
Ert3-Tonen durch die erhéhte Temperatur verstirkt an Korngrenzen oder anderen
Defekten entlang diffundieren und sich so an verschiedenen Stellen innerhalb des pa-
ramagnetischen Sensors ansammeln. An solchen verdichteten Bereichen wire dann
die Erbiumkonzentration lokal erh6ht und dadurch auch die Wechselwirkungseigen-
schaft beeinflusst. Die aus der Messung erhaltenen Werte fiir den Temperaturver-
lauf zeigten, dass sich die so verdnderte Wechselwirkung zwischen den Erbium-Ionen
quantitativ gut durch die Annahme einer gegeniiber den urspriinglich gewiinschten
x = 295 ppm reduzierten Erbiumkonzentration beschreiben ldsst. In Abbildung 6.2a)
wurden von daher die berechneten Theoriekurven fiir eine korrigierte Konzentration
von 240 ppm eingezeichnet, mit der die beste Ubereinstimmung zu den Messdaten
erzielt werden konnte.
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An dieser Stelle zeigt sich nun auch, warum es so wichtig fiir das Gelingen des
Experimentes ist, eine moglichst niedrige Temperatur fiir die thermische Aktivie-
rung der Diffusions-Prozesse zu wihlen (sieche Kapitel 5.3.3). Hétte man dies nicht
beachtet und den Sensor auf eine hohere Temperatur aufgeheizt, so wiirde sich das
vermutlich in einem entsprechend flacheren Temperaturverlauf der Magnetisierung
aufern. Die Magnetisierungseigenschaften des paramagnetischen Sensors des magne-
tischen Kalorimeters wiren dann fiir die Bestimmung der Temperaturdnderung bzw.
fiir die Bestimmung der absorbierten Energie unter Umsténden nicht mehr geeignet.

Bis zu einer Temperatur von etwa 65 mK stimmen die gemessenen Magnetisie-
rungen mit der angepassten numerischen Simulation sehr gut iiberein. Zu tieferen
Temperaturen hin verlaufen die experimentellen Kurven aber flacher als erwartet
und entfernen sich immer weiter vom theoretischen Temperaturverlauf. Auch hier
konnen wieder diverse Erklarungsversuche fiir das andersartige Verhalten unternom-
men werden.

Zum einen spielt das verwendete Verfahren bei der Mikrostrukturierung des Sen-
sors eine potenziell wichtige Rolle fiir das Magnetisierungsverhalten des Detektors.
Bei dem in dieser Arbeit vorgestellten Detektor wurde der Sensor mit Hilfe der Ka-
thodenzerstdubung in mehreren sich abwechselnden Schichten aus reinem Gold und
aus einer Au:Er-Legierung mit einer Erbiumkonzentration von 750 ppm hergestellt.
Der gewiinschte Anteil der Erbium-Tonen lief sich entsprechend durch die Wahl der
jeweiligen Schichtdicken im Bereich weniger nm einstellen. Dadurch ergeben sich Be-
reiche innerhalb des Sensors, die eine erhohte Konzentration aufweisen. Im Vergleich
zu der in den theoretischen Berechnungen angenommenen homogenen Verteilung,
kénnte dies, neben den oben bereits genannten Griinden, ebenfalls ein verdnder-
tes Wechselwirkungsverhalten zwischen den Erbium-Ionen und somit auch eine ver-
anderte Temperaturabhidngigkeit der Magnetisierung zur Folge haben. Um diesen
Sachverhalt zu testen, wurden im Rahmen dieser Arbeit die Simulationsrechnungen
dahingehend modifiziert, dass es moglich war diese geschichtete Struktur zusétzlich
mit zu beriicksichtigen. Wie sich herausstellte zeigten die Theoriekurven darauthin
im tieferen Temperaturbereich in der Tat einen flacheren Verlauf mit dem die Mess-
daten besser beschrieben werden konnten. Allerdings war es auf der Grundlage dieser
Hypothese nur moglich einen Teil, etwa 50 %, der hier beobachteten Abweichungen
nachzuvollziechen. Zum anderen besteht auch noch die Moglichkeit das abweichen-
de Magnetiserungsverhalten dadurch zu erklaren, dass der Detektor mit fallender
Temperatur thermisch vom Wiarmebad abkoppelt und nicht mehr der Temperatur
Tgaqa des Kryostaten folgen kann. Angenommen, die numerischen Berechnungen be-
schreiben jeweils den Magnetisierungsverlauf bei einer guten thermischen Kopplung
des Sensors mit der Experimentierplattform, so kann durch einen Vergleich zwischen
den simulierten und den gemessenen Daten eine Temperaturkorrektur durchgefiihrt
und die tatsédchlich im Sensor herrschende Temperatur Tge,s bestimmt werden. Ab-
bildung 6.2b) zeigt die auf diese Weise ermittelte Sensortemperatur in Abhéngigkeit
von der Temperatur des Kryostaten. Aus dieser Darstellung lisst sich bei einer Bad-
temperatur von 25 mK fiir die maximale Temperaturdifferenz AT = Tsens — TRaq €in
Wert von etwa 10 mK ablesen.
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Ein solches thermisches Entkoppeln des Detektor-Chips vom Wérmebad des
Kryostaten konnte in der Vergangenheit auch schon bei anderen Experimenten be-
obachtetet und dort oft auf eine Leistungsdissipation des SQUID-Magnetometers
zuriickgefiihrt werden. In weiteren Messungen zur Magnetisierung, bei denen das
SQUID in einem Modus mit geringerer Warmeleistung betrieben wurde, sollte getes-
tet werden, ob dieser Sachverhalt auch auf den hier durchgefiithrten Versuch zutrifft.
Es zeigte sich zwar eine sehr leichte aber keine signifikante Anderung des Tempera-
turverlaufs der Magnetisierung, so dass eine Leistungsdissipation durch die SQUID-
Elektronik als Hauptursache fiir die auftretenden Temperaturdifferenzen ausgeschlos-
sen werden kann.

Dariiber hinaus konnen als Quellen fiir parasitire Warmeeintriage die Infrarot-
Strahlung der 1,5 K warmen Umgebung oder aber unzureichend thermisch abgefan-
gene Leitungen zum Detektor angegeben werden. Ob dies hier der Fall war, ldsst sich
jedoch nur in zukiinftigen Messungen mit verbesserter thermischer Ankopplung der
Zuleitungen priifen.

Im Verlauf der Messungen konnte noch eine weitere mogliche Ursache fiir das
thermische Abkoppeln gefunden werden. Dabei deuteten mehrere Indizien darauf
hin, dass der Aufbau des Detektors ein bisher noch nicht beriicksichtigtes Wérmere-
servoir besitzen muss. So zum Beispiel zeigten Magnetisierungsmessungen iiber einen
langeren Zeitraum und bei einer konstanten Temperatur, einen langsamen Anstieg
des gemessenen magnetischen Flusses im SQUID-Magnetometer. Der Detektor kiihlt
also mit der Zeit noch weiter nach und nihert sich immer mehr der Temperatur der
Experimentierplattform an. Um diese These zu priifen wurden zuséitzliche Messun-
gen der Magnetisierung bei einem Dauerstrom von 60 mA und 90 mA in einem Tem-
peraturbereich von ca. 25 mK bis 30 mK unternommen. Die Temperaturdnderung
erfolgte dabei mit 0,03 mK/min nur sehr langsam, indem gleichzeitig am Heliumbad
des Kryostaten gepumpt und somit die Warmelast auf die FAA-Salzpille nach und
nach verringert wurde. Die hieraus resultierenden Messergebnisse sind in Abbildung
6.3 gemeinsam mit den bereits zuvor prisentierten Daten des gleichen Dauerstroms
rusammengetragen, bei denen die Temperatur mit einer 100-fach hoheren Rate von
3mK/min variiert wurde. Wie man deutlich erkennen kann, stimmen die so (mit

Abb. 6.3: Gemessener Temperaturverlauf
der Magnetisierung fiir die Dauerstome
60mA und 90mA bei denen die Tempe-
ratur unterschiedlich schnell variiert wur-
de (durchgezogene Linie). Die gestrichelten
Linien geben wieder die jeweiligen Theorie-
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langsamer Temperaturdnderung) erhaltenen magnetische Fliisse nun auch im tiefen
Temperaturbereich ausgesprochen gut mit den simulierten Theoriekurven iiberein,
was das Vorhandensein eines zusétzlichen Warmerespeichers weiter bestétigt. Als
Quelle fiir dieses groke Wiarmereservoir kommt dabei die in dieser Arbeit erstmals
zur Abschirmung vor storenden, duferen Magnetfeldern verwendete Cryoperm-Hiille
(siehe Kapitel 5.4) in Frage. Diese Hypothese konnte durch eine zukiinftige Messung
desselben Experiments ohne Cryoperm-Hiille untersucht werden. Letztendlich kann
der Grund fiir die beobachtete Abweichung der Magnetisierung des Sensors hin zu
tiefen Temperaturen allerdings nicht mit vollstdndiger Gewissheit geklart werden,
zumal die Magnetisierungsmessungen beziiglich eines zusétzlichen Warmespeichers
nicht immer eindeutige Aussagen lieferten.

Zum Abschluss dieses Abschnitts sei noch erwidhnt, dass sich die hier gemessenen
Magnetisierungseigenschaften des Sensormaterials, trotz der Abweichungen von der
Theorie, gut fiir eine Verwendung des Detektoraufbaus als ein energieempfindliches
Kalorimeter eignen. Dies war nicht unbedingt selbstverstdandlich, da es sich hierbei
um ein neues, bisher noch nicht untersuchtes, Detektordesign handelt. Desweiteren
waren die Auswirkungen des Diffusionsschweiff-Vorgangs auf den Magnetisierungs-
verlauf nicht bekannt und der erfolgreiche Ausgang des Experiments somit ungewiss.

6.3 Eigenschaften des Detektorsignals

Wie zuvor in Kapitel 5.4 erwihnt wurde, diente eine *°Fe-Rontgenquelle, die oberhalb
des experimentellen Aufbaus angebracht war, zur Charakterisierung der Detektorei-
genschaften. Im Verlauf des folgenden Abschnitts sollen also nun die Detektorsigna-
le, welche bei der Absorption der emittierten Rontgenquanten im Rheniumabsorber
nachgewiesen und aufgenommen wurden, diskutiert werden.

