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Im Rahmen dieser Arbeit wurde das dielektrische Polarisationsrauschen des orga-
nischen Glasbildners Tripropylenglycol in der Nahe der Glasiibergangstemperatur
von etwa 192 K untersucht. Dielektrisches Polarisationsrauschen liefert grundlegende
Information iiber die in der Probe ablaufenden Relaxationsprozesse. Daher wur-
de die spektrale Leistungsdichte der Spannungs- und der Stromfluktuationen in der
Umgebung des Glasiibergangs gemessen. Der experimentell zugéngliche Temperatur-
bereich des Kryostaten erstreckt sich von 77 K bis 300 K, die maximalen Kiihlraten
liegen bei 1 K/min. Ein selbstgebauter Elektrometerverstirker wurde benutzt, um die
Spannungsfluktuationen eines Kondensators zu messen, der mit dem Probenmaterial
gefiillt war. Die Stromfluktuationen fiir den Fall des kurzgeschlossenen Kondensators
wurden mit einem Strom-Spannungswandler verstarkt. Die gemessenen Spektren fiir
Temperaturen zwischen 190 K und 240 K stehen im Einklang mit dem Fluktuations-
Dissipations-Theorem, was nicht nur zeigt, dass in diesem Fall Ergodizitit voraus-
gesetzt werden kann, sondern dass die Methode auch qualitativ sinnvolle Ergebnisse
liefert. Ein Vergleich mit Daten aus konventioneller dielektrischer Spektroskopie wird
vorgestellt.

Dielectric polarisation noise near the glass transition

In this thesis the dielectric polarisation noise of the organic glass former tri-propylene
glycol has been investigated, at temperatures around the glass transition of about
192 K. Dielectric polarisation noise contains fundamental information on relaxation
processes in the sample. The voltage and current noise spectral density were mea-
sured in the vicinity of the glass transition. The accessible temperature range of the
cryostat is 77 K to 300 K, the maximal cooling rate is 1 K/min. A home build elec-
trometer amplifier was used to measure the voltage fluctuations of a capacitor filled
with the sample material. In order to measure the current fluctuations of the sample
a specially designed current-to-voltage converter was used. The measured spectra at
the temperatures between 190 K and 240 K are in agreement with the fluctuation-
dissipation theorem, which shows not only that ergodicity holds, but also that this
method gives quantitatively reliable results. Comparisons with frequency domain
dielectric spectroscopy data are discussed.
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1. Einleitung

Obwohl Glaser im Leben der Menschheit seit Urzeiten eine wichtige Rolle spielen,
sind viele physikalische Fragestellungen beziiglich dieses Festkérpers immer noch
ungeklirt. Besonders der Ubergang von der Schmelze in den Glaszustand wird als
eines der grokten ungelosten Probleme der Festkorperphysik betrachtet [1, 2|. Dabei
soll fiir diese Arbeit eine moderne Definition der Glaser als nichtkristalline Festkorper
benutzt werden, anstelle der alltdglichen Definition, bei der Gléser als transparente,
auf Siliziumoxid basierende Materialien angesehen werden.

In den letzten Jahren wurden sowohl theoretische als auch experimentelle Fort-
schritte gemacht, die zu einem besseren Verstiandnis des Glasiibergangs beigetragen
haben [3, 4, 5, 6]. Dies fiihrte zu einem erneuten Interesse an der Physik der Gléser.
Viele dieser Erkenntnisse gewann man durch die Untersuchung des dynamischen Ver-
haltens von Gldsern mit Methoden der dielektrischen oder der NMR-Spektroskopie.
Dabei werden dubere elektrische oder magnetische Felder an die Probe angelegt und
ihre Reaktion darauf beobachtet. Auf diese Weise konnen Aussagen iiber die ablau-
fenden dynamische Prozesse des Systems gemacht werden.

Im Rahmen dieser Arbeit soll eine andere Vorgehensweise beschrieben werden,
dielektrische Eigenschaften der Probe zu bestimmen, ohne dabei dufere Felder an-
zulegen. Dies geschieht durch Messung der dielektrischen Polarisationsfluktuatio-
nen. Verursacht werden diese durch die thermische Bewegung der Molekiile in der
Probe. Das Ziel dieser Arbeit war der Aufbau einer Apparatur zur Messung dieser
Fluktuationen, so dass es moglich ist, mit dieser Methode die dielektrische Relaxa-
tionsdynamik von organischen Glashildnern zu untersuchen. Als ein Beispiel wurden
Messungen an Tripropylenglycol durchgefiihrt.

Wiéhrend der Messungen befindet sich der Glasbildner als Dielektrikum in ei-
nem Kondensator, so dass sich Polarisationsfluktuationen der Probe als Spannungs-
fluktuationen an dessen Platten auswirken. Diese konnen mithilfe von Operations-
verstirkern gemessen werden. Schliefit man die Kondensatorplatten kurz, so kénnen
zusitzlich die Stromfluktuationen untersucht werden. Mit einem Spektrumanalysa-
tor werden die spektralen Leistungsdichten von Strom- und Spannungsfluktuationen
aufgezeichnet. Solange sich die Probe im thermischen Gleichgewicht befindet, sind
diese mit den Messgrofen der klassischen dielektrischen Spektroskopie verkniipft.
Das erlaubt die Messmethode zu iiberpriifen.

In Kapitel 2 werden Grundlagen zum Thema Gléser und Rauschen erldutert. Da-
bei werden sowohl der Glasiibergang als auch dielektrische Eigenschaften von Gla-
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sern beschrieben. Auf der Grundlage des Fluktuations-Dissipations-Theorems wird
das thermische Rauschen eines RC-Netzwerks diskutiert.

In Kapitel 3 wird der experimentelle Aufbau beschrieben. Neben dem mecha-
nischen Aufbau des Kryostaten, mit dem Temperaturen zwischen 78 K und 300 K
angefahren werden konnen, wird das Messprinzip und dessen elektronische Realisie-
rung vorgestellt.

In Kapitel 4 werden die Messergebnisse gezeigt und analysiert. Bei der Interpre-
tation hilft ein Vergleich der Spektren mit dem Verlauf der dielektrischen Funktion.
Unter Benutzung des Fluktuations-Dissipations-Theorems werden die gemessenen
Spektren mit Vorhersagen dielektrischer Messungen verglichen.



2. Physikalische Grundlagen
2.1 Glaser

Wenn man Festkorper beziiglich ihrer Struktur klassifiziert, so unterscheidet man
zwischen geordneten und ungeordneten Festkorpern. Bei idealen Kristallen, sind die
Atome auf wohldefinierten Gitterpliatzen angeordnet. Auf diese Weise entsteht eine
in alle Raumrichtungen periodische Struktur, die sich zum Beispiel mit Beugungs-
oder Streuexperimenten untersuchen lisst.

Die wichtigsten Vertreter der amorphen, also der ungeordneten Festkorper, sind
die Glaser. Bei dieser Klasse fehlt die periodische Anordnung der Atome. Obgleich
die Fernordnung fehlt, kénnen Gléiser eine Nahordnung oder sogar eine Ordnung auf
einer weiteren Distanz als die erste Koordinationsschale (medium range order) auf-
weisen [7]. Wenn man nach Erklarungen fiir dieses Fehlen an struktureller Ordnung
sucht, so muss man sich mit dem Prozess des Verglasens, also dem Glasiibergang
auseinandersetzen.

Anschaulich kann man sich vorstellen, dass man eine Schmelze so schnell abkiihlt,
dass den Atomen oder Molekiilen keine Zeit mehr bleibt, sich auf die energetisch
giinstigste Weise anzuordnen. Stattdessen frieren die Molekiile an dem Ort aus, an
dem sie sich gerade befinden. In diesem Bild, welches den Glasiibergang als rein
kinetisches Phé&nomen beschreibt, stellt man Gléser sozusagen als eine unterkiihlte
Fliissigkeit dar. Dennoch versucht das Glas in ein thermisches Gleichgewicht zu ge-
langen. Dieser Prozess lduft jedoch so langsam ab, dass es in endlicher Zeit nicht
moglich ist, dieses zu erreichen. Man spricht bei diesem Prozess auch von Altern.
Entscheidend fiir die spétere Struktur des Festkorpers ist die Kiihlrate, mit der die
Schmelze abgekiihlt wird. Der Glaszustand ist also abhdngig von seiner Vorgeschich-
te.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde der organische Glasbildner Tripropylenglycol
(H(OC3Hg)3sOH) untersucht. Diese Substanz ist fliissig bei Raumtemperatur und
hat ihren Glasiibergang bei etwa 192K [8] (v = 1mHz, zur Definition der Glas-
tibergangstemperatur siche Abschnitt 2.1.1). Thre Molekiile besitzen ein permanentes
elektrisches Dipolmoment und ihre Molmasse betrdagt 188 g/mol. Sie eignet sich gut
um Messungen am Glasiibergang durchzufiihren, da es sich um ein Isomerengemisch
handelt. Da Isomere die gleiche Summenformal haben, jedoch unterschiedliche geo-
metrische Gestalt besitzen, zeichnet sich ein Gemisch daraus als guter Glasbildner
aus.
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2.1.1 Glasiibergangstemperatur

In Abbildung 2.1 ist der Verlauf der Viskositéit eines Glasbildners in Abhéngigkeit
von der Temperatur aufgetragen. Die Kurve beschreibt das typische Verhalten einer
solchen Grofe im Bereich des Glasiibergangs.
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J ) Abb. 2.1: Typisches Verhalten der Viskositét eines Glasbild-
i 110 ners (Glyzerin) im Bereich des Glasiibergangs [9]. Sie éndert
1 sich innerhalb weniger Kelvin um viele Gréfsenordnungen.
T Dennoch verhilt sie sich stetig. Diese Tatsache macht es no-
9 L 0‘2 tig, eine Glasilibergangstemperatur zu definieren.
200 300 400

Temperatur / K

Der Verlauf der Kurve ist anschaulich leicht nachvollziehbar. Bei hohen Temperatu-
ren ist der Wert der Viskositét klein, die Substanz ist diinnfliissig. Je mehr man zu
tiefen Temperaturen geht, desto zéhfliissiger wird die Probe. Die Viskositat dndert
sich um viele Gréfenordnungen, bis die Probe schliefslich so zdh geworden ist, dass
man sie als einen festen Korper betrachten kann. Anders als bei einem Kristall, bei
dem sich die Viskositdt am Kristallisationspunkt sprunghaft dndert, liegt hier ein
stetiges Verhalten vor. Das macht es notwendig eine Glasiibergangstemperatur zu
definieren.

Eine Moglichkeit fiir eine solche Definition besteht iiber die Viskositdt. Man de-
finiert die Glasiibergangstemperatur als diejenige, bei der die Viskositdt der Probe
102 Pa - s erreicht hat. Im Bereich groferer Viskosititen befindet man sich also in
der Glasphase, bei kleineren Viskositidten in der fliissigen Phase.

Dass eine solche Definition nicht ganz und gar willkiirlich ist, kann man einsehen,
wenn man sich klar macht, dass mit der Viskositdt auch Relaxationszeiten verkniipft
sind. Die Relaxationszeit ist die Zeitkonstante mit der ein Molekiil, welches man
aus seiner Ruhelage ausgelenkt hat, wieder seinem Ausgangspunkt entgegenstrebt.
In einer zdhfliissigen Probe laufen Relaxationsprozesse viel langsamer ab als in ei-
ner diinnfliissigen, die entsprechenden Relaxationszeiten sind also linger. Relaxa-
tionszeiten konnen experimentell zum Beispiel mit den Methoden der dielektrischen
Spektroskopie bestimmt werden. Alternativ definiert man damit nun die Glasiiber-
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gangstemperatur als diejenige Temperatur, bei der die dominante Relaxationsfre-
quenz der Probe v = 1 mHz betrigt. Dieser Frequenz entsprechen Relaxationszeiten
7 =1/(27v) von circa zweieinhalb Minuten.

2.1.2 Dielektrische Eigenschaften

Durch Relaxationszeiten oder Relaxationsfrequenzen kann man Aussagen iiber die
Dynamik des Glases machen. An dieser Stelle soll nun darauf eingegangen werden,
wie diese Grofsen aus anderen physikalischen Messgrofien hervorgehen, die mit dielek-
trischen Festkorpern zusammenhingen. Das wichtigste Beispiel hierfiir ist sicherlich
die Dielektrizitatskonstante e.

Diese ist gegeben durch den Zusammenhang zwischen der dielektrischen Verschie-
bung D und dem elektrischen Feld E.

D = ¢¢E (2.1)

Dabei ist ¢y = 8.85 - 10712 As/(Vm) die Dielektrizititskonstante des Vakuums. Da
D und E nicht unbedingt in die selbe Richtung zeigen miissen, ist € im allgemeinen
ein Tensor. In amorphen Festkorpern sind jedoch keine bevorzugten Raumrichtungen
ausgezeichnet, fiir diesen Fall reduziert sich € auf einen komplexe Zahl.

e(w) = € (w) — ie" (w) (2.2)

Der Realteil € beschreibt die energiespeichernden, der Imaginérteil € die dissipativen
Prozesse. Dissipative Prozesse fiihren zu einer Energieaufnahme, wenn das System
einer in der Zeit periodischen Storung ausgesetzt wird. Ein Beispiel fiir ein dissipati-
ves System ist ein ohmscher Widerstand, der bei einer angelegten Wechselspannung
elektrische Energie aufnimmt und als Warme abgibt.

Legt man an den Festkorper ein duferes elektrisches Feld E an, so bewirkt dieses
eine Polarisation P des Mediums.

P =(e—1)eE (2.3)

Besonders interessant ist der Fall, wenn sich das elektrische Feld E periodisch mit
der Zeit dndert. Betrachten wir nur die dipolare Polarisation. Das angelegte Feld
bewirkt eine Ausrichtung der elektrischen Dipole 1dngs der Feldrichtung. Diese dufsere
Storung bewirkt also, dass die Molekiile aus ihren jeweiligen Ruhelagen ausgelenkt
werden. Nimmt die Stérke des dufleren elektrischen Feldes wieder ab, so findet ein
Relaxationsprozess statt, bei dem die Molekiile versuchen ihre Ruhelage wieder zu
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erreichen. Diesen Sachverhalt macht man sich in der dielektrischen Spektroskopie bei
der experimentellen Bestimmung der Relaxationszeiten zu Nutze.