6.3.1 Spektrum

Die Absorption eines Rontgenquants hat, wie zuvor beschrieben, eine Erwarmung des
Detektors zur Folge, wobei die damit einhergehende Magnetisierungsinderung des
Sensors mit Hilfe der SQUID-Auslese-Elektronik als ein Spannungssignal nachgewie-
sen wird. Aufgrund ihres zeitlichen Verlaufs mit jeweils charakteristischen Anstiegs-
und Abfallszeiten, sollen die so gewonnenen Detektorsignale im weiteren Verlauf auch
hiufig als Pulse bezeichnet werden.

Fiir die Signalanalyse wird dabei angenommen, dass nach dem in Kapitel 3.5.1
vorgestellten thermodynamischen Modell jedes der aufgenommenen Signale unab-
héngig von der deponierten Energie qualitativ denselben zeitlichen Verlauf besitzt.
Demzufolge miisste es moglich sein, die zu den unterschiedlichen Energien geho-
renden Detektorsignale s(t) durch Strecken in y-Richtung und durch Hinzufiigen
eines konstanten Offstes Ay aufeinander abbilden zu konnen. Bezeichnet r(t) einen
geeigneten Referenzpuls, welcher zum Beispiel durch eine Mittelung iiber mehrere
Ereignisse erzeugt werden kann, so ist es moglich den einzelnen Signalen s(t) eine
relative Amplitude A zuzuweisen, indem die Summe der quadratischen Abweichung
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x? = >_.[s(ti)— Ar(t;)+ Ao] minimiert wird. Der Wert von x? dient dann als Mafstab
dafiir, wie sehr sich die jeweiligen Pulse voneinander unterscheiden.

Abbildung 6.4a) zeigt ein Streudiagramm, in dem der x?-Wert der aufgenomme-
nen Pulse gegen die jeweils zugeordnete Amplitude aufgetragen ist und das aus 950
Einzelsignalen (schwarze Punkte) gewonnen wurde. Wihrend der Messung wurde
die Temperatur des Kryostaten auf 30 mK geregelt, was nach dem vorangegangenen
Abschnitt einer korrigierten Detektortemperatur von 38 mK entspricht, und in der
Detektionsspule war ein Dauerstrom von 30 mK eingepréigt. An dieser Stelle sei aber
angemerkt, dass auch fiir andere Temperaturen oder Strome eine dhnliche Auftei-
lung des Spektrums gefunden werden konnte. Der Referenzpuls des hier dargestellten
Spektrums bei A = 1 wurde durch eine Mittelung {iber mehrere Pulse bestimmt, die
von einem Photon der K,-Linie von ®*Mn mit der Energie 5,9 keV stammen.

Im Wesentlichen lassen sich innerhalb des Spektrums drei Bereiche erkennen,
an denen die Dichte der aufgezeichneten Pulse besonders groft ist. So treten unter
anderem haufig Ereignisse im Bereich von 0 < A < 0,1 auf, die durch sogenannte
Substratpulse hervorgerufen werden. Bei diesen erfolgt die Absorption der Rontgen-
quanten nicht wie gewollt im Absorber, sondern in dem Saphir-Substrat, auf das der
Detektor mikrostrukturiert wurde. Somit fiihren solche Ereignisse indirekt iiber das
Substratmaterial ebenfalls zu einer Temperaturerh6hung des Au:Er-Sensors und zu
einem pulsformigen Detektorsignal. Da jedoch ein Grofsteil der im Substrat depo-
nierten Energie zum Wérmebad abfliefen kann, ohne zu der Erwérmung des Sensors
beizutragen, erscheinen diese Pulse im Spektrum bei einer geringeren Energie.
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Abb. 6.4: a) Streudiagramm, in dem die quadratische Abweichung x? der Pulse in Abhiin-
gigkeit von der Amplitude A aufgetragen ist. Die Daten wurden fiir eine Temperatur von
TRaq = 30mK und einen eingefrorenen Dauerstrom von 30 mA aufgenommen. Als Referenz-
puls dient ein Signal, dass von einem Rontgenphoton der Energie 5,9keV erzeugt wurde.
Die drei verschiedenfarbigen Kreise geben jeweils die Orte innerhalb des Spektrums an, aus
denen die im rechten Bild aufgetragenen Einzelsignale stammen. b) Drei Einzelsignale aus
dem links abgebildeten Spektrum, die alle einer Energie von 5,9keV entsprechen und aus
den jeweils markierten Bereichen der U-férmigen Verteilung ausgewihlt wurden.
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Besonders auffillig sind bei dem Spektrum allerdings die verdichteten Gebiete
bei den Amplituden A ~ 1 und A = 1,1, die jeweils Pulsen entsprechen, welche von
im Absorber absorbierten Rontgenquanten verursacht wurden, und der K- bzw. der
K-Linie zugeordnet werden konnen. In beiden Fillen sind die Ereignisse in einer Art
U-férmigen Anordnung mit einer quadratischen Abweichung von bis zu x? = 0,0018
verteilt. Die Abweichungen resultieren dabei aus einer qualitativ leicht unterschiedli-
chen Pulsform und sind zunéchst einmal insofern verwunderlich, als dass ein solches
Verhalten in der Vergangenheit bei Versuchen mit magnetischen Kalorimetern noch
nicht beobachtet werden konnte.

Um diesen Aspekt genauer zu betrachten, sind in Abbildung 6.4b) drei unter-
schiedliche - von Photonen der Energie ' = 5,9¢eV verursachte - Pulse in Einheiten
des magnetischen Flussquants @, gegeniibergestellt. Fiir die einzelnen Signale wur-
den dabei jeweils Ereignisse aus der Mitte oder den beiden Seitenbereichen der Ver-
teilung mit hohem y? ausgewihlt (die genauen Positionen der Ereignisse innerhalb
des Spektrums sind im linken Bild 6.4a) als verschiedenfarbige Kreise markiert). Be-
trachtet man nun die rechte Abbildung, so kann man deutlich die verschieden hohen
maximalen Amplituden der Signale erkennen, wobei die Pulshéhen um bis zu 15 %
voneinander abweichen. Weiterhin scheinen sich die Pulsformen nur in den ersten
1 bis 2ms, also im Anstieg und zu Beginn des Abfalls, deutlich zu unterscheiden
und anschliefend wieder einen sehr dhnlichen Verlauf anzunehmen. Wodurch diese
Pulsformvariation verursacht wird ist noch nicht vollstindig gekldrt. Es besteht al-
lerdings die Vermutung, dass der Detektor eine Positionsabhingigkeit aufweist, die
in einer Variation der Anstiegszeit der Signale resultiert. Eine solche kann auftreten,
wenn die Warmeausbreitung vom Ort der Absorption bis zum Sensor vergleichsweise
langsam erfolgt. In diesem Fall {ibersetzt sich der Abstand zwischen dem Absorpti-
onsort und dem Sensor in jeweils unterschiedliche Anstiegszeiten. Somit wiirden sich
die Abweichungen lediglich im Signalanstieg und zu Beginn des Abfalls ereignen, was
sich gut mit den Beobachtungen deckt.

Der hier vorgestellte Detektoraufbau wurde speziell fiir die direkte Bestimmung
der Neutrinomasse aus dem Endpunkt des S-Spektrums von ®"Re konzipiert und
erfordert daher ein entsprechend hohes Auflosungsvermégen. Eine Moglichkeit die
Energieauflosung des Detektors zu definieren liegt in der Betrachtung der maxima-
len Pulshéhen der Signale, die jeweils durch ein K,-Rontgenquant mit der Energie
5,9keV verursacht werden. Bei den hier beobachteten Abweichungen der Pulsho-
hen von wiirde sich mit dieser Methode aber nur ein sehr schlechter Wert fiir die
Auflésung finden lassen. Eine auf dieser Basis durchgefiihrte Auswertung ergab - um
einen genauen Wert zu nennen - eine erreichbare Energieauflosung des Detektors von
AFEpwayv = 806eV. Im Vergleich mit dem in Kapitel 4.1 vorgestellten optimierten
Detektordesign fiir das eine Auflésung von AFEpwam = 2,9€eV bei 30 mK berechnet
wurde, bleibt dieser Wert jedoch weit hinter den Erwartungen zuriick.

Die soeben gemachte Abschitzung beschrinkte sich lediglich auf die maximale
Amplitude des Signals. Wie jedoch bereits erwihnt wurde, nihern sich die Pulse im
weiteren Zeitverlauf wieder in ihrer Form an, wodurch die Abweichungen geringer
werden. Fiir eine Analyse der Energieauflosung ist es daher eventuell sinnvoller nicht



72 6. Experimentelle Ergebnisse

etwa die Pulshéhe oder den gesamten Puls zu betrachten, sondern nur bestimmte
Bereiche des Signals zu verwenden. Hierfiir ist es natiirlich wichtig ein Zeitintervall
auszuwéhlen, in dem die Ubereinstimmung zwischen den verschiedenen Einzelpulsen
moglichst grofs ist.