Bereits an dieser Stelle sei angemerkt, dass ein dufseres Feld streng genommen
gar nicht notig ist, um Molekiile aus ihrer Ruhelage auszulenken. So fiihrt bereits
die thermische Bewegung dazu, dass die Molekiile stindig Schwingungen um ihre
Ruhelage ausfiihren. Fiir den Fall von Molekiilen mit permanentem elektrischen Di-
polmoment fiihrt diese Bewegung selbst zu Polarisationsfluktuationen und damit zu
Spannungsfluktuationen an den Enden des Festkorpers. Relaxationsprozesse kann
man also auch beobachten, wenn man nur diese thermisch angeregten Fluktuatio-
nen misst [10, 11, 12, 13]. Dieser Weg soll im Rahmen dieser Arbeit unter anderem
beschrieben werden.

Debye Relaxator

Fiir eine einfache theoretische Beschreibung von ¢(w) nach einem Modell von Debye
[14] betrachtet man dipolare Molekiile, die nicht miteinander wechselwirken und
eine gemeinsame Relaxationszeit mp besitzen. Das Anlegen eines elektrischen Feldes
fiihrt zu einer Ausrichtung der in der Probe vorhandenen Dipole und bewirkt somit
eine makroskopische Polarisation P. Nun teilt man die Polarisation auf, in einen
instantanen Anteil P, der durch schnelle Prozesse verursacht wird (ionische und
elektronische Polarisation), und einen Relaxationsanteil P, der Dipole [15].

P(t) = P.(t) + P (2.4)

Man nimmt an, dass die Rate, mit der die Dipole relaxieren proportional zum Ab-
stand zu ihrer neuen Gleichgewichtslage Py ist.

OP.(t) _ P, - P(t)

875 ™ (25)

Dabei ist Py eine statische Polarisation, die erreicht wird, wenn das elektrische Feld
unendlich lange anliegt. Der Polarisationsvorgang ist in Abbildung 2.2 (links) gezeigt.

Man 16st Gleichung 2.5 mit einem Exponentialansatz

P(t) = P, + (P — P.) exp (_i) | (2.6)

™D

Eine Laplacetransformation liefert die Formel fiir den Debye-Relaxator

€(w) = €0 + &~ Coo (2.7)

1+ iwm
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Dabei ist mp die Debye’sche Relaxationszeit, e, und ¢, stehen fiir die Grenzwerte
der dielektrischen Funktion bei hohen und bei tiefen Frequenzen. Zerlegt man den
Ausdruck in Real- und Imaginérteil, so erhélt man fiir €(w) und €”(w)

€ — €x

!
(W) =€ + —— 2.8
(W) 14w (2:8)
€ — €o0 )WTD
¢/(w) = = E)D 2.9)
1+ wrj
0= ==T1—1 1
\
P, 08 |- \ g"
\
g \\ Ho.1
= 0.6 |
§ &' ! g"
£ \‘ .
s 0.4 \
~ .01
\
B \
P, 0.2 \
\
\
0.0 | | | Tl 001
001 01 01 1 10 100 1000
0T

Abb. 2.2: (links): Zeitverlauf der Debye-Polarisation nach dem Anlegen eines elektrischen
Feldes zur Zeit ¢t = 0. (rechts): Verlauf des Real- und Imaginéirteil von e(w) des Debye-
Relaxators als Funktion von wrp fiir den Fall ¢, =1 und €5, =0 .

In Abbildung 2.2 (rechts) ist der Verlauf des Real- und Imaginérteils gezeigt. Der
Realteil ¢ nimmt stetig mit wrp ab, wihrend der Imaginérteil € ein Maximum zeigt.
Das Maximum liegt bei wr = 1, also wenn die Schwingungsfrequenz vergleichbar mit
der Relaxationszeit ist. Auch wenn gemessene Spektren der dielektrischen Funktion
in der Realitéit eine weitaus kompliziertere Form haben, so weist der Imaginérteil ¢’
doch immer ein ausgeprigtes Maximum auf, so dass man mit dessen Frequenz die
Relaxationsfrequenz f = 1/(277) des Systems bestimmen kann.

Temperaturabhingigkeit der Relaxationszeit

Nachdem eine mogliche Form des Verlaufs der dielektrischen Funktion e(w) in Ab-
hangigkeit von der Frequenz vorgestellt wurde, wird im folgenden die Abhingigkeit
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der Relaxationsfrequenz von der Temperatur diskutiert [15].

Kiihlt man die Fliissigkeit ab, dann wéchst die Relaxationszeit 7 um viele Grofen-
ordnungen. Bei den meisten Glasbildnern kann diese Zunahme mit der empirischen
Vogel-Fulcher-Tammann (VFT) Gleichung beschrieben werden.

(2.10)

~(T) = 7 exp( DTve )

T — Ty

Die Grofsen 79, D und die Vogel-Fulcher Temperatur Tyr sind Fitparameter. Diese
Form des Temperaturverlaufs weicht deutlich von thermisch aktiviertem Verhalten
x exp(0F/(kgT)) (Arrhenius Gesetz) ab.

Fir T = Tyr geht der Ausdruck fiir 7 gegen unendlich. Diese Divergenz wird
in den Experimenten jedoch nicht beobachtet. Allerdings ist die Bestimmung der
Relaxationszeit problematisch, wenn diese sehr grof wird. Fiir den Fall, dass die Re-
laxationszeit grofer ist als die Zeitskala des Experiments, weicht das Verhalten der
Probe von der VE'T-Gleichung ab, das Glas befindet sich nicht mehr im Gleichgewicht
[16]. Zusétzlich erweckt die Divergenz der Relaxationszeit 7(7") bei der Vogel-Fulcher
Temperatur Ty den Eindruck, hinter dem Glasiibergang konnte sich ein echter ther-
modynamischer Phaseniibergang verbergen, der nur experimentell nicht zuginglich
ist.

Messung der Dielektrizitdtskonstante

Zur Messung der Dielektrizitatskonstante bildet die Probe das Dielektrikum eines
Kondensators. Dabei nutzt man aus, dass sich die Kapazitiat C' eines Kondensators
gegeniiber der Leerkapazitit Cy um €' vergrokert. Man fiihrt das Problem also auf
eine Messung der Kapazitit zuriick. Dafiir gibt es empfindliche Messgerite, wie zum
Beispiel der ,Alpha High Resolution Dielectric Analyzer® von Novocontrol. Diese
messen sowohl die Kapazitit als auch den dielektrischen Verlust der Probe indem sie
elektrische Wechselfelder der Frequenz w anlegen, eine phasenempfindliche Strom-
Spannungsmessung ausfithren und auf diese Weise den Wert fiir die Kapazitat C'(w)
und den Widerstand R(w) bei dieser Frequenz bestimmen.

Die Bedeutung des Widerstandes R kann man sich leicht klarmachen, wenn man
das Ersatzschaltbild aus Abbildung 2.3 betrachtet. In Wirklichkeit hat man einen
Kondensator, der mit einem verlustbehafteten Dielektrikum gefiillt ist. Gedanklich
trennt man nun diesen Kondensator mit Verlust auf, in einen idealen Kondensator
ohne Verlust und einen idealen Widerstand ohne Kapazitiat. Auf diese Weise erhilt
man eine einfache RC-Paralellschaltung.

Gemik diesem Ersatzschaltbild liefert nun das Messgerét die gewiinschten Werte
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fir R(w) und C(w).

<> cC R Abb. 2.3: Ersatzschaltbild zur Bestimmung von
Widerstand R(w) und Kapazitdt C(w) der Probe.

Mit Hife der beiden folgenden Formeln kann man die Messgrofen nun in Real- und
Imaginérteil der dielektrischen Funktion umrechnen.

C(w)

€(w) = C. (2.11)
W) = —— (2.12)
wR(W)C()

Dabei ist () die Leerkapazitit des verwendeten Kondensators. Der Vollstiandigkeit
halber sei an dieser Stelle noch erwihnt, dass das in Abbildung 2.3 vorgestellte Er-
satzschaltbild nicht die einzige Moglichkeit ist, nach der die Messbriicke Werte fiir R
und C' liefern kann. Man kann zum Beispiel auch das Bild einer Serienschaltung von
R und C verwenden.

Dennoch wird hier die Parallelschaltung aus dem einfachen Grund vorgezogen, weil
diese es erlaubt, einen Strom beim Anlegen einer Gleichspanung fliefen zu lassen.
Dies entspricht der Gleichstromleitfihigkeit jedes realen Kondensators.

100

Abb. 2.4: Messergebnis fiir Tripropylen-
glycol (T, = 192K). Das Schaubild zeigt
den Verlauf des Imaginérteils €’ in Abhén-
gigkeit der Frequenz bei zwei verschiedenen
Temperaturen. Das Maximum wird a-Peak

genannt, der Anstiegt bei kleinen Frequen-
zen ist auf Gleichstromleitfahigkeit zuriick-

' ' ' ' ' zufiihren.
0.1 1 10 100 1000 10000 10°

Frequenz v [Hz]

In Abbildung 2.4 ist das Ergebnis einer solchen Messung an Tripropylenglycol zu
sechen. Es ist der Imaginérteil €’ als Funktion der Frequenz f = w/(27) in einem
doppellogarithmischen Diagramm dargestellt. Die dargestellten Temperaturen lie-
gen noch wesentlich oberhalb der Glasiibergangstemperatur 7, = 192K. Man er-
kennt deutlich das Maximum, welches im Rahmen des Debye-Relaxators (Abb. 2.2)
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besprochen wurde. In Abweichung zur vereinfachten Debyeschen Darstellung ist das
Maximum der gemessenen Kurve aber nicht symmetrisch, sondern es ist zu hohe-
ren Frequenzen aufgeweitet. Aufserdem steigt ¢ zu niedrigen Frequenzen wieder an,
was man der ionische Leitfdhigkeit der Probe zuschreiben kann. Einige Glasbild-
ner, unter anderem auch Tripropylenglycol, zeigen bei héheren Frequenzen noch ein
weiteres Relaxationsmaximum. Dieser sogenannte [-Peak ist allerdings wesentlich
breiter und meist weniger stark ausgepragt als der a-Peak. Er zeigt, dass neben den
Primérrelaxationen noch weitere, schnellere Prozesse im Glas ablaufen |7, 3.

Die Frequenz des a-Peaks identifiziert man mit der Relaxationsfrequenz des Sys-
tems. Wenn man die beiden Kurven in Abbildung 2.4 miteinander vergleicht, stellt
man fest, dass die Relaxationsfrequenz beim Abkiihlen von 220 K auf 210 K deutlich
kleiner geworden ist. Diesen Schachverhalt kann man sich damit erkldren dass die
Probe beim Abkiihlen zdhfliissiger wird, so dass die Relaxationsprozesse langsamer
ablaufen.

2.2 Rauschen

2.2.1 Was ist Rauschen?

Wenn ein Wasserfall rauscht, dann prasseln dabei Millionen einzelner Tropfchen nach-
einander in die Tiefe. Die praktisch zufillig auftretenden Schallwellen iiberlagern sich
dann zu dem charakteristischen Gerdusch eines Wasserfalls. Das Frequenzspektrum
dieses Gerdusches erstreckt sich iiber den gesamten horbaren Bereich und dariiber
hinaus. Schaut man sich das Spannungssignal an, das entsteht, wenn man das Rau-
schen mit einem Mikrophon aufnimmt, so erhilt man einen Zeitverlauf, wie etwa in
Abbildung 2.5 gegeben. Der Wert der Spannung an einem bestimmten Zeitpunkt l&sst
sich nicht vorhersagen, es handelt sich also um einen véllig stochastischen Prozess.

Doch nicht nur im Alltag, sondern auch in der Elektronik ist Rauschen nahezu
immer vorhanden. Jedes Signal, das gemessen, verstirkt oder iibertragen wird, ist
mit Rauschen behaftet. Diese Tatsache verhindert, dass man durch immer gréfsere
Verstarkungen beliebig kleine Signale erfassen kann.

Die Ursachen fiir das Rauschen in der Elektronik sind vielfiltig. In jedem Wi-
derstand tritt aufgrund der Brownschen Molekularbewegung der Ladungen das so
genannte Johnson- oder Nyquistrauschen (siehe Abschnitt 2.2.3) auf. Auch hier, auf
der Ebene der mikroskopischen Struktur der Festkorper finden stochastische Pro-
zesse statt. Weitere Ursachen sind zum Beispiel die endliche Grofe der Elemen-
tarladung e, die statistische Schwankungen der Stromstdrke verursacht, das soge-
nannte Schrotrauschen. Dieses tritt nur in stromdurchflossenen Bauteilen auf wenn
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die Ladungen Potentialbarrieren iiberwinden miissen. Es ist unabhéngig von der
Temperatur und liefert ein frequenzunabhéngiges Rauschspektrum. Ebenso gibt es
Mechanismen die speziell Rauschen in Halbleitern verursachen, zum Beispiel das
Generations-Rekombinations-Rauschen. Eine ausfiihrlichere Einleitung zum Thema
Rauschen findet man in [17].

Jeder Elektroniker ist also bemiiht das storende Rauschen in elektronischen Schal-
tungen moglichst gering zu halten um ein gutes Signal-zu-Rauschverhéltnis zu erzie-
len. Dem entgegengesetzt gibt es in der Forschung immer mehr die Tendenz Rausch-
signale nicht nur als unliebsame Storung sondern als wichtige Information zu be-
trachten [18, 11, 12, 13, 10]. Wenn die Ursachen des Rauschens Prozesse sind, die
sich im mikroskopischen Bereich der Festkorper abspielen, dann erhalten die gemes-
senen Rauschspektren auch Hinweise auf die mikroskopische Struktur der Festkorper.
Ebenso kann man durch Messung dieser Fluktuationen Informationen iiber Prozesse
erhalten, die sich auf mikroskopischer Ebene abspielen.

2.2.2 Formale Behandlung des Rauschens

Abb. 2.5: Rauschsignal im Zeitbereich [17].

In Abbildung 2.5 ist der typische Verlauf eines statistischen Signals im Zeitbereich
dargestellt. Der Mittelwert (a(t)) des Signals ist Null, jedoch ist der quadratische
Mittelwert (a(t)?) des Signals groker gleich null. Dieser ist zwar ein MaR fiir die
Rauschleistung, sagt aber iiber die spektrale Zusammensetzung der Fluktuationen
wenig aus. Allerdings erlaubt die zeitliche Autokorrelationsfunktion die genauere
Untersuchung der spektralen Anteile des Fluktuationssignals:

k(r) = Jim — / a(t)a(t + 7)dr (2.13)

Nach dem Theorem von Wiener und Khintchine [19] bilden die Autokorrelations-
funktion k(7) und die spektrale Leistungsdichte S,(w) = [7°_ k(7) exp(—iwT)d7 ein
Paar von Fouriertransformierten. Die spektrale Leistungsdichte S, (f) beschreibt die
Leistung des Rauschvorgangs im Frequenzeinheitsintervall. Das Integral iiber die
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Leistungsdichte iiber alle Frequenzen entspricht dann der gesamten Leistung (a(t)?)
des Rauschvorgangs.

[e.o]

[ suhar = Gav?) (2.14)

0

Da die Gesamtleistung immer endlich sin muss, fillt die spektrale Leistungsdichte
ab einer gewissen Grenzfrequenz grundsitzlich stark ab.

Handelt es sich im Fall des schwankenden Groéfe um ein Spannung, so hat die
spektrale Leistungsdichte Sy (f) die Einheit V?/Hz und bei Stromschwankungen hat
die spektrale Leistungsdichte S;(f) die Einheit A%/Hz.

2.2.3 Thermisches Rauschen

In einem Leiter bewegen sich die freien Ladungen aufgrund ihrer thermischen Ener-
gie [19]. Eine solche Begebenheit ist in Abbildung 2.6 illustriert.

Abb. 2.6: Darstellung der thermischen

/g OE Bewegung der freien Ladungen in einem

Leiter.

Da die Bewegung vollig zufillig ist kommt es zu Verschiebungen des Ladungsschwer-
punktes und damit zu statistisch schwankenden Aufladungen der Leiterenden, es
bilden sich Spannungsfluktuationen aus. Messungen des Effektivwertes dieser Span-
nung sind immer auf ein Frequenzintervall endlicher Breite Af begrenzt. Befindet
sich der Leiter bei der Temperatur 7', und kann man ihm den Widerstand R zu-
ordnen, so erhdlt man bei einer Messung der mittleren quadratischen Spannung im
Frequenzintervall Af den Wert

(U?) = 4kgTRAF. (2.15)

Dabei ist kg = 1.38:1072*2 die Boltzmann-Konstante. Zu diesem Ergebnis kam John-
son [20] im Jahr 1928 Rauschmessungen an Widerstinden durchfiihrte. Gleichzeitig
veroffentlichte Nyquist [21] die Ergebnisse eines Gedankenexperiments in dem er zu
dem selben Ergebnis kam. Deshalb wird diese Form des Rauschen heute Johnson-
oder Nyquistrauschen genannt.

Schliefst man den Leiter kurz, so kann ein Strom abfliefen. Fiir dessen Effektivwert
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gilt wegen I = U/R beziehungsweise (I?) = (U?) /R? folglich

(I*) = %. (2.16)

Beide Gleichungen (2.15 und 2.16) gelten nur im thermischen Gleichgewicht. Das
bedeutet insbesondere, dass kein weiterer Strom fliefen darf. Die spektralen Leis-
tungsdichten von Spannung und Strom haben demnach die Form

Su(f) = <ij> — 4k TR (2.17)
und
sit =5 =22 219

Sie sind unabhingig von der Frequenz f, liefern also konstante Rauschspektren. Die-
se Form des Spektrums nennt man ,weifles Rauschen“. Die Form des Spektrums ist
iibrigens nicht nur unabhéingig von der Frequenz, sondern auch vom Material oder
der speziellen Form des Leiters. Weil die gesamte Rauschleitung des Systems endlich
sein muss, kann eine solche Beziehung allerdings nur bis zu einer gewissen Grenzfre-
quenz giiltig sein. Eine Grenze ist spitestens dann erreicht, wenn die Energie eines
Quants hf vergleichbar mit kgT wird. Dabei ist h ist das Plancksche Wirkungsquan-
tum. Im betrachteten Temperaturbereich liegt diese Grenzfrequenz allerdings erst im
Terahertzbreich, spielt fiir niederfrequente Messungen also keine Rolle.

Rauschen passiver Netzwerke

Um das Rauschen eines allgemeinen Netzwerks mit der Impedanz Z zu berechnen,
betrachtet man die Parallelschaltung eines Widerstandes R mit einer Impedanz 7
(siche Abbildung 2.7)[19].

Netzwerk
R |::| mit

Impedanz
z Abb. 2.7: Paralellschaltung eines Widerstandes R mit einem

Netzwerk der Impedanz Z.

Der Widerstand R erzeugt die Rauschspannung (U2) = 4kgT RA f. Daraufhin flieft
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der Strom (1) = (U2) /|Z]*. Damit gibt der Widerstand R die Leistung

 4kgTRAS
 |Z+RP

an die Impedanz Z ab. Die Impedanz erzeugt ihrerseit eine Rauschspannung (U2)
und gibt damit die Leistung

Pr = (I})Re(2) Re(2) (2.19)

{U2)

Py = ]Z|2 R (2.20)
an den Widerstand R ab. Befinden sich beide Bauteile bei der Temperatur 7" so muss
im thermischen Gleichgewicht die Leistung Pg, die der Widerstand an die Impedanz
abgibt gleich der Leitung Py sein, die die Impedanz an den Widerstand abgibt. Durch
Gleichsetzen erhélt man

(Uy) = 4kgTAfRe(Z). (2.21)

Das Ergebnis &hnelt der Rauschspannung eines Widerstandes (Gl. 2.15). In die Rolle
von R tritt jetzt der Realteil der Impedanz. Das zeigt auch, dass Blindwidersténde
keine Rauschleistung abgeben.

SchlieRt man jetzt die Impedanz kurz, so fliekt der Rauschstrom (I12) = (U2) / |Z|* =

4kBTAfR‘eZ(§). Mit der Umformung R‘ez(é) = Re (Zg) = Re (%) erhilt man

(I7) = 4kgTAfRe(1/Z). (2.22)

Fiir die spektralen Leistungsdichten Syy = (U?) /Af und S; = (I?) /Af erhilt man
schlieflich

Su(f) = 4ksTRe [Z(f)] (2.23)

und

Si(f) = 4ksTRe {Z(l f)} . (2.24)

Die Ergebnisse sind wieder nur im Falle eines thermischen Gleichgewichts giiltig.

Fluktuations-Dissipations-Theorem

Physikalisch basieren die Ergebnisse von Johnson und Nyquist auf dem Fluktuations-
Dissipations-Theorem. Es liefert einen Zusammenhang zwischen dissipativen Gréfsen
und Fluktuationen. Bemerkenswert dabei ist, dass Fluktuationen im thermischen
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Gleichgewicht mit Hilfe von Parametern, die irreversible Prozesse charakterisieren,
dargestellt werden.

Neben dem Spannungsrauschens eines Widerstands gibt es noch weitere Beispiele
fiir das Fluktuations-Dissipations-Theorem. So verkniipft es zum Beispiel den Rei-
bungskoeffizient einer viskosen Fliissigkeit mit den Fluktuationen in der Ortsfunktion
eines Teilchens, welches sich in der Fliissigkeit befindet. Dieser Zusammenhang ist
auch als Einstein-Relation bzw. Brownsche Molekularbewegung bekannt.

Das Theorem wurde zuerst von Callen und Welton [22| formuliert. Dabei wird ei-
ne Beziehung zwischen der Impedanz eines allgemeinen, linear dissipativen Systems
und den Fluktuationen von geeigneten generalisierten Kriften aufgestellt. Linear dis-
sipativ bedeutet hierbei, dass die vom System aufgenommene Leistung quadratisch
von der Grofe der periodischen Stérung abhéngt. Dabei wird die Impedanz Z(w)
des Systems definiert als

V = Z(w)0Q, (2.25)

wobei V eine dufiere, treibende Kraft und @ die Antwortfunktion des Systems be-
schreibt. Betrachtet man ein System im thermischen Gleichgewicht ohne &dufsere
Kraft, dann verbindet man die spontanen Fluktuationen Q des Systems mit einer
spontan fluktuierenden Kraft V. Als Endergebnis bekommt man fiir den Mittelwert
dieser Kraft

(V?) = %/R(W)E(w,T)dw- (2.26)

R(w) steht hier fiir den Realteil der Impedanz Z(w) und E(w) ist hier formal iden-
tisch mit der Energie eines quantenmechanischen harmonischen Oszillators bei der
Frequenz w und der Temperatur 7'

1 hw

Ew,T)=-hw .
(@.T) Sl exp (Tw/kgT) — 1

(2.27)

Fiir hohe Temperaturen, wenn kg7 > hw ist, kann man E(w) mit kg7 gleichsetzen
und man erhélt die etwas einfachere Form

(V2) = %kBT/R(w)dw, (2.28)

die in Gleichung 2.15 iibergeht, wenn man mit der Kraft V' die Spannung U identi-
fiziert.
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2.2.4 1/f-Rauschen

Als 1/f-Rauschen bezeichnet man ein Spektrum, welches proportional zu 1/f ist.
Ein solches Spektrum kann von verschiedenen Effekten verursacht werden. Somit ist
es nicht moglich eine universelle Ursache des 1/ f-Rauschens anzugeben.

Es gibt jedoch einen Zusammenhang zwischen der Dauer eines Elementarvorgangs
und der Form des Rauschspektrums. Rauschen wird durch viele Elementarvorginge
verursacht. Liegt deren charakteristische Dauer 7 im Bereich der Beobachtungsfre-
quenz f = 1/T, dann hat das zugehorige Spektrum eine 1/f*-Form mit o ~ 1 [19].
Auferdem gibt es noch einen Zusammenhang mit der Verteilung der Zeitkonstanten.
Wenn alle Elementarprozesse ungefihr die gleiche Zeitkonstante haben, dann ist der
Bereich, in dem das Spektrum eine Form S(f) o 1/f hat, eher schmal. Er ist umso
grofser, je breiter die Zeitkonstanten verteilt sind.

log S(f)

Abb. 2.8: Uberlagerung von Rauschspek-
tren mit unterschiedlichen Eckfrequenzen
zu einem 1/ f-Rauschen.

log f

In Abbildung 2.8 ist graphisch dargestellt, wie sich Spektren mit unterschiedlichen
Zeitkonstanten zu einem 1/ f-Rauschen addieren. Dabei konnten die zugrunde liegen-
den Spektren zum Beispiel durch Generations-Rekombinations-Rauschen verursacht
sein. Spektren dieser Art haben immer einen weifsen Anteil bis zu einer Eckfrequenz,
die von der Relaxationszeit abhingt. Danach gehen sie in ein 1/ f%-Rauschen iiber.

Man findet 1/f-Rauschen in vielen Festkorpern, unter anderem auch in Glésern
[23].

2.2.5 Rauschen von Operationsverstirkern

Wenn man Rauschmessungen an Gliasern mit Operationsverstirkern durchfiihrt, ist
zu beachten, dass der Operationsverstirker selbst Rauschbeitriige liefert. Fin Ope-
rationsvertarker ist im Inneren aus einer Reihe von Widerstdnden und Transisto-
ren aufgebaut. Jedes der Bauteile selbst liefert zumindest den Beitrag des thermi-
schen Johnson-Rauschens. Wenn die Bauteile von einem Strom durchflossen werden,
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dann gibt es unter Umstédnden noch zusétzliche Rauscheffekte, wie zum Beispiel das
Schrotrauschen. Auf die besonderen Eigenschaften von Operationsverstirkern wird
in Abschnitt 3.4 niher eingegangen.

Fiir die hier beschriebenen Messungen wurde der OPA128 von Burr-Brown ver-
wendet. Es handelt sich dabei um einen hochohmigen, rauscharmen Operations-
verstirker mit einer aus J-FETs aufgebauten Eingangsstufe. Feldeffekttransistoren
(FETS) sind E-feldgesteuerte Widerstinde, bei denen Schwankungen der Dotierungs-
ladung zu einem Generations-Rekombinations-Rauschen fiihren kénnen, wenn der
J-FET von einem Strom durchflossen wird. Bei kleinen Frequenzen kann dieses auch
in Form eines 1/ f-Rauschen auftreten [19]. Desweiteren spielen auch Schrotrauschen
des Sperrstroms und thermisches Rauschen von parasitiaren Widerstanden eine Rolle.
Trotzdem zdhlen FETs zu den Verstiarkerelementen mit dem geringsten Rauschen.
Ein weiterer sehr positiver Effekt ist, dass die Signaleigenschaften bei Kiihlung nicht
verloren gehen. Auf diese Weise ist es moglich den Verstirker bei etwas tieferen
Temperaturen zu betreiben, was den gréfiten Rauschbeitrag, ndmlich das thermische
Rauschen verkleinert.

Im Datenblatt eines Operationsverstirkers sind alle auftretenden Rauscheffekte
in zwei Kenngrofen zusammengefasst, dem Eingangs-Spanungsrauschen U, und dem
Eingangs-Stromrauschen I, [24]. Diese beiden Werte fassen rechnerisch alle Rausch-
quellen in dem Operationsverstirker zusammen. Es ist iiblich, dass man sich dabei
auf den Eingang bezieht, d.h. das dquivalente Eingangsrauschen angibt. Dabei tut
man so, als wiirde das gesamte Verstarkerrauschen von einer Rauschquelle erzeugt,
die sich am Eingang des Verstéirkers befindet. Der nachgeschaltete Verstarker wird
dann als rauschfrei betrachtet. In Abbildung 2.9 ist dieser Sachverhalt illustriert.

rauschender rauschfreier
Verstarker Verstarker
]I'
—+ +
U

T

Abb. 2.9: Darstellung des dquivalenten Eingangsrauschens eines Operationsverstirkers
[25]. Dabei rechnet man das gesamte Rauschen des Verstiarkers auf den Eingang um.
Das heifit, man betrachtet den Verstarker als rauschfrei und das Rauschen wird von ei-
ner Rauschquelle, die sich am Eingang befindet, erzeugt.