Damit die Unterschiede im zeitlichen Verlauf der betrachteten Signale besser
nachvollzogen werden konnen, wurde zusétzlich nach der in [F1e98| beschriebenen
Methode die Standardabweichung o(t) der verschiedenen Einzelsignale d®4(t) aus
dem obigen Spektrum in Abhéngigkeit von der Zeit berechnet. Die Berechnung er-
folgte dabei nur fiir diejenige Anzahl M der Ereignisse, die zu der K,-Linie des Spek-
trums beitragen und soll im Folgenden kurz skizziert werden. Aufgrund der Digita-
lisierung bei der Datenaufzeichnung ist jedes dieser Ereignisse d®g;(t) (j =1, ..., M)
aus N einzelnen Werten d®(t;) zusammengesetzt, die die Hohe des Signals zu ver-
schiedenen Zeiten ¢; wiedergeben. Durch eine Mittelung iiber alle Pulse §®g;(¢) erhilt
man in einem ersten Schritt die mittlere Signalform

So(t;) = %Z&st(ti). (6.2)

Im néchsten Schritt werden nun die Einzelsignale und der mittlere Pulsverlauf mit-
einander verglichen. Hierzu wird fiir alle Zeitpunkte t; die Quadratwurzel aus dem
mittleren Abweichungsquadrat zwischen den Signalwerten 0®4;(t) (j =1, ..., M) und
dem dazugehorigen Signalwert der gemittelten Pulsform dp(¢;) ermittelt und so die
Standardabweichung bestimmt:

1 M

j=1
In Abbildung 6.5 ist als Ergebnis dieser Rechnung die Standardabweichung o(t) lo-
garithmisch fiir den Fall der 5,9 keV-Ereignisse des in Bild 6.4a) gezeigten Spektrums

in Abhéngigkeit von der Zeit ¢ dargestellt.
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Abb. 6.5: Standardabweichung o(t) des
Signalverlaufs aller Einzelsignale, die zu
den K,-Ereignissen im Spektrum aus Bild
6.4a) beitragen.
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Die kleinsten Werte fiir die Standardabweichung, hier etwa o(t) ~ 0,46 m®,
treten dabei am linken Bildrand zu Beginn der Signalaufnahme auf. Der hierzu do-
minante Beitrag, der vom Rauschen des SQUIDs geleistet wird, kann leicht aus dessen
Anteil des weiften, frequenzunabhéngigen Rauschens berechnet werden. Wie sich noch
im Abschnitt 6.4 zeigen wird, hatte das Magnetometer bei Messungen im tiefen Tem-
peraturbereich eine konstante spektrale Dichte von etwa 0,38 u®,/ VHz. Ferner ergab
sich fiir den verwendeten SQUID-Aufbau eine Abschneidefrequenz von ca. 1,2 MHz.
Fiir den Beitrag der Auslese-Elektronik folgt somit fiir die gemessenen Werte des ma-
gnetischen Flusses 0®g;(%;) eine Standardabweichung von /1,2 MHz-0,38 1do//Hz =
0,42 m®(. Im weiteren Zeitverlauf macht sich der Einfluss niederfrequenter Storsigna-
le durch einen langsamen und im Zeitintervall der Abbildung kaum wahrnehmbaren
Anstieg von o(t) bemerkbar. Zusétzlich zu diesen Beitragen kénnen aber auch noch
andere Faktoren, wie zum Beispiel eine Schwankung der Arbeitstemperatur des De-
tektors oder der ,Jitter“! der Oszilloskopkarte, die Standardabweichung beeinflussen.

Zum Zeitpunkt ¢t = 0, also zum Beginn des Detektorsignals, erkennt man einen
deutlichen Anstieg auf einen Wert von o(t) &~ 30 m®,, der neben den bisher erwihn-
ten Beitrdgen groftenteils auf die Pulsformvariation im Anstieg der aufgenommenen
Signale zuriickzufiihren ist, und anschliefend wieder auf das Ausgangsniveau ab-
fallt. Die Vergroferung des Zeitverlaufs der Standardabweichung im rechten, oberen
Bildrand zeigt dabei, dass der Abfall mit etwa 2ms innerhalb weniger ms erfolgt.
Diese Information wird spéter in dieser Arbeit fiir eine optimale Auswertung der
Energieauflésung noch sehr hilfreich sein und in dem zugehorigen Kapitel 6.5 erneut
aufgegriffen.

Hinsichtlich der in den néchsten Abschnitten folgenden Auswertung der auf-
genommenen Signale sei an dieser Stelle noch kurz eine Bemerkung erlaubt. Wie
bereits bekannt, weichen die Pulse, die von Rontgenquanten gleicher Energie erzeugt
werden, fiir den hier vorgestellten Detektor in ihrer Form recht stark voneinander
ab. Um dennoch einen konsistenten und auch aussagekriftigen Vergleich zwischen
den verschiedenen Ereignissen bei unterschiedlichen Temperaturen oder eingefrore-
nen Dauerstémen ziehen zu konnen, werden bei der weiteren Auswertung stets Ein-
zelpulse aus demselben Bereich der U-férmigen Verteilung der Spektren ausgewahlt.
Die Analyse konzentriert sich entsprechend im Folgenden auf diejenigen Signale die
genau in der Mitte der Verteilung liegen.

6.3.2 Signalform

In diesem Abschnitt werden nun die Form der aufgenommenen Signale und die mog-
lichen Informationen, die sich hieraus extrahieren lassen, vorgestellt. Damit eine bes-
sere Ubersicht gewihrleistet werden kann, soll in den nichsten beiden Unterabschnit-
ten der Reihe nach zuerst das Abkling- und anschliefend das Anstiegsverhalten der
aufgezeichneten Pulse getrennt diskutiert werden.

!Der Begriff Jitter bezeichnet den Umstand, dass dem Zeitpunkt, an dem das Signal den ange-
gebenen Schwellwert fiir den Trigger tiberschreitet, keine feste Position im Zeitfenster zugewiesen
ist.
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Signalabfall

Abbildung 6.6 zeigt die magnetische Flussdnderung 6@ im SQUID bei der Absorp-
tion einzelner Rontgenquanten mit der Energie 5,9keV als Funktion der Zeit. Die
Signale wurden bei einem konstanten Dauerstrom von 30mA fiir sechs verschie-
dene Temperaturen der Experimentierplattform im Bereich von 30 mK bis 80 mK
aufgenommen. Dargestellt wird dabei jeweils der zeitliche Verlauf von Einzelpulsen,
die nach der im vorherigen Abschnitt 6.3.1 erliuterten Methode aus dem Spektrum
ausgewihlt wurden. Man kann zum einen leicht erkennen, wie die Signalgréfe mit
steigender Temperatur stark abnimmt. Dieses Verhalten wird dadurch bewirkt, dass
bei konstanten Magnetfeldern die Warmekapazitit der Leitungselektronen mit der
Proportionalitit Cy oc T zunimmt, wahrend gleichzeitig die Warmekapazitiat des
Zeeman-Systems proportional zu 1/7% abnimmt. Nach Gleichung 3.12 fliekt zu hohen
Temperaturen hin insofern nur ein geringerer Anteil der in den Detektor eingebrach-
ten Energie in das Zeeman-System des Sensors, wodurch es zu einer schwicheren
Anderung des magnetischen Moments des Sensors und letztendlich auch zu einer
Abnahme der Signalgréfse kommt. Eine eingehende Analyse der Signalgrofen soll
jedoch erst in dem {iberndchsten Abschnitt 6.3.4 folgen. Weiterhin ist gut zu sehen,
dass das Abklingverhalten der Pulse ebenfalls eine Abhéingigkeit von der Temperatur
aufweist, wobei der Abfall mit steigender Temperatur zunemend schneller erfolgt.
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Abb. 6.6: Detektorsignal bei der Absorp-
tion eines Rontgenquants mit einer Ener-
gie von 5,9 keV fiir sechs verschiedene Tem-
peraturen auf der Experimentierplattform

des Kryostaten und einem Dauerstrom von
30mA.
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Um Aussagen iiber das Thermalisierungsverhalten treffen zu konnen, ist es sinn-
voll die aus einem Wirmeeintrag resultierenden Pulsantworten des Detektors ma-
thematisch zu parametrisieren. Dazu wird an die Pulse eine Summe von Exponen-
tialfunktionen angefittet, aus denen sich die charakteristischen Zeitkonstanten des
Systems ablesen lassen.

Das Abklingverhalten der in dieser Arbeit gemessenen Signale ldsst sich quanti-
tativ recht gut durch eine Summe von n = 3 Exponentialfunktionen

00, = iA" exp (—t/7;) (6.4)

i=1

mit den Amplituden A; und den Zeitkonstanten 7; beschreiben.
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In Abbildung 6.7 sind die zur Beschreibung des Signalabfalls nétigen Parameter,
welche durch Anpassung der Gleichung 6.4 an die Pulse ermittelt wurden, fiir einen
Dauerstrom von 30 mA in Abhéngigkeit von der Temperatur aufgetragen.

12 T T T T 0.08 T T T T
10 } AT, g A A,
0.06 ]
- A
o 8} . S
£ g
e 6} - $ 0.04 .
i) S
= =
y— Q
k) A
< 4r 1 g
A 0.02 .
2 F AA B
A A
A A
0 L L 0.00 L L .
0 20 40 60 80 100 20 40 60 80 100

a)

Temperatur [mK]

b)

Temperatur [mK]

Abb. 6.7: Fitparameter, die fiir die Beschreibung des Signalabfalls benotigt werden. a)
Thermische Abfallszeiten 7, 70 und 73 fiir einen Dauerstrom von 30 mA in Abhéngigkeit
von der Temperatur. b) Zu den Zeitkonstanten zugehorige Amplituden Ay, As und As fiir
einen Dauerstrom von 30 mA in Abhé#ngigkeit von der Temperatur.

Der exponentielle Abfall mit der kiirzesten Zeitkonstante 7 kann dabei der ersten
Phase des Relaxations-Prozesses zugeordnet werden, in der die Leitungselektronen
und die magnetischen Momente mit dem in Kapitel 3.2.4 erlduterten System der
Kernquadrupolmomente von Gold thermalisieren. Das hierzu gehorige Abklingver-
halten besitzt fiir die in der obigen Abbildung dargestellten Pulse bei einem Dau-
erstrom von 30mA eine Abfallszeit von etwa 600 us und weist keine erkennbare
systematische Temperaturabhingigkeit auf. Dieses Verhalten steht in guter Uber-
einstimmung mit Beobachtungen, die auch in fritheren Messungen gemacht wurden
|[Kem07]|[Pie08]. Weiterhin konnte, wie schon zuvor in [G6r01], ein leichter Anstieg
der Zeitkonstante 7; mit dem Magnetfeld festgestellt werden.

Die zweite und dritte Exponentialfunktion entsprechen dem komplexen Wéirme-
fluss vom Sensor des Detektors zum Warmebad, das durch den Experimenthalter
aus Messing gegeben ist (siehe Kapitel 5.4). Fiir das hier vorgestellte Kalorimeter
erfolgt der Warmefluss iiber zwei voneinander getrennte Kanile, wobei zum einen
die Wirme tiber Phononen transportiert werden kann, die von dem Au:Er-Sensor
durch das Saphir-Substrat in den Messinghalter fliefsen. Die bei diesem ersten Pro-
zess auftretende Thermalisierungsverhalten wird durch den Kapitza-Widerstand und
die Kontaktfliche zwischen Sensor und Substrat bestimmt. Der Grenzflichenwider-
stand ist dabei eine Folge des akustischen Impedanzunterschieds, der durch die un-
terschiedlichen Schallgeschwindigkeiten und Dichten der Materialien hervorgerufen
wird. Zum anderen besteht ebenfalls noch die Moglichkeit, dass der Sensor {iber die
Leitungselektronen mit dem Warmebad thermalisiert. Nach Kapitel 4.2 wird dieser
elektronische Wiarmetransport dabei iiber einen Au-Thermalisierungssteg, welcher
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den Sensor mit dem chipinternen Wérmebad verbindet, und iiber weiterfithrende
Goldbonddriahte zum Experimenthalter erméglicht.