Wenn der Operationsverstirker an den Eingdngen mit Widerstdnden R beschaltet
ist, dann flielst der Rauschstrom I, iiber diese hinweg zu Masse und erzeugt an ihnen
weitere Spannungen RI,, die ihrerseits zum Rauschen beitragen. Zusétzlich erzeugen
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diese Widerstédnde auch noch thermisches Johnson-Rauschen. Die Angaben U, und
I, beziehen sich immer auf den unbeschalteten Operationsverstirker, so dass fiir jede
Beschaltung zuséatzlich die Rauscheigenschaften der duferen Bauteile beriicksichtigt
werden miissen.

Da die Rauschgrofen abhédngig von der Bandbreite sind, gibt man in den Daten-
blattern zweckmafigerweise die Rauschspannungs- oder Stromdichten bei bestimm-
ten Frequenzen (zum Beispiel 1kHz) an.

Die resultierenden Rauschspektren haben einen 1/ f-Anteil bei kleinen Frequen-
zen, und einen weiften Anteil bei den hohen Frequenzen. Als Beispiel ist in Abbildung
2.10 des Eingangsspannungsrauschen des OPA128 zu sehen. Die Eckfrequenz liegt bei
circa 600 Hz. Das Niveau des weiken Anteils liegt bei 151V /v/Hz. In diesem Bereich
wird dann spéter auch die Auflésungsgrenze bei der Messung der Spannungsfluktua-
tionen liegen.

INPUT VOLTAGE NOISE SPECTRAL DENSITY

1k
£
= N
Z 100 .
& 5
% <
E Abb. 2.10: Eingangsspannungs-
~] rauschen aus dem Datenblatt des
10 OPA128 [26].
1 10 100 1k 10k 100K

Frequency (Hz)

2.2.6 Dielektrisches Rauschen

Das im Rahmen dieser Diplomarbeit gemessene dielektrische Rauschen entspricht
dem thermischen Johnson-Rauschen der Glasprobe. Die Probe befindet sich dabei
als Dielektrikum in einem Kondensator, wie bei der klassischen dielektrischen Spek-
troskopie. Dabei verursacht die thermische Bewegung der Dipole Polarisationsfluk-
tuationen, die sich als Spannungsfluktuationen an den Kondensatorplatten auswirken
(siche Abbildung 2.11 (links)). In Kapitel 3 wird ein Spannungsmessgeréit vorgestellt,
mit dem es moglich ist, diese Fluktuationen zu messen.

Schlieftt man den Messkondensator {iber ein Strommessgerit kurz, so erzeugen
die Spannungsfluktuationen Stromfluktuationen, wie in Abbildung 2.11 (rechts) il-
lustriert. Dabei ist zu beachten, dass ein Strommessgerét idealerweise einen Innenwi-
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‘I'

[Probe | (V)] TProbe [ (A)

Abb. 2.11: Prinzip zur Messung der Spannungsfluktuationen (links) und der Stromfluk-
tuationen (rechts). Es werden keine duferen Felder angelegt.

derstand nahe bei Null hat, so dass tatsdchlich ein geschlossener Stromkreis entsteht.
Im Gegensatz dazu hat das ideale Spannungsmessgerit einen unendlich hohen In-
nenwiderstand.

Um nun die Leistungsdichten der Fluktuationen eines solchen Aufbaus zu berech-
nen, nutzt man die im Abschnitt 2.2.3 vorgestellte Nyquistformel (2.23 und 2.24)
Sy(w) = 4kgTRe [Z(w)] und S;(w) = 4kgTRe[1/Z(w)]. Dabei ist Z(w) die Impe-
danz der Probe. Um diese zu berechnen bedient man sich wieder dem in Abbildung
2.3 vorgestellten Ersatzschaltbild. Dabei zerlegt man den Kondensator, der mit der
Probe gefiillt ist und damit also verlustbehaftet ist, gedanklich in einen idealen Kon-
densator ohne Verlust und in einen idealen Widerstand ohne Kapazitdt. Auf die-
se Weise erhdlt man eine einfache RC-Parallelschaltung mit bekannter Impedanz

Z(w)=(1/Xr+1/Xc)"".

1

Z(w) = :
ﬁ + iwC(w)

(2.29)

Nun ist der Realteil der Impedanz Re[Z(w)] = R(w)/ (1 + w?*R*(w)C?(w)) und der
Realteil der Admittanz Re[l/Z(w)] = 1/R(w). Damit erhdlt man Formeln zur Be-
rechnung der spektralen Leistungsdichte der Spannungsfluktuationen

R(w)
= 2.
Su(w) = kT %) (2.30)
und der Stromfluktuationen
S1(w) = Ay T— (2.31)
\w) = B R(w) .

Mit diesen beiden Gleichungen ist es also moglich die Fluktationen der Glasprobe
zu berechnen, wenn der Verlauf von R(w) und C(w) bekannt ist. Zur Uberpriifung
der Methode konnen zudem Informationen iiber den Verlauf von R(w) und C(w)
aus der dielektrischen Spektroskopie herangezogen werden. Der umgekehrte Weg
ist auch méglich: Gleichungen 2.30 und 2.31 stellen ein Gleichungssystem mit zwei
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Unbekannten dar. Wenn man den Verlauf der spektralen Leistungsdichten Sy (w) und
Sr(w) gemessen hat, kann man damit wieder auf R(w) und C(w) sowie auf ¢'(w) und
¢’ (w) zuriickschliefen. In diesem Zusammenhang sei nocheinmal darauf hingewiesen,
dass sowohl die Spannungsfluationen als auch die Stromfluktuationen auf der selben
Ursache beruhen, ndmlich den dielektrischen Polarisationsfluktuationen.

Dabei ist aber unbedingt zu beachten, dass die beiden Gleichungen nur giiltig sind,
solange sich die Probe im thermischen Gleichgewicht befindet. Fiir Temperaturen
oberhalb der Glasiibergangstemperatur 7, ist diese Tatsache sicher erfiillt, doch es
ist bekannt, dass sich Glaser unterhalb von der Glasiibergangstemperatur 7, nicht
mehr im Gleichgewicht befinden [16]. Man erwartet daher, dass das Fluktuations-
Dissipations-Theorem fiir diesen Fall verletzt ist [13, 27, 10, 28|.

Fluktuationen von RC-Parallelschaltungen

Um sich ein Bild von dem Verlauf der spekralen Leistungsdichte der Spannungs-
und der Stromfluktuationen zu machen, untersuchen wir den Fall fiir frequenzunab-
hingige Grofsen R und C'. Dieser Sachverhalt liegt vor, wenn man eine reale Pa-
rallelschaltung eines ohmschen Widerstandes R mit einem Kondensator C' betrach-
tet (siehe Abbildung 2.12). Dann gilt analog zu Gleichung 2.30 und 2.31 Sy (w) =
4kgTR/(1 4+ w?*R?*C?) und S; = 4kgT/R. Um die Sache etwas zu vereinfachen, wur-

Abb. 2.12: Reale Parallelschaltung eines Widerstandes R mit einem
Kondensator C.

den hierbei die realen Bauteile etwas idealisiert. In Wirklichkeit miisste man noch die
Frequenzabhéngigkeit der Grofken R und C|, sowie die Parasitdrkapazitiat des Wider-
standes und einen eventuellen Verlust des Kondensators beriicksichtigen. All diese
Effekte sind aber klein und kénnen guten Gewissens vernachléssigt werden.

Beispielhaft wird ein Kondensator der Kapazitit 220 pF parallel zu verschiedenen
Widerstinden im Bereich zwischen 1 k(2 und 10 MQ) gewéhlt. In Abbildung 2.13 ist
der Verlauf der spektralen Leistungsdichte als Funktion der Frequenz f = w/(27)
aufgetragen. Bei den Spannungsfluktuationen (links) erkennt man ein Plateau bei
kleinen Frequenzen und einen anschlieRenden Abfall oc 1/f2. Im Plateaubereich ist
die Rauschleitsungsdichte proportional zum Widerstand R. Bei héheren Frequen-
zen dominiert das Tiefpassverhalten der RC-Kombination. Die Abschneidefrequenz
verschiebt sich geméf f, = 1/(2rRC) mit wachsendem Widerstand zu kleineren
Frequenzen.

Die spektrale Leistungsdichte der Stromfluktuationen im Bild 2.13 (rechts) hat
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Abb. 2.13: Spektrale Leistungsdichte der Spannungsfluktuationen (links) und der Strom-
fluktuationen (rechts) einer RC-Paralellschaltung als Funktion der Frequenz bei Raumtem-
peratur (300 K). Der Kondensator hat die Kapazitit C' = 220 pF, der Widerstand wird
variiert.

dagegen eine etwas andere Form. Nach S; = 4kgT'/R ist sie sowohl unabhéngig von
der Frequenz als auch von der Kapazitit, das Spektrum ist konstant. Hier verhélt
sich die Rauschleistung antiproportional zum Wert des Widerstandes, das heifst sie
wird kleiner mit steigendem R. Dieser Zusammenhang ist wenig verwunderlich, da
in einem Stromkreis ein grofer Widerstand natiirlich den Strom verringert.

Da die Gesamtleistung endlich sein muss kann der hier gezeigte Verlauf der Spek-
tren nicht fiir alle Frequenzen giiltig sein. Ab einer bestimmten Grenzfrequenz miissen
auch hier die Spektren geniigend stark abfallen.

Rauschen des Debye Relaxators

Nachdem der Verlauf der spektralen Rauschleistungsdichten fiir den Fall, dass R
und C frequenzunabhingig sind, nun betrachtet wurde, geht man jetzt einen Schritt
weiter und untersucht die Rauschspektren fiir frequenzabhingige R(w) und C(w)
fiir den Fall des Debye Relaxators. In diesem Modell ist der Verlauf des Real- und
Imaginérteils der dielektrischen Funktion gegeben durch die Gleichungen €'(w) =
oo + (€5 — €00)/(1 + wW?m3) (2.8) und €¢’(w) = (&5 — €xo)wmp/(1 + wW?73) (2.9). Die
spektralen Rauschleistungsdichten (Gleichungen 2.30 und 2.31) driickt man dazu
mithife von C'(w) = ¢/ (w)Cp und R(w) = 1/(wCpe”(w)) (entsprechen den Gleichungen
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2.12 und 2.11) am besten gleich in Abhéangikeit von €'(w) und €’(w) aus.

Sy (w) = 4kBTwCO(e/(5;ng2 - (2.32)
St(w) = 4kgTwCohe" (w) (2.33)

Dabei ist Cy wieder die Leerkapazitiat des zur Messung verwendeten Kondensators.

In Abbildung 2.14 ist das Ergebnis fiir den Fall e, = 2.5, ¢, = 18.5, Cy = 20 pF
und 7 = 1.16 ms dargestellt. Die Werte sind so gewahlt, dass sie den Bedingungen
des durchgefiihrten Experiments moglichst gut entsprechen, Cy = 20 pF entspricht
der Leerkapazitit des Messkondensators und 7p = 1.16 ms ist die Relaxationszeit
von Tripropylenglycol bei 210 K. Trotz der Auftragung gegen wp ist es notwendig,
Tp einen Wert zuzuweisen, da die Grofe einmal noch fiir sich alleine im Endergebnis
stehenbleibt. Die Spannungsfluktuationen Sy sind auf der linken Achse aufgetragen,

10" ‘ , 107
s Abb. 2.14: Spektrale Rauschleistungs-
10"k e dichten des Debye Relaxators. Auf der lin-
N =) ken Achse sind die Spannungfluktuationen
“E y Sy :f: Sy, auf der rechten Achse sind die Strom-
:; 10 ! o e fluktuationen S; aufgetragen. Zum Ver-
gleich ist zusétzlich der Imaginérteil der di-
e elektrischen Funktion €’(w) gezeigt, aller-
| | | | | 0 dings ohne Skala. Die Auftragung erfolgt
001 01 01 1 10 100 1000 jedoch dekadentreu mit der rechten Achse.

OTp

die Stromfluktuationen S; auf der rechten. Der Imaginérteil ¢”’(w) ist ohne Achse
dargestellt, allerdings entspricht eine Dekade der rechten Achse auch einer Dekade
in der Auftragung von €’ (w).

Fiir kleine Frequenzen weist die spektrale Leistungsdichte der Spannungsfluktua-
tionen Sy zundchst einen konstanten Verlauf auf. Ungefahr im Bereich wmp = 1, also
im Bereich der Relaxationsfrequenz knickt das Spektrum ab und féllt anschliefsend
proportional zu 1/f2.

Die spektrale Leistungsdichte der Stromfluktuationen S; hingegen wichst bei klei-
nen Frequenzen proportional zu f? an und geht anschliefend in Sittigung. Wieder
erfolgt das Abknicken im Bereich wm = 1.

Was passiert, wenn man nun das einfache Modell des Debye-Relaxators erwei-
tert, um es etwas mehr an den gemessenen Verlauf des Imaginérteils €’(w), wie in
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Abbildung 2.4 gezeigt, anzupassen? Um dem Anstieg von €¢”(w) durch die ionische
Leitfihigkeit gerecht zu werden, addiert man zum Imaginérteil nach Debye (Glei-
chung 2.9) 0.1/(wmp) dazu und beriicksichtigt so die Gleichstromleitfdhigkeit.

0.1
" — " i 234
() = chanelm) + (2.34)

Das Resultat ist in Abbildung 2.15 (links) zu sehen. Die Anderung der Rauschspek-

10-10 | 10-26 10-10 10-26
102 107" 27
—_ —_ 107
N N ,F
s = s
(] [} o~
Z ol 2 o =<
U)D m: 1072 A
10 107
' 107%

.001 .01 0.1 1 10 100 1000 001 .01 0.1 1 10 100 1000
DTo OTp

Abb. 2.15: (Links): Verlauf von €¢”, bei dem ein Debye Relaxator zugrunde gelegt wurde
und die Ionenleitfahigkeit phédnomenologisch beriicksichtigt wurde. (Rechts): Hier wird
zusétzlich die asymmetrische Form des a-Peaks durch Addition eines weiteren Relaxations-
prozesses beriicksichtigt.

tren fillt deutlich aus. Das Spektrum der Spannungsfluktuationen Sy beginnt bei
kleinen Frequenzen wieder mit einem konstanten Anteil, der jedoch rasch mit 1/ f2
abféllt. Ungefihr im Bereich des Minimums von €”’(w) verlauft Sy jedoch wieder
in einem gewissen Bereich konstant. Dieses Plateau ist bereits aus Abbildung 2.14
bekannt, von nun an verlduft das Spektrum wie im Fall des unkorrigierten Debye
Relaxators.