Die hieraus resultierenden Zeitkonstanten betragen fiir die in Abbildung 6.6 ge-
zeigten Pulse bei einer Temperatur von 30 mK jeweils 75 = 3,2ms bzw. 73 = 11,4 ms
und befinden sich somit im niedrigen ms-Bereich. Desweiteren konnte fiir die beiden
Abfallszeiten 5 und 73, im Gegensatz zu der ersten Zeitkonstante 7, neben der be-
reits erwihnten leichten Magnetfeldabhéngigkeit auch eine deutliche Abhingigkeit
von der Temperatur gefunden werden.

Insgesamt war bei den hier gesehenen Pulsen zu beobachten, dass das Abkling-
verhalten mit steigender Temperatur zunehmend durch die schnellere der beiden
Zeitkonstanten, also 75, dominiert wird. Dieser Sachverhalt wird vor allem in Abbil-
dung 6.7b) deutlich. Wie dort dargestellt, nimmt der Beitrag durch die langsamste
Abfallszeit 73 mit der Amplitude Az der zugehorigen Exponentialfunktion bei ¢t = 0
zu hoheren Temperaturen hin stark ab und ist im Temperaturbereich 7" > 60 mK
bereits vernachlassigbar.

Abschliefend sei noch die gute Ubereinstimmung angemerkt, die zwischen der
Summe aus den drei Exponentialfunktionen und dem zeitlichen Verlauf der aufge-
nommenen Signale herrscht.

Im Umkehrschluss kann daraus aber auch gefolgert werden, dass hier ein Einfluss
der in dem Kapitel 3.3.3 erwdhnten und noch teilweise unverstandenen Energieabsorp-
tions-Prozesse innerhalb des supraleitenden Rheniumabsorbers auf das Thermalisie-
rungsverhalten nicht beobachtet werden konnte. Dies war so vor der Durchfiihrung
des Experiments nicht zu erwarten, zumal eine Reihe fritherer Experimente mit su-
praleitenden Absorbern deutliche Hinweise fiir eine weitere sehr lange Thermalisie-
rungszeit lieferten [Cos93|. Als mdégliche Ursache hierfiir wurde die Erzeugung von
langlebigen Quasiteilchen in Betracht gezogen, welche nur langsam wieder rekombi-
nieren, also einen Teil der Energie fiir einen gréferen Zeitraum binden, und somit zu
einer zusdtzlichen langen Relaxationszeit fiihren.

Signalanstieg

In den bisher durchgefiihrten Experimenten mit supraleitenden Absorbern, kamen
stets einkristalline Supraleiter zum Einsatz [Hau06][Por07||Hoe08]. Das dort auf-
tretende Anstiegsverhalten wurde entsprechend durch hochenergetische athermische
Phononen begriindet, die in einem frithen athermischen Stadium der Thermalisierung
erzeugt werden, und ballistisch durch den hochreinen Kristall propagieren kénnen
[Por07]. Fiir solche supraleitenden Absorbereinkristalle findet also nach dieser Hypo-
these, neben einem geringen Warmefluss durch Diffusion, hauptséchlich ein direkter
Wirmetransport vom Ort der Absorption des Rontgenquants zum Sensor statt.

Da es sich in der hier vorliegenden Arbeit bei dem verwendeten Absorber al-
lerdings um eine polykristalline Folie handelte, wird davon ausgegangen, dass der
hier beobachtete Anstieg der Signale ausschlieblich auf einer diffusiven Warmeaus-
breitung im Rheniumabsorber und der thermischen Kopplung zwischen Sensor und
Absorber beruht.
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Abbildung 6.8 zeigt den fiir diesen Aufbau mit polykristallinem Absorber gemes-
senen zeitlichen Verlauf des magnetischen Flusses innerhalb des SQUIDs im Bereich
des Anstiegs des Detektorsignals. Analog zum zuvor diskutierten Signalabfall handelt
es sich hier ebenfalls um FEinzelpulse, die durch die Absorption eines Rontgenquants
mit der Energie von 5,9 keV verursacht wurden. Die Temperatur der Experimentier-
plattform des Kryostaten wurde von 30 mK bis 80 mK variiert und in die maander-
formige Detektionsspule war ein Dauerstrom von 30 mA eingefroren.
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gnals (hervorgerufen durch die Ab-
sorption eines 5,9 keV-Rontgequants)
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Eine mathematische Parametrisierung des Pulsanstiegs gestaltete sich fiir die
hier gemessenen Signale zunéchst recht schwierig. Zwar ist es mdoglich jeden belie-
bigen Kurvenverlauf mit einer hinreichend grofen Anzahl an Exponentialfunktionen
zu fitten, jedoch stellt sich bei einer solchen Herangehensweise die Frage nach dem
Nutzen, da fiir eine sinnvolle Interpretation der Daten die einzelnen eingehenden ma-
thematischen Faktoren auch physikalisch motiviert bzw. verstanden sein miissen. Ein
Versuch den Anstieg der Pulse mit maximal zwei Exponentialfunktionen zu beschrei-
ben, die entsprechend durch die diffusive Wérmeausbreitung und die Ankopplung des
Absorbers zum Sensor begriindet werden kénnten, verlief erfolglos?. Die groften Ab-
weichungen zwischen dem angepassten Fit und dem gemessenen Signalverlauf traten
dabei im Temperaturbereich unter 50 mK auf.

Um dennoch den Signalanstieg mathematisch parametrisieren zu kénnen, wurde
nach einem neuen Ansatz gesucht, der die Diffusions-Prozesse innerhalb des Absor-
bers besser zu beschreiben vermag. Es stellte sich dabei heraus, dass das Anstiegs-
verhalten der hier aufgezeichnten Pulse qualitativ sehr gut mit Hilfe der Relation

s(t) = Agexp (\/T/To) (6.5)

durch nur eine einzige Exponentialfunktion ausgedriickt werden konnte, wobei Ag
die Amplitude und 7y die Zeitkonstante des Anstiegs bezeichnen. Aufgrund der zu-
sitzlichen Wurzel im Exponenten verlduft der Anstieg der Fitkurve nun im oberen
Bereich des Pulses etwas flacher, wodurch eine iiberzeugende Ubereinstimmung zum

2Bei der Fitroutine wurde hier auch das Abklingverhalten der Signale mit beriicksichtigt.
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gemessenen Signalverlauf erzielt wird. Eine mogliche qualitative Erklarung bzw. Mo-
tivation fiir diesen mathematischen Ausdruck kénnte durch die in dem polykristalli-
nen Absorber enthaltenen Defekte gegeben werden. Hierbei wird vermutet, dass die
Storstellen den diffusiven Warmetransport innerhalb des Absorbers behindern und
somit den Anstieg abbremsen.
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In Abbildung 6.9 sind die Anstiegszeiten 7y des Detektorsignals, die sich gemaf
der Gleichung 6.5 aus dem angepassten Kurvenverlauf des Fits ergeben, fiir verschie-
dene Temperaturen und Dauerstrome zu sehen. Auffillig ist hier vor allem der stark
unterschiedliche Temperaturverlauf in Abhéngigkeit vom Magnetfeld bzw. vom pré-
parierten Dauerstrom. Wihrend fiir die vergleichsweise kleinen Stréme (15 mA und
30mA) keine erkennbare Temperaturabhéngigkeit von 75 beobachtet werden kann,
wird die Zeitkonstante bei den gréferen Strémen (60 mA und 90mA) jedoch deutlich
durch die Temperatur des Detektors beeinflusst. Dieser Einfluss dufiert sich dabei in
einem Abfall der Anstiegzeiten zu hoheren Temperaturen hin. In gleicher Weise be-
merkenswert sind die hieraus resultierenden gemessenen Werte fiir die Anstiegszeiten,
die sich im tieferen Temperaturbereich fiir die eingefrorenen Dauerstrome stark von-
einander unterscheiden. Entsprechend lisst sich aus der Abbildung fiir [; = 15mA
und 30mA ein nahezu temperaturunabhéngiger Wert von 75 = (2,6 + 0,6) us able-
sen, fiir Iy = 60 mA und 90 mA nimmt 7y bei einer Temperatur von 40 mK hingegen
einen ca. dreimal groferen maximalen Wert von um die 9 us an. Woraus sich diese
offensichtliche Magnetfeldabhéngigkeit der Zeitkonstante im Anstieg des Detektorsi-
gnals ergibt, ist noch nicht vollig verstanden, konnte aber eventuell dadurch erklart
werden, dass die Warmekapazitit Cy des Zeeman-Systems des Sensors nach Glei-
chung 3.8 mit dem Magnetfeld zunimmt. Beachtet man zusétzlich noch Gleichung
3.37, die die Anstiegszeit 7p und die Warmekapazitat Cz miteinander in Beziehung
setzt, so wird ein moglicher Zusammenhang verstdndlich. Ebenfalls denkbar wire
auch, dass das Magnetfeld, welches durch einen Dauerstrom innerhalb der Detekti-
onsspule erzeugt wird, die Eigenschaften des supraleitenden Rheniumabsorbers und
damit auch dessen Thermalisierungsverhalten beeinflusst.

Zum Ende dieses Abschnitts soll noch die hier erreichte Grofkenordnung fiir die
Zeitkonstante 7y hervorgehoben werden. In Kapitel 2.3 wurde erlautert, wie wichtig
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es fiir die Bestimmung der Neutrinomasse aus dem Endpunkt des 5-Spektrums ist,
die Anstiegszeiten des Detektors zu minimieren, um so den Effekt durch nicht diskri-
minierbare ,,Pile-Up“-Ereignisse zu reduzieren. Dafiir wurde in dieser Arbeit erstmals
ein metallischer Kontakt zwischen Absorber und Sensor mittels der Methode des Dif-
fusionsschweifsens erzeugt. Die hieraus resultierenden Anstiegszeiten im Bereich von
3-9 us sind sehr viel kiirzer als in den zuvor unternommenen Experimenten mit Rhe-
niumabsorbern, bei denen bisher fiir den Anstieg des Signals die schnellsten erzielten
Werte ca. 80 us betrugen [Hoe08| und somit etwa zehn mal grofer waren.

6.3.3 Wairmeleitfihigkeit zwischen Sensor und Warmebad

Eine fiir die Analyse der Detektoreigenschaften zentrale Grofe ist die Warmeleitfa-
higkeit zwischen dem Au:Er-Sensor und dem Warmebad, das durch den Messinghal-
ter gebildet wird. Im vorherigen Abschnitt 6.3.2 wurde diesbeziiglich bei der Diskus-
sion des Abklingverhaltens des Detektorsignals bereits erwéahnt, dass der Warmefluss
ausgehend vom Sensor iiber zwei getrennte Transportkanéle ablauft. Der erste mog-
liche Transportkanal, welcher von den Phononen getragen wird, sollte dabei durch
den Kapitza-Widerstand an der Grenzfliche zwischen dem Au:Er-Sensor und dem
Saphir-Substrat bestimmt werden und fiihrt zu einer erwarteten Warmeleitfahigkeit
Gyn, die zu hohen Temperaturen hin proportional zu 7% ansteigt. Desweiteren kann
der Temperatursensor auch iiber die Leitungselektronen durch den Thermalisierungs-
steg, dem chipinternen Gold-Warmebad und die Goldbonddrihte zum Experiment-
halter thermalisieren. Die hierzu gehorige Warmeleitfahigkeit G, besitzt eine lineare
Proportionalitiat zur Temperatur. Insgesamt ist die theoretisch erwartete Gesamtw-
armeleitfahigkeit des Detektors somit gegeben durch:

Gges,theo = Gel + Gph = gelT + gphflj—’3 ) (66)

wobei A die Sensorflache und g bzw. gy, jeweils konstante Vorfaktoren bezeichnen.

Um diesen theoretischen Temperaturverlauf mit den Eigenschaften des hier vor-
liegenden Detektors zu vergleichen, kann die Gesamtwarmeleitfihigkeit zwischen Sen-
sor und Wérmebad aus den gemessenen Signalformen iiber

. _ 0E  SE 09,
ESOP [ST()dt [ §®y(t)dt OT

(6.7)

experimentell ermittelt werden. Hierbei geben § E den Energieeintrag, d7'(¢) die Tem-
peraturdnderung des Sensors in Abhéngigkeit von der Zeit und d®4 den magnetischen
Fluss innerhalb des SQUID-Magnetometers an.

In Abbildung 6.10 ist die aus den Detektorpulsen berechnete Gesamtwarmeleitfa-
higkeit in Abhéngigkeit von der korrigierten Detektortemperatur fiir drei verschiede-
ne Dauerstrome dargestellt. Wie man erkennen kann, nimmt die Warmeleitfahigkeit
mit steigender Temperatur zu. Ebenfalls mit eingezeichnet ist der fiir Ges, theo (Glei-
chung 6.6) bestimmte theoretische Temperaturverlauf. Der Vorfaktor des linearen
Summanden ldsst sich leicht iiber das Wiedemann-Franz-Gesetz und den elektri-
schen Restwiderstand von Au unter Beriicksichtigung der Geometrie der Therma-
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Abb. 6.10: Wirmeleitfihigkeit in Abhén-
gigkeit von der Temperatur. Die aus der Si-
gnalform berechneten Werte sind fiir drei
verschiedene Dauerstéme durch Symbole
dargestellt. Die schwarze durchgezogene
Linie gibt die theoretische Erwartung fiir
die Gesamtwarmeleitfahigkeit Gges wieder.
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lisierungsstrukturen abschétzen. Fiir die Berechnung der Theoriekurve wurde ent-
sprechend ein Wert von g = 8nWK~2 verwendet. Desweiteren kann der Vorfaktor
des kubischen Terms mit Hilfe der Fitroutine an die gegebenen Messdaten angepasst
werden. Die so erhaltene Summe aus den beiden Beitrdgen mit einer 7- und einer
T3-Abhingigkeit ermdglicht eine recht gute Beschreibung der gemessenen Daten, wo-
bei fiir den variablen Parameter g, A ein Wert von 11,62 + 0,58 yWK™* gefunden
wurde. Da die phononische Warmeleitfahigkeit iiber den Kapitza-Widerstand mit
der Kontaktfliche zwischen Sensor und Substrat skaliert ist es sinnvoll, die von der
Fliche A des Sensors unabhingige Groke gy, = 194 + 10 WK~*m™2 zu betrachten.
Im Vergleich mit dem in [For93| aufgelisteten Wert von 527 WK~4m™? fiir eine Ver-
bindung zwischen Gold und Saphir ist der hier gemessene Koeffizient aber in etwa
um einen Faktor drei kleiner. Abweichungen zu den Literaturangaben, auch in die-
ser Grofkenordnung, wurden bereits in anderen Arbeiten festgestellt [Pie08|[Bur08|
und sind insofern nicht besonders verwunderlich. Oft werden die unterschiedlichen
Kapitza-Widerstinde dabei durch im Detail leicht voneinander abweichende Grenz-
flichenstrukturen begriindet [Swa89|. Fiir den vorliegenden Fall ist die Grenzfliche
sogar recht kompliziert strukturiert, da der Au:Er-Sensor und die Saphir-Oberfliche
durch eine diinne SiO,-Schicht und die mianderférmige Detektionsspule aus Niob
voneinander getrennt sind.

Ferner konnte beobachtet werden, dass der Verlauf der Warmeleitfahigkeit im
Bereich der héheren Temperaturen durch den Ausdruck G ~ C'/1, gegeben ist. Hier-
bei spiegelt 7, eine der Thermalisierungszeiten des Sensors mit dem Warmebad wider
und C' bezeichnet die Gesamtwarmekapazitit des Detektors. Dieser Zusammenhang
steht dabei in guter Ubereinstimmung mit dem im Abschnitt 6.3.2 diskutierten Ab-
klingverhalten des Detektors, welches im hohen Temperaturbereich ausschlieflich
durch den zu der Relaxationszeit 7, gehdrenden Beitrag bestimmt wird.

6.3.4 Signalh6éhe und Wairmekapazitit

Die Flussinderung d®, im SQUID, die durch die Absorption eines Rontgenquants
der Energie JE (hier 5,9keV) erzeugt wird, ist nach den Kapiteln 3.4.2 und 3.4.3
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nicht nur von der Detektorgeometrie und dem Temperaturverlauf der Magnetisie-
rung, sondern auch von der Gesamtwirmekapazitat Cio, des Detektors abhéngig. Da
in der hier vorliegenden Arbeit ein Absorber verwendet wurde, ist die Gesamtwérme-
kapazitat des Kalorimeters dabei durch die Warmekapazititen des paramagnetischen
Au:Er-Sensors und der aufgeschweifsten Rhenium-Folie gegeben. Gemaéfs Gleichung
3.31 ist die Groke Ciy dariiber hinaus direkt mit der experimentell bestimmbaren
Signalgrofe pro Energieeintrag 0®s/dF verbunden. Somit kann eine Analyse der ge-
messenen PulshShen auch fiir eine Bestimmung der Warmekapazititen des Detektors
verwendet werden.

Abbildung 6.11 zeigt als Symbole das Ergebnis der Messung der Signalgrébe
des Detektors fiir verschiedene Temperaturen und vier unterschiedliche eingefrore-
ne Dauerstréme Iy = 15mA, 30mA, 60 mA bzw. 90 mA. Der Wert fiir die auf die
Energie normierte Flusséinderung 095/ FE im SQUID wurde dabei aus dem auf ¢ = 0
extrapolierten Maximum der zu den K,-Photonen gehérenden Pulsen bestimmt. Um
zu beriicksichtigen, dass der Detektor bei tiefen Temperaturen nicht mehr der Bad-
temperatur folgen kann, wurden die Messdaten zusétzlich hinsichtlich ihrer Tempera-
tur korrigiert. Die numerisch simulierten Temperaturabhdngigkeiten der Signalgrdfie
sind ebenfalls in der Abbildung 6.11 fiir die verschiedenen Dauerstréme mit einge-
tragen und als durchgezogene Linien dargestellt. In diese Berechnungen fliefit dabei
neben dem Magnetisierungsverlauf aus Abschnitt 6.2, bei dem sowohl das einfache
paramagnetische Verhalten der Er™3-Ionen, als auch die Dipol-Dipol- und RKKY-
Wechselwirkung zwischen den Er*3-Tonen beriicksichtigt wurde, auch die theoretisch
berechnete Gesamtwirmekapazitit des Detektors mit ein.
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Ein Vergleich zwischen Theorie und Experiment zeigt offensichtliche Unterschie-
de. Allgemein liegt die experimentell bestimmte Pulshohe im gesamten gemessenen
Temperaturbereich deutlich unterhalb der vorhergesagten Theoriekurven. Bei einer
Temperatur von 50 mK sind die Signale dabei teilweise um mehr als 50 % kleiner als
von der Simulation erwartet. Zu tiefen Temperaturen hin nimmt diese Abweichung,
vor allem fiir die beiden kleineren Dauerstréme von 15mA und 30 mA, sogar noch
weiter zu. Da das Magnetisierungsverhalten des Detektors und die Energie der von
der PFe-Quelle emittierten Photonen sehr gut bekannt sind, bleibt als Erklirung fiir
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die verringerte Signalgrofe lediglich die Gesamtwirmekapazitit Ci, des Kalorime-
ters als einziger noch offener Parameter iibrig.

Fiir eine genauere Betrachtung der Abweichungen beziiglich der im Detektor
enthaltenen Warmekapazitédten kann die Gesamtwiarmekapazitiat Cio, nach Gleichung
3.2 mit Hilfe des Audrucks

E E 09,

C%tzzif::5¢saT

(6.8)

bei bekannter Signalhohe d® mit Hilfe des Magnetisierungsverlaufs 094 /9T ermittelt
werden. Als Ergebnis dieser Berechnung sind in Abbildung 6.12a) sowohl der Verlauf
der numerischen Simulationen als auch die aus den Messungen erhaltenen Gesamt-
warmekapazitdten des Detektors fiir die vier Dauerstréme in Abhéangigkeit von der
korrigierten Temperatur abgebildet. Wie man sehen kann weichen die Messdaten fiir
alle Temperaturen und Dauerstréme stark von den theoretischen Vorhersagen ab und
liegen stets oberhalb der erwarteten Kurven, was auf eine zusétzliche im Detektor
vorhandene Wiarmekapazitiat hindeutet.