Das Spektrum der Stromfluktuationen S; erfahrt einen &hnliche Anpassung an
die neue Situation. Es beginnt bei kleinen Frequenzen ebenso konstant und fiigt
sich ungefihr im Bereich des Minimums von €¢”’(w) an den f2Anstieg des ,alten”
Spektrums an.

Um jetzt zusétzlich noch die Form des a-Peaks asymmetrisch zu machen, ist eine
weitere Korrektur bei hoheren Frequenzen notig. In diesem Fall wurde zu €”(w) ein
weiterer Peak addiert, der jedoch im Diagramm weiter rechts und aufserdem nach
unten verschoben liegt. Als Resultat weist der Verlauf von €”’(w) einen kleinen Buckel
rechts neben dem a-Peaks auf.
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Daraufhin gibt es in der rechten Seite des Diagrammes Anderungen in den Rausch-
spektren. Die spektrale Leistungsdichte der Spannungsfluktuationen Sy fallt im Be-
reich rechts neben wrp, = 1 weniger steil ab. Die Steigung in diesem Teil des Spek-
trums, der zum besseren Verstdndnis mit einer eingezeichneten Gerade kenntlich
gemacht wurde, hat in diesem Fall den Wert —0.7. Dieser Wert kommt einem 1/f-
Rauschen schon sehr nahe. Man kann an dieser Situation sehen, dass sich an dieser
Stelle jeder Zusatzbeitrag in €’(w) in einer Verringerung der Steigung des Spannungs-
rauschens auswirkt.

Die spektrale Leistungsdichte der Stromfluktuationen S; reagiert auf die letzte
Korrektur mit einem weiteren Anstieg im hinteren Teil ihres Spektrums, der vor-
her konstant war. Der Strom reagiert also gerade in umgekehrter Weise auf einen
Zusatzbeitrag in €’ (w) an dieser Stelle, er vergrofert seine Steigung.

Die durchgefiihrten Uberlegungen geben einen Eindruck davon, was in der eigent-
lichen Messung erwartet wird. Sowohl die Grofenordnung als auch die ungefahre
Form der Spektren sollte in der Messung wieder erkennbar sein. Des weiteren wird
deutlich, wie sich die Form des Imagninirteils ¢”(w) in den Rauschspektren nieder-
schlagt.
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3.1 Kryostat

Die Glasiibergangstemperatur von Tripropylenglycol liegt bei 192 K. Um Messungen
in diesem Temperaturbereich durchfiihren zu konnen, wurde fiir dieses Experiment
ein kleiner Kryostat angefertigt. In Abbildung 3.1 ist eine schematische Skizze davon

zu sehen.
Lemo- «—Flullstutzen (doppelwandig)
Stecker
\ SMA-Durchflhrung
L .
Therr:]rc])(rjn ei ___Koaxialkabel
Heizer
| Thermische Ankopplung Abb.  3.1: Schematische Skizze
des verwendeten Kryostaten. Zum
_-Experimentierplattform  Kiihlen wird fliissiger Stickstoff
verwendet (77.35 K). Das Kiihl-
___ Probe mittel befindet sich in einem Tank
OPA — und kiihlt dadurch die Experi-
| Vakuumkammer mentierplattform.

Auferlich besteht der Kryostat aus einer zylinderférmigen Vakuumkammer der
Linge 50 cm und einem Durchmesser von 15cm aus dem Material Edelstahl. Kern-
stiick des Kryostaten ist der Stickstofftank, ebenfalls aus Edelstahl, der {iber einen
am Deckel angebrachten Stutzen befiillt wird und 1.5 ¢ fasst. Sobald sich das Kiihl-
mittel im Tank befindet, wird die Experimentierpattform auf 77 K abgekiihlt. Diese
Temperatur wird dann solange beibehalten bis das Kiihlmittel verdampft ist. Alle
Teile des Experiments sind an der Experimentierplattform verschraubt. Um Probe
und Verstiarker auf eine bestimmte Temperatur zu regeln, befinden sich Thermo-
meter und Heizwiderstdnde direkt am mechanischen Aufbau des Experiments. Die
dafiir benotigten Driahte verlaufen iiber eine Folie mit Leiterbahnen aus Messing, die
seitlich an den Stickstofftank geklebt ist. Dadurch sind die Driahte thermisch an den
Tank angekoppelt.

Die Zuleitungen fiir die Heizwiderstédnde sind Kupferlackdrédhte mit 0.1 mm Durch-
messer, so dass es moglich ist, Heizstrome bis etwa zu 300 mA zu nutzen. Alle {ibrigen

25
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Zuleitungen sind Konstantandrihte mit einem Widerstand von 60§2 pro Meter, eben-
falls mit 0.1 mm Durchmesser. Durch ihre schlechte Warmeleitung erlauben sie grofe
Temperaturdifferenzen zwischen ihrem Anfang und ihrem Ende, liefern also eine ge-
niigend grofe thermische Entkopplung zum Beispiel zwischen dem Experiment und
dem Tank. Die Durchfiihrung der Driahte durch den Deckel der Vakuumkammer er-
folgt iiber eine 24-polige Steckerbuchse der Firma LEMO. Auf der circa 10 cm langen
Strecke zwischen der Vakuumdurchfiihrung, die sich bei Raumtemperatur befindet,
und dem Stickstofftank herrscht eine Temperaturdifferenz von etwa 200 K. Der wei-
tere Weg der Drahte fiihrt iiber ein abgeschirmtes 24-adriges Kabel in eine Filterbox.
Der Tiefpassfilter (sieche Abbildung 3.2) soll verhindern, dass Storsignale, die aufen
in die Kabel einkoppeln, an das Experiment gelangen.

470uH
+_‘:;:’+ Abb. 3.2: Darstellung der Schaltung des Tief-
e passfilter. Er soll vermeiden, dass Storsignale, die

in die Thermometriekabel einkoppeln, zum Expe-

1nF —/— :
riment gelangen.

Fiir die Messung der Fluktuationen, sowie der Dielektrizitatskonstanten der Pro-
be gibt es zwei 60 cm lange Koaxialkabel von Typ SS der Firma LakeShore. Zur
thermischen Ankopplung werden diese S-formig am Stickstofftank angeklebt. Sowohl
der Innenleiter als auch der Aufenleiter bestehen aus Edelstahl, die Isolierung aus
Teflon. Der Innenleiter hat einen Durchmesser von 0.2mm, das gesamte Kabel ist
nur 1 mm dick. Die Kabel werden {iber SMA-Durchfiihrungen nach aufsen gefiihrt.

Die Experimentierplattform besitzt einen Durchmesser von 10.8 cm. Sowohl die
Probe, als auch der Verstirker befinden sich dort in direkter Nachbarschaft. Das
ist notig, um kurze Kabelwege zwischen Probe und Verstiarker zu garantieren. Um
die gesamte Messapparatur mechanisch zu schiitzen, sowie elektrisch und thermisch
abzuschirmen, wird ein Topf aus Messing um den Aufbau herum an der Experimen-
tierplattform befestigt. Unterstiizt wird dieser von einem Ring und einem Deckel aus
Aluminium.

Durch Abpumpen der Vakuumkammer auf einen Druck von einigen 10~* mbar
verhindert man unerwiinschten Warmetransport iiber die Luft. Um Warmeeintrige
durch Wérmestrahlung zu verkleinern wird der Stickstofftank, sowie der Topf mit
mehreren Lagen Rettungsfolie (mit Aluminium besputterte Mylarfolie) umwickelt.
Die silberne Spiegelfliche zeigt dabei nach aufen, also zur warmen Seite hin.

Da von aufen eingekoppelte Vibrationen die Messung empfindlich stéren kénnen,
steht der Kryostat auf einem Holzbrett mit vier schwingungsdampfenden Fiifsen.
Somit ist zumindest eine gewisse mechanische Entkopplung gegeben.
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3.2 Mechanischer Aufbau

3.2.1 Der Probenkondensator

Abb. 3.3: Fotografie des Probenkondensators. Zu sehen ist
das Gehiuse des Zylinderkondensators mit seinen Anschliis-
sen.

Der Kondensator, in dem sich die Probe befindet, hat eine zylindrische Form und
besteht vollstindig aus Messing. Die Leerkapazitit betrégt etwa 20 pF. Die Aufen-
elektrode ist mit seinem zylindrischen Gehéduse elektrisch verbunden, liegt also auf
Massepotential. Als Stecker fiir die koaxiale Zuleitung dient eine SMA-Buchse (siehe
Abbildung 3.3) an deren Innenleiter die Innenelektrode des Kondensators angeschlos-
sen ist.

Der Kondensator ist mit der Experimentierplattform iiber eine 25 mm lange Ge-
windestange der Dicke M4 aus Edelstahl mechanisch verbunden. Man wéhlt dieses
schlecht wirmeleitende Material um die thermische Ankopplung an die kalte Ex-
perimentierplattform nicht zu grofs zu machen. Auf diese Weise bendtigt man nur
moderate Heizleistungen um die Probe bei héheren Temperaturen zu stabilisieren.
Die typischen Kiihlraten liegen je nach Temperatur bei 1 bis 2 K/min.

Zum Heizen ist ein Konstantandraht mit einem Widerstand 1302 um das Geh&use
des Kondensators gewickelt, dabei wird der Draht vor dem Wickeln zuerst in eine
Schlaufe gelegt und leicht verdrillt, auf diese Weise flieft der Strom gegenlaufig durch
den Heizdraht und unerwiinschte Magnetfelder heben sich in erster Ordnung auf.

Die Messung der Temperatur erfolgt mit dem temperaturabhingigen Platinwi-
derstand Pt-100. Seine Anderung des Widerstandes mit der Temperatur ist genormt
nach DIN IEC 751 und erlaubt Temperaturmessungen im Bereich von 10K bis
1000 K, bei 200K ist seine Eichung absolut auf 0.3 K genau. Bei 0°C besitzt er
den Widerstand 100 €2, dieser Tatsache verdankt er seinen Namen. Die Bestimmung
des Widerstands erfolgt iiber eine Vierdrahtmessung, um zu verhindern, dass der
Widerstand der Zuleitungen mitgemessen wird. Dabei fliefst {iber das eine Leiterpaar
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ein Strom [ und mit dem anderen Leiterpaar wird die Spannung U gemessen, die
iiber dem Widerstand abfallt. Geregelt wird die Temperatur mit dem ,,Temperatur
Controller Model 331“ der Firma LakeShore. Dieser kennt schon vorab die Eichkurve
des Pt-100 Widerstandsthermometers und besitzt einen internen PID-Regler.

Die Befiillung des Kondensators mit Tripropylenglycol erfolgt in einem Exsikka-
tor. Da die Fliissigkeit bei Raumtemperatur schon eine relativ hohe Zahigkeit besitzt,
erwarmt man den Kondensator zundchst mit einem Heifsluftfon auf ca. 70 °C. Somit
verringert sich deren Viskositdt und die Probe kann besser zwischen die Konden-
satorplatten fliefsen. Um Lufteinschliisse zu vermeiden, pumpt man den Exsikkator
anschliefsend ab. Danach flutet man den Exsikkator mit trockenem Stickstoffgas um
das Eindringen von Feuchtigkeit in die Probe beim Offnen des Exsikkators zu ver-
hindern. Vor der Montage im Kryostat wird das Gehduse des Kondensators mithilfe
einer Indiumdichtung vakuumdicht verschlossen.

3.2.2 Halterung fiir die Elektronik

Gewindestange ——pasem

Heizwiderstand

PT100

OPA128

Abb. 3.4: Plattform fiir die Elektronik. (Links) befindet sich eine schematische Skizze,
(rechts) ein Foto des Aufbaus.

Um den Operationsverstarker innerhalb des Kryostaten zu betreiben, ist eine Hal-
terung notig, die ihn elektrisch abschirmt und zusétzlich den nétigen mechanischen
Schutz gewdhrt. Fiir die beiden elektronischen Schaltungen zur Messung der Span-
nungsfluktuationen und der Stromfluktuationen wurden zwei weitgehend identische
Plattformen aufgebaut. Diese bestehen jeweils aus einem zylindrischen Sockel mit
Durchmesser 40 mm und einer Dicke von 20 mm aus Kupfer beziehungsweise Alu-
minium. Daran wird dann der Operationsverstirker befestigt. Dazu wird dieser auf
einen angeklebten Kiihlkorper gesteckt. Das erlaubt im Falle eines Defekts ein leich-
teres Auswechseln des Operationsverstarkers. Der Verstirker selbst liegt auf dem
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Riicken und die Bauteile der Beschaltung werden frei mit seinen Beinchen verdrah-
tet. Die Verwendung einer ,,gedruckten Schaltung ist nicht moglich, weil der Leitwert
der Platine im Vergleich zu der extrem hochohmigen Probe zu grof ist. Das wiirde
moglicherweise unerwiinschte ,,Kurzschliisse” erzeugen. Um den Aufbau zu verschlie-
fien wird ein 4 cm langes Messingrohr mit Deckel daraufgesetzt. In Abbildung 3.4
(links) ist diese Abdeckung zu sehen.

Die Stromversorgung des Operationsverstirkers erfolgt symmetrisch iiber zwei
9 V-Batterien, die sich auferhalb des Kryostaten in einer abgeschirmten Box be-
finden. Die dafiir benotigten Zuleitungen nehmen, zusammen mit den Kabeln fiir
die Thermometrie, denselben Weg durch die Filterbox und werden durch Bohrun-
gen in der Plattform zum Operationsverstirker hingefiihrt. Dasselbe geschieht mit
den drei Dréhten fiir den Offset-Abgleich des Operationsverstirkers. Dazu befindet
sich in einer weiteren Box ein 100 k{2-Potentiometer auferhalb des Kryostaten. Ein-
und Ausgang des Operationsverstirkers sind durch versilberte Kupferdrihte mit den
beiden SMA-Buchsen verbunden, die man in Abbildung 3.4 rechts auf dem Foto
erkennen kann.

Die Befestigung an der Experimentierplattform erfolgt durch eine 50 mm lange
Gewindestange der Dicke M4 aus Edelstahl. Bei der Messung der Spannungsfluk-
tuationen wird der Verstiarker konstant auf 200 K gehalten. Fiir diesen Fall ist die
durch die Gewindestange gegebene thermische Ankopplung stark genug zum Kiihlen
und schwach genug um dagegenzuheizen. Man erreicht Kiihlraten von 0.9 K/min. Die
Schaltung zur Messung der Stromfluktuationen wird dagegen auf Raumtemperatur
gehalten. Das ist notig, weil einer der Widerstiande aus der Beschaltung den mecha-
nischen Belastungen der Abkiihlung nicht stand hélt. Dafiir wird die Gewindestange
zur Verringerung der Wirmeleitung tailliert.

Die Temperaturmessung erfolgt, wie bei der Probe, mit einem Pt-100. Die Aus-
lesung erfolgt iiber den zweiten Kanal des LakeShore-Temperaturreglers. Als Heizer
wird ein Kupferwiirfel der Kantenldnge 12 mm an die Plattform geschraubt, in den
ein Heizwiderstand (3.3k(2) in eine Bohrung eingeklebt ist. Die Stromversorgung
erfolgt iiber ein Labornetzgerdt HP 6106A von Hewlett-Packard, geregelt wird ma-
nuell. Aufgrund des relativ grofen Heizwiderstandes sind hierzu vergleichsweise hohe
Spannungen von bis zu 70 V nétig.

3.2.3 Anordnung auf der Experimentierplattform

An Abbildung 3.5 ist die Anordnung der Probe und des Verstiarkers auf der Ex-
perimentierplattform schematisch dargestellt. Die Temperatur der beiden Elemente
soll separat einstellbar sein. Dafiir sind beide jeweils mit Temperaturfithlern und
Heizwiderstanden ausgestattet, wie im vorangegangenen Kapitel bereits erldutert.
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flussiger Stickstoff

Abb. 3.5: Blick auf die Experimentierplattform. Um kur-
:l>_ ze Kabelwege zu ermoglichen, befinden sich Probe und
Vorverstarker in direkter Nachbarschaft.

1
-
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Die Verbindung der Innenelektrode des Probenkondensators mit dem Eingang des
Operationsverstarkers erfolgt {iber ein 14 cm langes Koaxialkabel. Leider hat sich die
Verwendung von Teflon isolierten Kabeln als ungiinstig erwiesen weil mdogliche Po-
larisationsladungen die Spannungsmessung stéren. PE-isolierte Kabel stellen eine
bessere Alternative dar, allerdings bestehen die meisten PE-isolierten Koaxialkabel
aus Kupfer. In diesem Fall entsteht aber durch die hohe Warmeleitung dieses Mate-
rials ein thermischer Kurzschluss zwischen den beiden Elementen des Aufbaus. Um
Probleme dieser Art zu vermeiden, wurde in der Elektronikwerkstatt ein, auf dieses
Experiment optimiertes, Semi-Rigid-Koaxialkabel hergestellt. Als Aufernleiter dient
dabei eine CuNi-Kapillare mit 2.5 mm Aufendurchmesser, der Innenleiter besteht
aus 0.5 mm Widerstandsdraht (5§ pro Meter). Zur Isolierung wird Schrumpfschlauch
verwendet. Alle diese Materialien sind schlechte Wérmeleiter.

3.3 Messprinzip

Das Prinzip der Fluktuationsmessungen wurde bereits durch die Abbildung 2.11 in
Abschnitt 2.1.2 erldutert. Die Probe befindet sich dabei als Dielektrikum in einem
Kondensator und die, durch die thermische Bewegung der Molekiile, entstehenden
Fluktuationen werden mit einem Spannungs- und einem Strommessgerit aufgenom-
men. Dafiir kommen spezielle Operationsverstiarker zum Einsatz. Anschliefend wird
die spektrale Leistungsdichte mit einem Spektrumanalysator (Modell SR770 von
Stanford Research Systems) bestimmt.

Zur Messung der Spannungsfluktuationen ist der Operationsverstirker als Elek-
trometerverstarker beschaltet, zur Messung der Stromfluktuationen als Strom-Span-
nungs-Wandler (Abbildung 3.6). Der Operationsverstirker dient dabei in erster Linie
als Impedanzwandler, das heiflt die Verstarkung als solche ist nicht wesentlich. Da
die Probe ein elektrischer Isolator ist, besitzt sie einen sehr grofen Widerstand (im
GQ-Bereich). Um die Spannung einer hochohmigen Quelle messen zu kénnen beno-
tigt man ein Messgerit, dessen Eingangswiderstand um Groéfenordnungen hoher ist
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SR770 SR770
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Strom-Spannungs-
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Elektrometer-
Verstarker

Abb. 3.6: Messung der dielektrischen Polarisationsfluktuationen mit Hilfe von Operations-
verstiarkern und einem Spektrumanalysator. (Links): Die Spannungsfluktuationen werden
mit einem Elektrometerverstirker gemessen. (Rechts): Zur Messung der Stromfluktuatio-
nen wird ein Strom-Spannungswandler benutzt.

als der Widerstand der Probe. Der Spektrumanalysator besitzt einen Eingangswider-
stand von nur 1 M2, eignet sich hierfiir also im konkreten Fall nicht. Nun nutzt man
aus, dass nichtinvertierende Operationsverstiarker im Idealfall einen unendlich hohen
Eingangswiderstand und einen beliebig kleinen Ausgangswiderstand besitzen, damit
also im Prinzip perfekte Impedanzwandler sind. Da reale Operationsverstirker vom
Idealfall beliebig stark abweichen kénnen, werden bei der Auswahl eines geeigneten
Modells fiir die hier durchgefiihrten Experimente hohe Anforderungen gestellt. Bei
dem, fiir die Messung benutzten OPA128 liegt der Eingangswiderstand bei 10'°
und der Ausgangswiderstand im kQ)2-Bereich, das heifst er erfiillt die Anforderungen
auch in der Realitét.

Der Spektrumanalysator fiihrt die Fouriertransformation eines Spannungssignals
durch, zur Messung der Stromfluktuationen beschaltet man den Verstarker deshalb
als Strom-Spannungswandler.

3.3.1 Spektrumanalyse

Die Fouriertransformation des gemessenen Spannungssignals geschieht mit Hilfe des
Spektrumanalysators SR770 von Stanford Research Systems. Dieser nimmt ein zeit-
abhéngiges Eingangssignal auf und berechnet dessen Frequenzspektrum [29]. Dabei
wird das Eingangssignal mit einer hohen Abtastrate digitalisiert. Solange die Abtast-
rate mindestens doppelt so grof ist wie die grokte Frequenzkomponente des Signals,
reprasentieren die aufgenommenen Daten das Eingangssignal auf  korrekte Wei-
se. Um diese Bedingung, zum Beispiel fiir eine Abtastrate von 256 kHz zu erfiillen,
schneidet ein Tiefpassfilter die Frequenzen oberhalb von 128 kHz ab. Danach werden
die Daten mit dem FFT-Algorithmus (Fast Fourier Transform) in ein Frequenzspek-
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trum umgewandelt. Dabei multipliziert man die Zeitfunktion mit einer Fensterfunk-
tion, so dass die Zeitfunktion geniigend schnell gegen Null geht. Das Ergebnis wird
dann fouriertransformiert. Das so entstehende Spektrum zeigt die Frequenzkompo-
nenten des Eingangssignals. Dabei ist zu beachten, dass die Aufnahme des Eingangs-
signals aus diskreten Datenpunkten besteht, aufgenommen mit der entsprechenden
Abtastrate. Die zugehorige FF'T ergibt ebenfalls ein Spektrum mit diskreten Daten-
punkten. Dieses Spektrum enthilt genau halbsoviele Frequenz-Datenpunkte wie das
urspriingliche Signal Zeit-Datenpunkte enthielt.

Ist der SR770 beispielsweise auf den grofiten Frequenzbereich (Span) eingestellt,
dann nimmt er 1024 Datenpunkte im Zeitbereich mit einer Abtastrate von 256 kHz
auf. Um diese Datenpunkte aufzunehmen benotigt man 1024 /(256 kHz) = 4 ms Zeit.
Das FFT dieser Aufnahme besteht also aus 1024/2 = 515 Datenpunkten. Die grokte
Frequenz entspricht der halben Abtastrate 256 kHz/2 = 128 kHz und die kleins-
te Frequenz entspricht der gesamten Messdauer der Zeitfunktion 1/(4 ms) = 250 Hz.
Alles unterhalb von 250 Hz betrachtet man in diesem Fall als Gleichstrom. Das Spek-
trum enthélt also Datenpunkte von Gleichstrom bis 128 kHz im Abstand von jeweils
250 Hz. Weil der eingangs erwihnte Tiefpassfilter das Spektrum aber nicht schnell
genug abschneidet, nutzt man in diesem Fall nur die Datepunkte bis 100 kHz. Es
verbleiben also 400 Punkte im Abstand von 250 Hz.

In einem Datenpunkt werden kontinuierliche Informationen des Spektrums zu-
sammengefasst. So enthélt zum Beispiel der erste Punkt die Informationen iiber das
Spektrum im Bereich von 0 bis 250 Hz, der zweite von 250 bis 500 Hz und der 400ste
von 99.75 bis 100 kHz.

Der Vorteil dieser Einstellung ist die Geschwindigkeit, die Aufnahme des Spek-
trums dauert nur 4 ms. Der grofe Nachteil ist die geringe Auflésung von nur 250 Hz.
Abhilfe schafft die Einstellung eines kleineren Frequenzbereichs. Durch die héhere
Abtastrate wird die Auflésung entsprechend erhoht. Die Anzahl der Datenpunk-
te wird dabei beibehalten, so dass sich lediglich die Zeitspanne zur Aufnahme des
Spektrums vergrofert, nicht aber die Datenmenge. Jedes Spektrum, gleich welcher
Einstellung, enthilt also immer 400 Datenpunkte.

Das im Display des SR770 angezeigte Spektrum entspricht der Wurzel des Be-
tragsquadrates der FF'T, die Einheit dafiir ist 1 V. Wahlt man die Einstellung PSD,
dann wird die Grofe des Spektrums auf 1 Hz Bandbreite normiert. Damit wird das
Spektrum unabhéngig von der Grofe des Span. Messungen, die mit unterschied-
lichen Spans aufgenommen wurden, kénnen direkt miteinander verglichen werden.
Diese Einstellung wird fiir die Messung verwendet. PSD steht dabei fiir power spec-
tral density. Die zugehorige Groke hat aber die Einheit V/v/Hz und entspricht damit
der Wurzel der spektralen Leistungsdichte des Signals.
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Fiir die Messung der Spannungsfluktuationen muss nach der Aufnahme der Mess-
daten das Rauschspektrum noch durch den Verstarkungsfaktor V' der Schaltung
geteilt werden um auf das urspriingliche Signal der Probe zuriickzurechnen. Fiir
die Messung der Spannungsfluktuationen muss mit Hilfe der Transimpedanz des
Strom-Spannungswandlers auf die urspriingliche Stromstéarke zuriickgeschlossen wer-
den. Anschlieftend wird das Spektrum quadriert, um die spektrale Leistungsdichte
zu erhalten.

Durchfiihrung der Messung

Die Messung eines Spektrums mit dem SR770 ergibt 400 Datenpunkte, die linear ver-
teilt sind. Mochte man das Spektrum von 0 bis 100 kHz logarithmisch darstellen, ist
das ungiinstig. Man behilft sich damit, dass man den Frequenzbereich in fiinf Deka-
den aufteilt und diese einzeln vermisst. Zuerst misst man dabei den Frequenzbereich
von 0 bis 12.2 Hz aus, danach das Intervall von 0 bis 97.5 Hz, von dem man zur Aus-
wertung aber nur die Punkte ab der letzten Intervallgrenze, also 12.2 Hz betrachtet.
Hier liegen die Punkte in der logarithmischen Darstellung bereits dicht genug. Man
fiihrt diesen Prozess fort, bis man bei 100 kHz angelangt ist. Fiir die graphische Dar-
stellung des Spektrums setzt man die so entstandenen fiinf Frequenzbereiche wieder
zusammen

10—12

o 10ML ]

Z. Abb. 3.7: Beispiel fiir ein aufgenomme-

oy nes Spektrum mit dem Spektrumanalysa-
105 L n tor, das aus fiinf Einzelmessungen zusam-

mengesetzt ist. Bei den ersten drei Fre-
quenzbereichen sind die Uberginge durch

10716 | | | | | Pfeile gekennzeichnet.
0.1 1 10 100 1000 10000 10°
Frequenz v [Hz]

Ein Beispiel fiir ein auf diese Weise aufgenommenes Spektrum ist in Abbildung 3.7
zu sehen. Die Ubergéinge zwischen den einzelnen Frequenzbereichen sind in den Plots
tatsdchlich sichtbar, was aber an der variierenden Anzahl der Mittelungen liegt. Um
statistische Schwankungen in den Rauschspektren zu minimieren, fiihrt das Gerét
mehrere Messungen hintereinander aus und mittelt das Ergebnis. Da das Messen
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eines Spektrums mit engem Frequenzbereich sehr viel linger dauert, mittelt man
dort nicht so haufig wie bei Messungen mit grofsen Spans. Damit verkiirzt man die
Messzeit auf ein verniinftiges Maf. Der Nachteil ist, dass sich beim Ubergang von
einer Dekade zu néchsten die Streuung der Datenpunkte sprunghaft dndert.