Diese zusitzliche Warmekapazitit C,,s wurde in einem néchsten Schritt explizit
aus der Differenz zwischen den gemessenen und den theoretischen Werten ermittelt
und ist in Abbildung 6.12b) ebenfalls als Funktion der korrigierten Temperatur dar-
gestellt. In dieser Darstellung erkennt man, dass sich die zusétzliche Warmekapazitit
bei T' > 50 mK anndhernd temperaturunabhingig verhalt und einen nahezu konstan-
ten Wert von 1,4 pJ/K annimmt, wihrend fiir 7' < 50 mK ein zunehmender Anstieg
von (s zu tiefen Temperaturen hin erfolgt. Diesbeziiglich konnte fiir die tiefste auf-
genommene Temperatur, bei der der Detektor auf T.,s = 35 mK abgekiihlt war, ein
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Abb. 6.12: a) Vergleich zwischen der gemessenen (Symbole) und der theoretisch berech-
neten (durchgezogene Linien) Gesamtwirmekapazitat Cior des Detektors als Funktion der
Temperatur fiir vier verschiedene Dauerstrome. b) Zusatzliche Wérmekapazitiat C,yg, die
sich aus der Differenz zwischen den experimentellen und den theoretischen Werten ergibt,
als Funktion der Temperatur. Die gestrichelte Linie markiert die zusétzliche Warmekapa-
zitdt die im Bereich hoher Temperaturen gefunden wurde.
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maximaler Wert von C,,s =~ 2,5pJ/K gefunden werden. Eine eindeutige Abhéingig-
keit der zusétzlichen Warmekapazitit von dem in die Detektionsspule eingeprigten
Strom I lasst sich im Rahmen der hier durchgefiihrten Messungen nicht klar feststel-
len. Jedoch scheinen die grofseren Dauerstrome tendenziell auch mit einer geringfiigig
groferen zusétzlichen Wiarmekapazitét in Verbindung zu stehen (eine Ausnahme bil-
den hier die Messdaten fiir I, = 15mA).

Eine solche reduzierte Groke des Signals bzw. erh6hte Warmekapazitit des De-
tektors wurde auch schon in fritheren Messungen an magnetischen Kalorimetern
mit supraleitendem Rheniumabsorber festgestellt und ist deshalb nicht allzu {iberra-
schend. In [Por07| wird dabei die Vermutung angestellt, dass die Eigenschaften des
dort verwendeten Sensors, der aus Au:Er-Vollmaterial bestand, theoretisch sehr gut
verstanden sind. Um die auftretenden Diskrepanzen dennoch erkldren zu konnen,
miissten die zusédtzlichen Warmekapazitiaten also ausschliefslich auf den Rheniumab-
sorber zuriickzufiihren sein. Basierend auf einem in [Por07] angenommenen thermi-
schen Modell, welches die Thermalisierung eines Kalorimeters mit supraleitenden
Absorber nach der Absorption eines Teilchens beschreiben soll, konnte dem damals
verwendeten 250 pm X 250 pm x 500 um grofen Rheniumabsorber eine temperaturu-
nabhingige Warmekapazitit in der Grokenordnung von 3 pJ/K zugewiesen werden.
Dies unterscheidet sich klar von dem in der hier vorliegenden Arbeit beobachte-
ten Verhalten der Warmekapazitit, die zu tiefen Temperaturen hin zunimmt und
somit eine ausgeprigte Temperaturabhingigkeit aufweist. Woraus der auftretende
Temperaturverlauf der Warmekapazitat resultiert, ist jedoch noch nicht vollstindig
verstanden.

Moglicherweise liegt die Ursache in dem bisher noch nicht beriicksichtigten Sen-
sor, der bei dem hier diskutierten Detektor, anders als in der oben zitierten Arbeit,
vollstdndig mikrostrukturiert wurde. Als Argument konnte dabei wieder das bereits
erwihnte Herstellungsverfahren des Sensors herangezogen werden. Wie zuvor im Ab-
schnitt 6.2 zur Magnetisierungsmessung beschrieben, erfolgte die Strukturierung iiber
sehr viele Schichten aus Au und Au:Er. Es ist also nicht auszuschliefen, dass das
hieraus hervorgehende Wechselwirkungsverhalten von der theoretischen Annahme ei-
ner homogenen Erbium-Verteilung abweicht. Hierzu durchgefiihrte Simulationsrech-
nungen zeigten jedoch keine nennenswerten Unterschiede fiir die Warmekapazitét des
Sensors. Um ein Zahlenbeispiel zu nennen sei erwihnt, dass die berechneten Korrek-
turen fiir die Signalh6hen bzw. fiir die Warmekapazititen unter Beriicksichtigung
der geschichteten Struktur des Sensors im Schnitt weniger als 10 % betrugen. Damit
konnen die hier aufteretenden Unterschiede von teilweise mehr als 50 % offensichtlich
nicht erklart werden.

Desweiteren sind die Auswirkungen der zur Deposition des Sensors genutzten Ka-
thodenzerstdubung auf die Eigenschaften der Au:Er-Legierung ebenfalls noch nicht
restlos geklirt. So weisen zum Beispiel gesputterte Goldschichten generell ein schlech-
tes Restwiderstandsverhéltnis auf. Dies wiirde fiir eine verhaltnisméafig grofe Dichte
an Storstellen bzw. Defekten innerhalb des Materials sprechen, die wiederum even-
tuell eine zusétzliche Warmekapazitit bewirken kénnten [Pab08].

Damit die tatsédchliche Ursache fiir diesen nicht erwarteten Beitrag zur Warmeka-
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pazitit bestimmt werden kann, sind allerdings noch weitere Experimente notwendig.
Um den beiden hier moglichen Quellen, also dem Sensor und dem Rheniumabsorber,
einen jeweiligen Anteil an der zusitzlichen Wérmekapazitit zuordnen zu konnen,
wire es sicherlich hilfreich den Detektor-Chip auch ohne den supraleitenden Ab-
sorber zu untersuchen. Hierbei sollte der Chip am Besten einmal mit einer dem
Diffusionsschweift-Prozess dhnlichen Wirmebehandlung und einmal ohne diese cha-
rakterisiert werden.

6.4 Rauschen bei tiefen Temperaturen

In den Kapiteln 3.5 und 5.2.3 wurden die fiir ein magnetisches Kalorimeter erwarte-
ten Rauschbeitriage zusammengefasst und erldutert. Die Energieauflosung wird dabei
hauptsichlich durch drei Rauschquellen beeintrachtigt. Neben den thermodynami-
schen Energiefluktuationen zwischen den Subsystemen des Detektors zidhlen hierzu
das 1/ f-Rauschen der Erbium-Ionen und das Flussrauschen des zweistufigen SQUID-
Magnetometers. Das Flussrauschen des Magnetometers setzt sich dabei sowohl aus
einem weifsen, als auch einem frequenzabhingigen Anteil zusammen und beinhaltet
das intrinsische Rauschen des Detektor-SQUIDs und des Verstarker-SQUID-Arrays,
das Rauschen der Elektronik bei Raumtemperatur sowie das thermische Stromrau-
schen des Widerstandes R,.

Da der Sensor des Detektor-Chips aus einer metallischen Au:Er-Legierung be-
steht und die anderen Komponenten des Detekor-Aufbaus nach Kapitel 5.4 auf ei-
nem Messinghalter aufgeklebt sind, stellt das magnetische Johnson-Rauschen natiir-
lich einen weiteren potenziellen Beitrag zum Gesamtrauschen dar. Nach Gleichung
3.42 konnte das vom Sensor verursachte Johnson-Rauschen in der maanderférmi-
gen Detektionsspule bei einer Temperatur von 50 mK auf /S, j sens ~ 0,5 MCIDO/\/E
abgeschitzt werden. Um daraus den tatsichlichen Anteil am magnetischen Flussrau-
schen im SQUID zu erhalten, muss dieser Wert zusédtzlich mit dem Kopplungsfaktor
dPs/6P = 0,048 aus Kapitel 3.4.3 multipliziert werden. Der Beitrag des magne-
tischen Johnson-Rauschens des Sensors am Gesamtrauschen ergibt sich somit zu
0,02 udq/ vHz. Wie sich im Verlauf dieses Abschnitts noch zeigen wird, ist dieser
Rauschanteil im Vergleich zu den anderen Rauschquellen sehr klein und kann von da-
her vernachléssigt werden. Das magnetische Johnson-Rauschen des ca. 2,5 mm dicken
Experimenthalters im 430 ym-Abstand von der Detektionsspule konnte aufgrund des
gewéhlten Haltermaterials (Messing) reduziert werden (siehe Abschnitt 5.4) und ist
ebenfalls so gering, dass der hieraus resultierende Beitrag zum Gesamtrauschen nicht
beriicksichtigt werden muss.

Im Folgenden soll nun das wahrend der Messungen beobachtete magnetische
Flussrauschen diskutiert und mit den theoretisch vorhergesagten Rauschanteilen ver-
glichen werden. Abbildung 6.13 zeigt die gemessene spektrale Dichte des magneti-
schen Flussrauschens des Detekors mit einem eingefrorenen Dauerstrom von [y =
30mA innerhalb der Detektionsspule. Die Temperatur der Experimentierplattform
des Kryostaten lag bei 25 mK, wodurch der Sensor gemif der Abbildung 6.2b) eine
Temperatur von 34 mK hatte. Um das Spektrum zu erhalten, wurden die Ruhesi-
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gnale des Detektors, d.h. diejenigen Signale, die wie in Kapitel 5.5 beschrieben nicht
einen angegebenen Schwellenwert iiberschreiten, in verschieden grofen Zeitfenstern
aufgenommen und anschliefsend fouriertransformiert. Damit der gesamte Frequenz-
bereich des Spektrums von 1Hz bis etwa 1 MHz abgedeckt werden konnte, waren
zwei Zeitfenster mit den Lingen At = 0,8ms und 163,8 ms notig®. Weiterhin sind
in der obigen Abbildung zu dem gemessenen Rauschspektrum auch die fiir den hier
verwendeten Aufbau theoretisch berechneten Einzelbeitrige der drei wesentlichen
Rauschquellen und das daraus erwartete Gesamtrauschen mit eingezeichnet.
Ausgehend vom Bereich der hohen Frequenzen erkennt man zwischen 10 kHz und
1 MHz ein Plateau, bei dem das Rauschen einen Wert von 0,38 ,u(IDO/\/E annimmt
und das hauptséchlich von dem weifsen Rauschanteil des SQUID-Magnetometers do-
miniert wird. Betrachtet man dies im Zusammenhang mit dem in Kapitel 5.2.5 ange-
gebenen frequenzunabhéingigen Rauschniveau des SQUIDs, das bei einer Temperatur
von 16 mK etwa 0,35 M(PO/\/E betrigt?, so ergibt sich eine gute Ubereinstimmung.
Fiir Frequenzen unterhalb von 10kHz bestimmen mit dem frequenzabhingigen
Rauschen des SQUIDs und der Erbium-Tonen, zunehmend auch andere Beitrége den
generellen Verlauf des Spektrums, wodurch ein Anstieg zu kleinen Frequenzen hin
verursacht wird. Der theoretische Rauschanteil der Erbium-lonen wurde dabei mit
Hilfe der Gleichung 3.43 ermittelt. Wird die so berechnete Kurve an die Messdaten
angepasst, so findet man die beste Ubereinstimmung fiir eine Propotionalitit von
V/Se 5 o< 1/f08. Eine vergleichbare Frequenzabhingigkeit, die schwicher ist als
die eigentlich erwartete 1/f-Abhéngigkeit, wurde auch schon in anderen Arbeiten
gefunden [Bur08|[Pie08|[Pab08], konnte aber noch nicht erkldrt werden. Eine mogli-
che Ursache konnte in der gewéhlten planaren Geometrie oder aber in der Herstellung

3 Dies lisst sich dadurch erkliren, dass die kleinste Frequenz, die man aus der Fouriertransfor-
mation des Zeitfensters erhalten kann, limitiert ist durch fi, = 1/At. Andererseits ist die hochste
errreichbare Frequenz gleichzeitig durch das Nyquist-Shannon-Theorem auf fp,., = 16384/(2At)
begrenzt [Shad9]|, was somit fiir den hier benétigten Frequenzbereich mehrere Zeitfenster erforder-
lich machte.

“Der Rauschwert stammt aus einer Charakterisierungsmessung des C4X114W SQUID-Chips
vom November 2009.
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der Sensoren liegen, die in den hier betreffenden Arbeiten mittels der Kathodenzer-
stdubung aufgebracht wurden.

Unterhalb einer Frequenz von etwa 100Hz wird die Form des magnetischen
Flussspektrums durch die thermodynamischen Energiefluktuationen beeinflusst, de-
ren Beitrag iiber die Gleichung 3.36 in die theoretischen Berechnungen eingeht. Die
hierfiir wichtigen charakteristischen Anstiegs- und Abfallszeiten wurden aus der Form
der bei einem Dauerstrom von 30mA und einer Wéarmebadtemperatur von 25 mK
erhaltenen Signale zu 7y = 5ms bzw. 75 = 1 us abgelesen.

Betrachtet man die inkohirente Summe der verschiedenen theoretisch vorherge-
sagten Rauschanteile in Abhéngigkeit von der Frequenz, so erkennt man in Abbildung
6.13, dass die Berechnungen das gemessene Rauschspektrum insgesamt recht gut be-
schreiben. Lediglich fiir Frequenzen kleiner als etwa 100 Hz treten Abweichungen auf,
wobei die experimentellen Daten leicht oberhalb des erwarteten Verlaufs liegen. Die-
se Differenz kénnte dabei u.a. durch pulsférmige Schwankungen der Sensor- bzw.
der Detektortemperatur erzeugt werden. Ebenfalls denkbar wére auch ein bei der
Aufnahme des Rauschspektrums zu hoch eingestellter Schwellenwert, so dass neben
den Ruhesignalen auch noch kleine, durch die Photonen hervorgerufene, pulsférmige
Signale aufgezeichnet wurden. In einem solchen Fall wiirden die kleinen mitgemes-
senen Pulse entsprechend der Fouriertransformierten der Pulsform besonders den
niederfrequenten Bereich des Spektrums stark beeinflussen und dort einen Anstieg
des Rauschniveaus bewirken.

6.5 Energieauflosung des Detektors

Neben den bisher vorgestellten Messungen, die zur Charakterisierung des in Kapitel
5.4 beschriebenen Detektoraufbaus durchgefiihrt wurden, stellt die erreichbare Ener-
gieauflosung eine der wohl wichtigsten Eigenschaften des Kalorimeters dar. Um diese
zu ermitteln und das Potential des Detektors zu bestimmen, wurde ein Spektrum der
im Kapitel 5.4.3 beschriebenen *°Fe-Rontgenquelle aufgenommen. Zum Zeitpunkt
der Messung hatte die Experimentierplattform des Kryostaten eine Temperatur von
35mK und der in die mdanderférmige Detektionsspule eingeprigte Dauerstrom be-
trug 30 mA. Insgesamt wurde das Spektrum aus 23000 Einzelereignissen und 2300
sogenannten Ruhesignalen gewonnen, denen mit Hilfe der in den Abschnitten 5.5
und 6.3.1 beschriebenen Methode der Abweichungsquadrate eine relative Amplitu-
de zugeordnet werden konnte. Fiir die Kalibrierung der Energieskala dienten jeweils
Ereignisse, die der K,-Linie von Mangan bei 5,9 keV entsprachen.

Nun wurde bereits in Abschnitt 6.3.1 auf die starken Variationen der Pulsformen
hingewiesen, die vor allem im Anstieg und zu Beginn des Abfalls des Signals beob-
achtet wurden. Als ein moglicher Grund hierfiir wurde die Positionsabhéangigkeit der
Pulsantworten des Detektors vom Ort der Absorption der Rontgenquanten innerhalb
des Rheniumabsorbers genannt. Es wurde ebenfalls gezeigt, dass sich dieser Effekt
bei einer Analyse der maximalen Signalhéhe signifikant auf die Energieauflésung des
Kalorimeters auswirken und zu einer drastischen Verschlechterung des erreichbaren
Wertes fithren wiirde. Zur Erinnerung: eine auf dieser Basis durchgefiihrte Auswer-
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tung ergab eine Auflésung von AEpwyy = 806€V.

Um die Unterschiede im zeitlichen Verlauf der betrachteten Signale besser ein-
schitzen zu konnen, wurde in Abbildung 6.5 weiterhin die Standardabweichung o (t)
der verschiedenen Einzelsignale fiir eine Temperatur von 30 mK und einen Dauer-
strom 30mA betrachtet. Hieraus konnte geschlussfolgert werden, dass die Signal-
formvariationen lediglich in den ersten 1-2ms auftreten und die Pulse anschlieffend
wieder einen sehr dhnlichen Verlauf annehmen. Es ist somit also méglich durch eine
geschickte Auswertung der Messdaten die Positionsabhéngigkeit des Detektors deut-
lich zu verringern. Dies kann erreicht werden, indem man in dem Alogrithmus, der
jedem pulsférmigen Detektorsignal durch einen Vergleich mit dem Referenzpuls ei-
ne Energie zuweist, ein gewichtetes Zeitintervall auswéhlt, welches den Signalanstieg
und den Beginn des Signalabfalls ausblendet. Dabei ist es wichtig das Zeitfenster
gleichzeitig nur soweit einzuschranken, dass das Signal-zu-Rauschen Verhéltnis, iiber
das die Energieauflosung nach Gleichung 3.47 definiert ist, mdglichst maximiert wird.

In Abbildung 6.14a) ist, als Ergebnis einer solchen gewichteten Energiezuord-
nung, das Energiespektrum der K,-Linie dargestellt, das mit dem im Rahmen dieser
Arbeit diskutierten magnetischen Kalorimeter aufgenommen wurde. Fiir das Zeit-
fenster wurde dabei eine Einstellung gewihlt, bei der der Pulsverlauf im Intervall
zwischen dem Triggerzeitpunkt ¢ = 0 und der Zeit ¢ = 1 ms unberiicksichtigt bleibt.
Um aus dieser Linienform die Energieauflosung zu erhalten, wird an das gemes-
sene Spektrum eine Gauf-Verteilung (rote durchgezogene Kurve) angepasst, wobei
der freie Parameter der Anpassung duch die Halbwertsbreite der Verteilung gegeben
ist®. Auf diese Weise findet man die beste Ubereinstimmung zwischen Theorie und
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Abb. 6.14: a) Rontgenspektrum der K,-Linie von Mangan bei einer Temperatur des Kryo-
staten von 35mK und einem Dauerstrom von 30 mA (Histogramm). Die durchgezogene
rote Linie entspricht einer Gaufs-Verteilung der Halbwertsbreite AFpway = 45,3€V. b)
Verteilung der Ruhesignale bei einer Temperatur des Kryostaten von 35mK und einem
Dauerstrom von 30mA (Histogramm). Die ebenfalls eingezeichnete durchgezogene Linie
stellt eine gaukformige Kurve mit einer Halbwertsbreite von AFEpwmyv = 36,3 eV dar.

5Hierbei wurde die Feinstrukturaufspaltung der K,-Linie von etwa 12V vernachlissigt.
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Experiment fiir eine Energieauflésung von AFEpwaym = 45,3€eV. Dazu sei hier kurz
angemerkt, dass dies mit F/AE ~ 130 das hochste Auflosungsvermogen ist, das
bisher mit einem magnetischen Kalorimeter unter Verwendung eines supraleitenden
Rheniumabsorbers erzielt werden konnte.

Weiterhin ist in der Abbildung 6.14a) zu erkennen, dass der Verlauf der rech-
ten Flanke der K,-Linie sehr gut durch die angepasste Gauf-Funktion wiedergeghen
wird, widhrend sich auf der niederenergetischen Seite eine leichte Verbreiterung be-
merkbar macht. Als ein moglicher Grund hierfiir kann der Verlust eines Teils der
Energie des absorbierten Rontgenquants durch athermische Phononen genannt wer-
den, die direkt durch das Substrat zum Warmebad fliefsen. Eine weitere denkbare
Ursache konnte aber auch in einer durch die Wichtung nicht vollstindig behobenen
Ortsabhéngigkeit liegen.