Fiir die beiden kleinen Frequenzbereiche stellt man 10000 Mittelungen ein, fiir
die anderen drei 4000 Mittelungen. So viele Mittelungen werden aber nicht wirk-
lich durchgefiihrt. Der Spektrumanalysator fiihrt seine Messungen iiberlappend aus,
weshalb die Messungen nicht unabhéngig voneinander sind. Bei dem kleinsten hier
eingestellten Span (12.2Hz) betriigt der Uberlapp zum Beispiel 99.8 %, damit ent-
hélt eine Messung nur 0.2 % neue Information. Die eingestellten 10000 Mittelungen
entsprechen also effektiv nur 20 unabhingigen Messungen. Die Messung fiir eine Mit-
telung dauert (12.2Hz/400)™! = 33, also mittelt man fiir diesen Frequenzbereich
ungefidhr 11 Minuten lang. Bei dem groften hier eingestellten Span (100 kHz) betrigt
der Uberlapp 0%, man fiihrt also tatsichlich 4 000 unabhingige Messungen durch.
Das ist der Grund, warum die Datenpunkte bei groferen Frequenzen kaum streuen.

In Tabelle 3.1 sind die Eigenschaften der verwendeten Spans aufgelistet. Demnach
dauert die Aufnahme des gesamten Spektrums, wie man es in Abbildung 3.7 sieht,
16 Minuten.

Anzahl der unabhéngige
Span Mittelungen | Uberlapp | Messungen | Mittelungszeit
1| 12.2Hz 10000 99.8% 20 11 min
2| 97.5Hz 10000 99.6 % 40 2.7min
3| 1.56kHz 4000 93.8% 248 1 min
4 | 12.5kHz 4000 50 % 2000 1 min
5| 100kHz 4000 0% 4000 16

Tab. 3.1: Zusammenfassung der Parameter fiir die Messung der verschiedenen Frequenz-
bereiche. Dargestellt sind der eingestellte Span, die eingestellte Anzahl der Mittelungen, der
Uberlapp, mit dem die Messungen durchgefiihrt werden, die daraus resultierende Zahl der
entsprechenden unabhingigen Messungen und die gesamte Mittelungszeit. Diese berechnet
sich nach (Span/400)~! x Anzahl der unabhingigen Messungen.

3.4 Elektronische Schaltungen

In diesem Abschnitt soll erlautert werden, wie die Beschaltungen des Operationsver-
stirkers funktionieren. In Abbildung 3.6 wurde bereits eine vereinfachte Darstellung
der verwendeten Schaltungen gezeigt.

Zur Messug der Spannungsfluktuationen ist der Operationsverstiarker als Elektrome-
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ter-Verstirker beschaltet, die Probe ist mit dem nicht-invertierenden Eingang ver-
bunden.

Die Stromfluktuationen werden mit einem Strom-Spannungswandler gemessen, in
diesem Fall ist die Probe am invertierenden Eingang des Operationsverstirkers an-
gebracht.

3.4.1 Operationsverstirker

N

+ aus

Abb. 3.8: (Links): Schaltsymbol eines Operatinsverstérkers, (rechts): Fotographie des
OPA128 [26]. Man sieht das runde Metallgehduse und die 8 Pins.

Ein Operationsverstirker ist ein integrierter Schaltkreis. Er ist im Inneren aus
Widerstinden und Transistoren sowie weiteren Bauelementen aufgebaut. Der genaue
Aufbau ist dem Anwender in den meisten Fillen sogar unbekannt. Er hat jedoch die
Moglichkeit, die Eigenschaften des Verstéirkers durch eine dufere Beschaltung nach
seinen eigenen Wiinschen zu steuern. Ein Beispiel fiir eine solche Beschaltung ist die
Gegenkopplung, bei der der Ausgang iiber ein Bauteil mit dem Eingang verbunden
wird. Auf diese Weise wird ein Teil des Ausgangssignals zuriick auf den Eingang
gegkoppelt. Durch die Wahl des Bauteils kann zum Beispiel bestimmt werden, mit
welchem Verstarkungsfaktor V' die Schaltung arbeitet. Das Verhalten des Operations-
verstirkers kann durch seine dufere Beschaltung sehr flexibel angepasst werden.

Das dreieckformige Schaltsymbol des Operationsverstirkers ist in Abbildung 3.8
(links) zu sehen. Er besitzt einen Ausgang und zwei Eingénge, die mit den Zeichen
+ und — gekennzeichnet sind. Der Minus-Eingang wird als invertierender Eingang
bezeichnet, der Plus-Eingang als nichtinvertierender Eingang. Die meisten Opera-
tionsverstirker arbeiten als Differenzverstirker, d.h. sie verstirken die Spannungs-
differenz, die zwischen den beiden Eingéngen anliegt. In der Praxis verbindet man
aber meistens einer der beiden Einginge mit der Masse und plaziert die Spannungs-
quelle dann an den jeweils anderen Eingang. Befindet sich die Spannungsquelle am
Minus-Eingang, so nennt man die Schaltung invertierender Verstarker, ist sie mit
dem Plus-Eingang verbunden, so bezeichnet man die Schaltung als nichtinvertieren-
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den Verstarker.

Die Stromversorgung des Operationsverstirkers erfolgt symmetrisch und ist durch
die kleinen Kreise mit Plus- oder Minus-Zeichen ober- und unterhalb des dreieckigen
Schaltsymbols kenntlich gemacht. Der OPA128 wird in unserem Fall symmetrisch
aus zwei 9 V-Batterien versorgt. Es ist besonders wichtig, dass die Spannungsquellen
nicht mit einem Netz-Brummen von 50 Hz oder anderen Frequenzen belastet sind,
die die Messung der Fluktuationen empfindlich storen kénnten.
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Die Verstiarkung des Operationsverstirkers ist im allgemeinen frequenzabhingig.
Im unbeschalteten Zustand fillt die Verstdrkung mit der Frequenz ab. Die Einzeich-
nung dieser Kurve in ein doppellogarithmisches Diagramm nennt man Bode-Plot. In
Abbildung 3.9 entspricht dies der durchgezogenen Linie. Eine so ausgeprigte Fre-
quenzabhangigkeit der Verstarkung ist fiir praktische Anwendungen meistens unge-
eignet. Die Einstellung einer endlichen Spannungsverstiarkung durch eine Gegenkopp-
lung linearisiert den Frequenzgang, wie man an den gestrichelten Geraden in Abbil-
dung 3.9 sieht. Wahlt man zum Beispiel V' = 1000, so erhdlt man eine konstante
Verstarkung bis 70 kHz. Diesen Bereich nennt man die Bandbreite des Verstarkers.

Um die Verstiarkung von Operationsverstirkerschaltungen berechnen zu kénnen,
benutzt man eine Reihe von Idealisierungen. Eine davon ist zum Bespiel der unend-
lich hohe Eingangswiderstand. Mit Eingangswiderstand meint man hier den Wider-
stand R4 aus Abbildung 3.10 zwischen dem Plus- und dem Minus-Eingang. In folge
dessen kann kein Strom zwischen diesen beiden Punkten fliefen. Der Ausgangswi-
derstand R, des idealen Operationsverstirkers ist beliebig klein und damit arbeitet
er als Impedanzwandler. Wegen dieser Eigenschaft wird er fiir die Messung der Fluk-
tuationen bendétigt. Die Glasprobe stellt eine extrem hochohmige Spannungsquelle
dar. Man braucht demnach ein Spannungsmessgerit mit einem noch groferen In-
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Abb. 3.10: Veranschaulichung des Ein- und Ausgangswi-
derstandes eines Operationsverstirkers. Man unterscheidet

zwischen dem Differenz-Eingangswiderstand Rgq und dem
ideal Gleichtakt-Eingangswiderstand Rgj.

nenwiderstand. Der Spektrumanalysator hat einen Eingangswiderstand von 1 M2
und wiirde ohne vorgschalteten Impedanzwandler das Spannungssignal nicht messen
konnen.

Im Experiment wird der OPA128LM von Burr Brown verwendet. Laut dem Da-
tenblatt des Herstellers [26] betriigt sein Eingangswiderstand 10 Q und sein Aus-
gangswiderstand 100 €2. Damit ist er hochohmig genug, um die Messung durchzu-
fiihren. Das Bode-Diagramm laut Hersteller entspricht dem Frequenzgang, der in
Abbildung 3.9 gezeigt wurde. Im realen Experiment wurden aber eher etwas kleinere
Bandbreiten beobachtet.

Der angegebene Temperaturbereich, in dem der Verstirker arbeitet erstreckt sich
von 218 K bis 400 K. Im realen Experiment hat sich jedoch gezeigt, dass der Ver-
stiarker auch bei 100 K noch funktioniert. Das ist auch wenig verwunderlich, da der
OPA128 ist im Inneren aus Feldeffekt-Transistoren aufgebaut ist. Diese haben in die-
sem Temperaturbreich noch dieselben Signaleigenschaften wie bei Raumtemperatur.
Trotzdem kann es sein, dass einige Eigenschaften bei Kiihlung leiden. Ein Beispiel
dafiir ist die interne Offset-Korrektur. Fiir diese Messung stellt ein kleiner dc-Offset
aber kein Problem dar.

Zusétzlich muss der Verstiarker auch noch rauscharm sein, um sich fiir diese
Messung zu qualifizieren. Dazu macht der Hersteller die Angaben 92 nV/ VHz fiir
das Eingangsspannungsrauschen bei 10 Hz und 15 nV/\/E bei 10kHz. Das gesam-
te Rauschspektrum des OPA128 wurde bereits in Abbildung 2.10 gezeigt. Fiir das
Eingangsstromrauschen wird die Angabe 0.12 fA/v/Hz gemacht, und zwar fiir den
Frequenzbereich von 0.1 Hz bis 20 kHz. Im Bereich dieser Werte wird sich die Aufl6-
sungsgrenze fiir die spéitere Messung der Fluktuationen der Glasprobe befinden. Wie
noch gezeigt wird, beeintrachtigt das Spannungsrauschen des Operationsverstarkers
sowohl die Messung der Spannungsfluktuationen als auch die Messung der Stromfluk-
tuationen, wohingegen das Stromrauschen des Operationsverstirkers so gering ist,
dass es bei dem momentanen Stand des Experiments noch nicht einmal die Messung
der Stromfluktuationen beeinflusst.

Die Angaben des Herstellers aus dem Datenblatt beziehen sich immer auf den un-
beschalteten Verstirker, so dass die tatsidchlichen Grofen fiir die verwendete Schal-
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tung leicht abweichen kénnen.
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Eine Messung des tatséchlichen Spannungsrauschens der Schaltung zur Messung
der Spannungsfluktuationen bei zwei verschiedenen Temperaturen kann man in Ab-
bildung 3.11 sehen. Dazu baut man den Operationsverstirker mit kurzgeschlossenem
Eingang in den Kryostaten ein und bestimmt die spektrale Leistungsdichte des Aus-
gangssignals mit dem Spektrumanalysator. Zum Vergleich ist zusitzlich die Kurve
aus dem Datenblatt [26] als gestrichelte Linie eingezeichnet. Dabei ist zu beachten,
dass in diesem Diagramm die spektrale Rauschleistungsdichte zu sehen ist, die Werte
sind also gegeniiber denen aus Abbildung 2.10 quadriert.

Die Angabe aus dem Datenblatt bezieht sich auch auf 300K, also Raumtem-
peratur, und stimmt grob mit der entsprechenden gemessenen Kurve iiberein. Der
Grund, warum die gemessenen Spektren ungefdhr ab der Frequenz 20 kHz gegeniiber
der gestrichelten Kurve abfallen, liegt an der Bandbreite der Schaltung. Der Spek-
trumanalysator bearbeitet ein Signal, das bereits mit der Verstiarkung V verstirkt
wurde. Also wird das Spektrum anschliefend wieder durch die Verstiarkung V' geteilt,
um die Rauschspannung am Fingang zu berechnen. Bei der Frequenz 20 kHz ist der
Verstarker in diesem Fall aber bereits an dem Punkt angelangt, wo er die volle Ver-
stdrkung nicht mehr liefern kann (siche Abbildung 3.9). Man hat also effektiv durch
eine zu grofke Zahl geteilt. Das erkldrt den Abfall der gemessenen Rauschspektren
bei hohen Frequenzen.

Vergleicht man die Messung bei Raumtemperatur (300 K) mit der bei 200K, so
fallen zwei verschiedene Temperatureffekte ins Auge. Zum einen sinkt das Niveau des
weiflen Anteils, wenn man den Verstirker kiihlt, zum anderen verschiebt sich aber
auch die Eckfrequenz zu groferen Frequenzen. Infolgedessen liegt der 1/ f-Anteil bei
tiefen Temperaturen iiber dem bei Raumtemperatur. Die beiden Teile des Rausch-
spektrums miissen also verschiedene Ursachen haben.
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Betrachtet man den weifen Anteil als thermisches Johnson-Rauschen, dann ist
die Temperaturabhéngigkeit bekannt, Sy(7T") = 4kgT' R. Man erwartet also fiir das
Verhiltnis der beiden Rauschniveaus

Sy(300K) 300

Sy(200K) 200
Bei den gemessenen Kurven liegt das Niveau bei Raumtemperatur bei Sy (300 K) =
2.9-1071°V2/Hz und das von 200 K bei Si;(200 K) = 1.7-107'6V? /Hz. Das entspricht
einem Verhéltnis von 1.7. Der weiffle Anteil des Spektrum konnte also tatséchlich von
thermischem Rauschen dominiert sein, wobei sicherlich noch weitere Effekte dazu
beitragen, sieche Abschnitt 2.2.5. Wiirde man der Verstirkerschaltung aufgrund ihres
Rauschniveaus einen ohmschen Widerstand zuordnen, so ldge dieser zwischen 10 und
20 k€.

1.5. (3.1)

Zur Messung der Spannungsfluktuationen der Glasprobe wird der Verstédrker bei
der Temperatur 200 K betrieben. Diese Temperatur stellt eine Art Kompromiss zwi-
schen den beiden verschiedenen Temperatureffekten des Verstéirkerrauschen dar. Zum
einen profitiert man davon, dass das Niveau des weilken Rauschens bei Kiihlung
deutlich absinkt, zum anderen will man verhindern, dass der 1/ f-Anteil des Verstér-
kerrauschens bei kleinen Frequenzen noch grofser wird. In Abschnitt 2.1.2 wurde in
Abbildung 2.15 bereits eine Vorstellung von dem Verlauf des zu messenden Signals
gegeben. Dabei wird deutlich, dass man bei kleinen Frequenzen gerne ein groberes
Verstéirkerrauschen in Kauf nehmen kann, wenn selbiges dafiir bei hohen Frequenzen
einen kleineren Wert annimmt, da das zu messende Signal selbst einen dhnlichen
Verlauf aufweist. Ein weiterer Grund fiir diese Wahl ist die Tatsache, dass es nur
vorteilhaft sein kann, wenn man sich eine Temperatur aussucht, die noch in der
Néhe des vom Hersteller spezifizierten Bereiches liegt. Bei solch einem komplexen
Bauteil ist es ndmlich nicht immer ohne weiteres moglich abzuschétzen, welche mog-
lichen Nachteile eine Kiihlung mit sich ziehen kann. Schlieflich hat die Wahl eines
mittleren Temperaturbereiches auch noch praktische Griinde. Auf diese Weise muss
man beim Abkiihlen des Experiments nicht so lange warten, bis der Verstarker seine
Betriebstemperatur erreicht hat, und andererseits benotigt man keine allzu grofsen
Heizleistungen um den Verstirker auf Betriebstemperatur zu halten.