Abschliefsend sollen noch die zusétzlich mit aufgezeichneten Ruhesignale bei der
Energie £ = 0keV diskutiert werden. Angenommen, das Rauschen der Ruhesignale
unterscheidet sich nicht systematisch vom Rauschen der gemessenen Pulse, so kann
die maximal erreichbare Energiauflosung des Experiments (inklusive des gewéhlten
Algorithmuses) aus dem Rauschen des Detektorsignals, das durch die Ruhesigna-
le gegeben ist, und dem Verlauf der Detektorantwort ermittelt werden. Dazu wird
zu jedem Ruhesignal der zeitliche Verlauf des Musterpulses addiert und auf die so
konstruierten Signale die Methode der Signalh6henbestimmung angewendet. Aus der
Breite der damit erzeugten Verteilung kann dann auf die instrumentelle Linienbreite
des Detektoraufbaus geschlossen werden. Zu einer solchen instrumentellen Linienbrei-
te tragen neben dem Rauschen des SQUID-Magnetometers auch andere Einfliisse wie
etwa mechanische Vibrationen durch die Nutzung der Vakuumpumpen bei. In Abbil-
dung 6.14b) ist die nach der oben beschriebenen Methode erhaltene Verteilung der
Ruhesignale wiedergegeben. Die in Form einer roten durchgezogenen Linie ebenfalls
mit eingezeichnete angepasste gaukformige Kurve besitzt eine Halbwertsbreite von
AEFWHM = 36,3 eV.

Ein Vergleich zeigt, dass die aus der K,-Linie bestimmte Auflésung schlechter
ist, als die der Ruhesignale. In dem hier vorliegenden Fall konnte bei der Energie von
5,9keV gegeniiber der aus dem Rauschen bestimmten Energieauflosung ein zusétz-
licher Anteil von 27,1eV zur instumentellen Linienbreite gefunden werden. Dieser
Umstand lésst sich vermutlich auf zwei Ursachen zuriickfiihren. Zum einen kénnen
Temperaturschwankungen des Kryostaten aufgrund der starken Temperaturabhén-
gigkeit der Detektoreigenschaften eine Variation der Signalhthen bewirken. Jedoch
sollte der hierdurch verursachte Einfluss wegen der Temperaturstabilitit des in Ka-
pitel 5.1 beschriebenen Kryostaten von 2-5 K kaum die beobachtete Abweichung er-
klaren konnen. Der weitaus grokere Beitrag zur Energieauflosung liasst sich mit hoher
Wahrscheinlichkeit durch die bereits erwédhnten Pulsformvariationen im Anstieg des
Signals erkldren. Fiir die Entwicklung zukiinftiger Detektoren zur (-Spektroskopie
von ®"Re wird es somit von entscheidender Bedeutung sein, die hierfiir verantwort-
liche Ortsabhingigkeit der Pulsantwort des Detektors durch eine geeignete Wahl der
Detektorgeometrie oder aber durch einen geschickten Einsatz der Detektormateria-
lien zu reduzieren.



7. Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Entwicklung eines Detektors zur Messung des
Energiespektrums des S-instabilen Isotops ¥"Re diskutiert und die bei der Charak-
terisierung des Aufbaus erhaltenen Ergebnisse vorgestellt. Aus der Form und der
Lage der Endpunktsenergie des #-Spektrums kénnen dann direkte und modellunab-
héngige Informationen gewonnen werden, die es erlauben die Neutrinomasse, oder
zumindest eine obere Grenze der Neutrinomasse zu bestimmen. Basierend auf dieser
Methode wird unter internationaler Beteiligung innerhalb des MARE-Projekts das
Ziel angestrebt eine Neutrinomassensensitivitit von etwa 0.2eV /c? zu erreichen.

Um die an dieses Grofsprojekt gestellten Anforderungen zu erfiillen, wurde in der
hier vorgestellten Arbeit erstmals ein fiir die Messung des 3-Spektrums von '*"Re
optimiertes magnetisches Kalorimeter, bestehend aus zwei gradiometrisch angeord-
neten, maanderformigen Detektionsspulen, aufgebaut und untersucht. Hierbei wurde
besonderes Augenmerk auf das Erreichen einer bestmdéglichen Energieauflosung ge-
legt. Weiterhin sollten die Signalanstiegszeiten moglichst gering gehalten werden,
da auf diese Weise die Anzahl der nicht diskriminierbaren ,Pile-Up*“Ereignisse und
somit auch der Untergrund in der Ndhe des Endpunktes fiir eine gegebene Zihlra-
te minimiert werden kann. Zur Realisierung der benotigten kleinen Anstiegszeiten
wurde der Absorber mit Hilfe des Diffusionsschweift-Verfahrens metallisch auf einem
Temperatursensor befestigt, der aus einer paramagnetischen Legierung aus Gold und
dem Seltenerdmetall Erbium besteht. Der so angebrachte Absorber aus Rhenium,
der gleichzeitig die 3-instabilen 8"Re-Isotope mit einer relativen Hiufigkeit von 62%
enthélt, ist bei den typischen Arbeitstemperaturen des Detektors supraleitend und
besitzt von daher eine vergleichsweise geringe Wéarmekapazitit.

Kommt es nun zu einem Energieeintrag in dem Absorber, so bewirkt dieser,
gemif dem Funktionsprinzip eines metallisch magnetischen Kalorimeters, eine An-
derung der Magnetisierung des Au:Er-Sensors. Die dadurch verursachte Flussinde-
rung innerhalb der Detektionsspule kann iiber eine Einkoppelspule induktiv in ein
rauscharmes, zweistufiges de-SQUID-Magnetometer iibertragen werden. Dort wird
das Ausgangssignal des primiren SQUIDs zunichst durch ein sekundares SQUID-
Array verstiarkt und anschliefsend durch eine geeignete Elektronik bei Zimmertem-
peratur nachgewiesen.

Zur Charakterisierung des Detektors wurde die Temperaturabhéngigkeit der Ma-
gnetisierung experimentell bestimmt und mit den theoretischen Berechnungen vergli-
chen. Die numerischen Simulationen zu den thermodynamischen Eigenschaften der
Au:Er-Legierung, die ebenfalls die Wechselwirkungen der Erbium-lonen untereinan-
der beriicksichtigten, zeigten jedoch fiir die angenommene Erbiumkonzentration von
295 ppm, mit der der Temperatursensor hergestellt wurde, deutliche Unterschiede zu
den gemessenen Daten. Unter der Annahme einer auf x = 240 ppm reduzierten Erbi-
umkonzentration konnte allerdings eine gute Ubereinstimmung gefunden werden. Es
scheint derzeit plausibel, dass dieser Umstand auf die Erwdrmung des paramagne-
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tischen Sensors wiahrend der Diffusionsschweift-Prozedur zuriickzufiihren ist. Durch
thermisch aktivierte Diffusionsprozesse kénnten sich dann die Erbium-lonen inner-
halb der Goldstruktur umordnen und lokal ansammeln, was im Limes tiefer Tem-
peraturen ein verindetes Wechselwirkungsverhalten der 3*Er-Tonen zur Folge haben
wiirde.

Bei einer anschliefenden Untersuchung der Detektorsignale konnte eine starke
Positonsabhéngigkeit der Form des Pulsanstiegs vom Ort der Absorption der Ront-
genquanten innerhalb des Absorbers festgestellt werden. Messungen, in denen der
Anfangsbereich der aufgezeichneten Pulse genauer betrachtet wurde, zeigten deswei-
teren, dass der Signalanstieg in Abhéngigkeit vom Magnetfeld jeweils Zeitkonstanten
von 2-9 us besafs und sich qualitativ gut durch nur eine einzige Exponentialfunktion
der Form exp(—+/t/7y) parametrisieren lie. Diese hier gemessenen Zeiten stellen
somit den bisher schnellsten beobachteten Anstieg eines magnetischen Kalorimeters
mit supraleitenden Rheniumabsorber dar. Die abklingende Flanke des Pulses konn-
te mit Hilfe einer Summe von n = 3 Exponentialfunktionen mit drei Abfallszeiten
beschrieben werden, die jeweils dem System der Quadrupolmomente der Goldkerne
bzw. dem komplexen Wirmefluss vom Sensor zum Wérmebad zugeordnet wurden.
Eine ebenfalls durchgefiihrte Analyse der Signalhdhen deutete auf eine temperatur-
abhéngige zusitzliche Wiarmekapazitat hin, deren Ursprung noch nicht vollig geklért
ist.

Fiir eine weitere Charakterisierung wurde die Energieauflosung des Detektors
anhand der Form der K,-Linie eines unter Verwendung einer >*Fe-Réntgenquelle auf-
genommenen Spektrums, zu AFpwav = 45,3 eV bei 5,9 keV bestimmt. Somit konnte
mit dem hier gemessenen experimentellen Aufbau das bisher beste Auflésungsver-
mogen eines Kalorimeters mit supraleitenden Rheniumabsober erzielt werden. Eine
Auswertung der Ruhesignale liek ferner sogar auf eine bestmdgliche Auflésung von
36,3 eV schlieffen. Die auftretenden Diskrepanzen zwischen diesen beiden Werten fiir
das Auflésungsvermdgen wurde durch eine vermutlich nicht vollstandig unterdriickte
Abhéngigkeit des Signalverlaufs vom Absorptionsort des Rontgenquants erklart.

Im Rahmen dieser Arbeit konnte ein mikrostrukturierter Prototyp eines me-
tallisch magnetischen Kalorimeters unter Verwendung eines supraleitenden Absor-
bers erfolgreich aufgebaut und dabei vielversprechende Ergebnisse erzielt werden. So
ist es erstmals iiber die Methode des Diffusionsschweiftens gelungen den Absorber
metallisch auf den Sensor aufzubringen, wodurch es moglich war besonders kurze
Anstiegszeiten im Bereich weniger ps zu erzielen. Als ein weiterer wichtiger Punkt
konnte die Energieauflosung im Vergleich zu bisher entwickelten Kalorimetern mit
Rheniumabsorbern deutlich verbessert werden. Dieser erfolgreiche erste Schritt zeugt
von dem Potential des hier vorgestellten Detektionskonzepts und es ist abzusehen,
dass in zukiinftigen Experimenten die Detektoreigenschaften hinsichtlich der fiir die
Neutrinomassenbestimmung gestellten Anforderungen noch weiter optimiert werden
kénnen.
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