3.4.2 Der nichtinvertierende Verstirker

Der wichtigste Grund fiir die Benutzung des nichtinvertierenden Spannungsverstér-
kers zur Messung der Spannungsfluktuationen ist die Tatsache, dass man einen
Impedanzwandler benétigt. Auf hohe Verstirkungen des Signals kann man also ver-
zichten. Dafiir ist es umso wichtiger, dass man eine Schaltung benutzt, die den vollen
Eingangswiderstand des Operationsverstarkers besitzt.
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Bevor jedoch die Dimensionierung der Schaltung beschrieben wird, soll an dieser
Stelle zuerst auf die Funktionsweise des nichtinvertierenden Verstirkers eingegangen

werden.
;R
e

Abb. 3.12: (Links): Der nichtinvertierende Verstérker. Die Signalquelle befindet sich am
Plus-Eingang. (Rechts): Ersatzschaltbild zur Berechnung der Verstarkung.

Beim nichtinvertierenden Verstirker befindet sich die Spannungsquelle am Plus-
Eingang, wie in Abbildung 3.12 (links) gezeigt. Wegen dem hohen Eingangswider-
stand kann kein Strom in den Operationsverstirker fliefsen, man setzt I3 = 0. Nach
der Knotenregel gilt damit [; = I, = I, die beiden Widerstinde stellen also einen
Spannungsteiler dar, dessen Ersatzschaltbild in Abbildung 3.12 (rechts) zu sehen ist.
Es gilt Uyus = (R1 + Ro)I und Uy + Uen = Ryl. Die Gegenkopplung regelt nun
aber die Ausgangsspannung so ein, dass die Differenzspannung U, an den beiden
Eingdngen immer Null ist, man setzt also Uy = 0. Damit folgt fiir die Verstirkung
V' = Upus/Uein des nichtinvertierenden Spannungsverstirkers

V=1+=". (3.2)

Die verwendete Schaltung

R, =9kQ
R =500Q EET
> SR770 Abb. 3.13: Schaljcung zur Messung der
Spannungsfluktuationen aus dem Daten-
Probe oPi128 blatt. Die Verstarkung betrdgt V = 19.

Bei der Dimensionierung der Widerstinde R; und Ry (siche Abbildung 3.13)
orientiert man sich an einer der vorgeschlagenen Schaltungen aus dem Datenblatt
[26]. Den verwendeten Widerstinden werden die Grofen Ry = 500 €2 und Ry = 9 k()
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zugeordnet. Damit erhdlt man die Verstarkung

V=14-=2=19 (3.3)

Zusiétzlich verbindet man Pin 8 iber den Widerstand R; mit der Masse. Dieser Pin
ist mit dem Metallgehduse des Operationsverstirkers verbunden. Fiir gewthnlich
erdet man das Gehéuse, um es als zuséitzliche Abschirmung zu verwenden. In diesem
Fall wird aber vorgeschlagen, den Operationsverstiarker weich zu erden, vermutlich
um ihn von moglichen Erdstromen abzukoppeln. Um dies umzusetzen isoliert man
den Kiihlkdérper, auf den der Verstiarker gesteckt ist, durch ein Stiick aufgeklebte
Polyesterfolie von der Elektronik-Plattform.

Der Hersteller empfiehlt aufserdem fiir diese Schaltung die Implementierng ei-
ner dukeren Offset-Korrektur. Dafiir sind die Pins 1 und 5 vorgesehen. Das beno-
tigte 100 kQ2-Potentiometer befindet sich dazu auferhalb des Kryostaten in einer
abgeschirmten Box. Ebenfalls auerhalb des Kryostaten befinden sich die zwei 9 V-
Batterien fiir die Stromversorgung des Operationsverstarkers.

Da die Schaltung bei 200 K betrieben werden soll, ist es zweckméikbig fiir alle
Widerstinde der Beschaltung Metallfilmwiderstinde zu wahlen. Diese dndern ihren
Widerstand bei Kiihlung nur geringfiigig, so dass sie auch bei 200 K ihren Nennwert
noch besitzen.

Alle Bauteile der Schaltung sind frei miteinander verdrahtet. Die Verwendung
einer Platine wird vermieden, um zu verhindern, dass Kriechstrome dariiber abfliefsen
konnen. Diese Gefahr ist tatsdchlich relevant, da das Trigermaterial einer Platine im
Vergleich zu der hochohmigen Probe einen zu grofsen Leitwert besitzt.

Test der Schaltung

Um zu iiberpriifen, ob und in welchen Grenzen man mit der ausgesuchten Schal-
tung Spannungsfluktuationen messen kann, ersetzt man die Probe in Abbildung 3.13
durch eine Parallelschaltung von einem Widerstand R und einem Kondensator C.
Diese Schaltung weist dhnliche Eigenschaften auf wie der mit der Probe gefiillte
Kondensator, wenn man an das in Abschnitt 2.1.2 mit der Abbildung 2.3 erlauterte
Ersatzschaltbild denkt.

Man wahlt einen Kondensator der Kapazitidt 220 pF und testet die Schaltung mit
verschiedenen Widerstinden im Bereich von 10 k€2 bis 10 M2 bei Raumtempera-
tur. Theoretisch wurde dieser Fall schon in Abschnitt 2.2.6 behandelt. Die spektra-
le Leistungsdichte der Spannungsfluktuationen berechnet sich nach Gleichung 2.30
Sy(w) = 4kgTR/(1 + w?>R?*C?). Der Verlauf dieser Kurven wurde fiir die entspre-
chenden Widersténde bereits in Abbildung 2.13 (links) gezeigt und diskutiert. Die



42 3. Experimentelle Methoden

Messung wurde nicht im Kryostaten, sondern auf dem Labortisch durchgefiihrt und
nicht jeder Draht war abgeschirmt. Das erklart einige der auftretenden diskreten
Frequenzen, wie zum Beispiel die Netzfrequenz 50 Hz.
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Abb. 3.14: (Links): Spektrale Leistungsdichte der Spannungsfluktuationen von RC-
Parallelschaltungen bei Raumtemperatur. Der Kondensator besitzt die Kapazitit 220 pF,
der Widerstand wird variiert. Die durchgezogenen Linien entsprechen der theoretischen Er-
wartung. Bei der schwarzen Messkurve wurde der Verstarker kurzgeschlossen, sie entspricht
also dem Rauschen des Verstérkers. (Rechts): Von den Messkurven wird das Verstarkerrau-
schen abgezogen. Die Messungen kénnen nun dem berechneten Verlauf {iber weite Bereiche
folgen.

In Abbildung 3.14 (links) vergleicht man nun die auf diese Weise gemessenen Spek-
tren mit den theoretisch berechneten. Die schwarze Kurve erhidlt man mit kurzge-
schlossenem Verstirker. Damit stellt diese Kurve das Eigenrauschen des Verstirkers
dar. Dieses wurde bereits in Abschnit 3.4.1 diskutiert und stimmt mit der Kurve
bei 300 K aus Abbildung 3.11 iiberein. Man sieht deutlich wie das Verstarkerrau-
schen die Messungen beeinflusst. Bei kleinen Frequenzen lidsst das 1/f-Rauschen
des Verstarkers die gemessenen Kurven ansteigen und bei hohen Frequenzen kénnen
die gemessenen Kurven dem theoretischen Verlauf nur bis zu einem gewissen Punkt
folgen, bevor sie abknicken und sich dem Rauschen des Verstiarkers anndhern.

Man beachte auch die verschiedenen Steigungen der gemessenen Kurven. Der
Abfall bei kleinen Frequenzen hat die Steigung —1 und entspricht dem 1/ f-Rauschen
des Verstarkers. Der Abfall bei groken Frequenzen hat die Steigung —2 entsteht durch
das Tiefpassverhalten der RC-Kombination.

Um das Ergebnis zu verbessern, nutzt man aus, dass das Rauschen der Schaltung
und das des Verstirkers statistisch unabhéngig voneinander sind. Damit addieren
sich deren Rauschbeitrige quadratisch. In Abbildung 3.14 (rechts) ist deshalb das
Rauschen des Verstéirkers von den anderen Kurven abgezogen. Nun kénnen die Mess-
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kurven den berechneten Kurven fast iiber den gesamten Frequenzbereich folgen. Erst
ab circa 1071V?2 /Hz beginnen die Datenpunkte stark zu streuen und man erreicht die
Auflésungsgrenze des Experiments. Diese Messung zeigt, dass die verwendete Schal-
tung sinnvolle Daten liefert und damit in der Lage ist, die Spannungsfluktuationen
der Probe zu messen.

Bei genauerem Hinschauen stellt man fest, dass die gemessenen Kurven im Be-
reich des 1/f?-Abfalls leicht gegeniiber den berechneten Kurven verschoben sind.
Die Kapazitit des Kondensators scheint grofer zu sein als 220 pF. Die Abweichung
in diesem Fall entspricht einer Parasitirkapazitdt von 30 pF. Das 15cm lange Ko-
axialkabel, das die Probe mit dem Verstirker verbindet, hat bereits eine Kapazitit
von 20 pF. Dieser Wert ist aber nicht unbedingt auf die richtige Messung iibertragbar,
da im Kryostaten andere Kabel benutzt wurden.

3.4.3 Der Strom-Spannungswandler

Abb. 3.15: (Links): Der Strom-Spannungswandler. Die Signalquelle befindet sich am
Minus-Eingang. (rechts): Ersatzschaltbild zur Berechnung der Ausgangsspannung Upys
in Abhéngigkeit des Eingangsstromes leiy.

Da der Spektrumanalysator ein Spannungsmessgerit ist, benutzt man zur Mes-
sung der Stromfluktuationen einen Strom-Spannungswandler. Auf diese Weise kann
die Fouriertransformation an einem Spannungssignal durchgefiihrt werden.

Der Strom-Spannungswandler besitzt nur einen einzigen Widerstand Rj, siehe
Abbildung 3.15 (links) und die Signalquelle befindet sich am Minus-Eingang. Wegen
dem hohen Eingangswiderstand setzt man, wie beim nichtinvertierenden Verstérker,
I3 = 0. Damit gilt nach der Knotenregel I.;, + I = 0. In diesem Fall fehlt der Span-
nungsteiler und das Ersatzschaltbild in Abbildung 3.15 (rechts) nimmt eine einfache
Form an. Es gilt U,.s + Uy = [5 R3. Die Gegenkopplung regelt die Ausgangsspannung
U.us wieder so ein, dass die Differenzspannung verschwindet, also Uy = 0. Damit
liegt der Punkt vor dem invertierenden Eingang praktisch auf Massepotential, ob-
wohl dieser nicht durch ein Kabel mit der Masse verbunden ist. Man nennt diesen
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Punkt deshalb auch virtuelle Masse. Es folgt

1
Iein - __Uaus 3.4
T (34)
Der Gegenkopplungswiderstand R3 bestimmt also den Zusammenhang zwischen der

Ausgangsspannung U,,s und dem urspriinglich geflossenen Strom.

Die verwendete Schaltung

R, =1GQ
—L 1

H Abb. 3.16: Schaltung zur Messung der
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Man wéhlt fiir den Wert des Gegenkopplungswiderstandes R; = 1 G{) = 1%.
Damit erhélt man fiir das Verhéltnis zwischen der Ausgangsspannung U,,s und dem
urspriinglich geflossen Strom I,

1 g A

Iein - _R_3Uaus =—10 VUaus (35)
Mit diesem Faktor rechnet man dann das Spannungsspektrum in ein Stromspek-
trum zuriick. Da der OPA128 bei dieser Beschaltung zu Gain-Peaking und sogar
zu Oszillation neigt, sobald die Probe einen bestimmten Widerstand {iberschritten
hat, fiigt man einen Kondensator der Kapazitit 0.5 pF parallel zu R3 in den Gegen-
kopplungszweig ein. Dadurch werden hohe Frequenzen stirker gegengekoppelt und
dadurch weniger verstiarkt. Das verkleinert die Bandbreite der Schaltung kiinstlich,

der Bereich des Peaks wird sozusagen abgeschnitten.

Der Grund fiir die Wahl dieses grofen Gegenkopplungswiderstands liegt in der
Tatsache, dass in der Schaltung aufer der Probe und dem Operationsverstiarker noch
weitere Rauschquellen verborgen sind. In diesem Fall ist das thermische Johnson-
Rauschen des Gegenkopplungswiderstandes R3 das Problem. Da der Punkt vor dem
invertierenden Eingang eine virtuelle Masse ist und der Ausgangswiderstand der
Schaltung auch nahe bei Null liegt, befindet sich der Gegenkopplungswiderstand in
erster Nahrung parallel zur Probe. Da in einer Parallelschaltung nach Reecamt =
(1/Rprobe + 1/R3)~! immer der kleinere Widerstand dominiert, wiirde man nur das

Stromrauschen des Gegenkopplungswiderstandes R3 messen, wenn dieser kleiner als
der Widerstand der Probe ist.
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Beliebig groft kann man den Widerstand aber auch nicht wéhlen, dafiir gibt es
3 Griinde. Zum einen wirkt sich der Gegenkopplunswiderstand auf den Innenwider-
stand des Strommessgerits aus. Nach Ri(f) = Rs/Vo(f), wobei V,(f) die Leerlauf-
verstirkung kennzeichnet, wichst der Innenwiderstand mit grober werdendem Ge-
genkopplungswiderstand an. Wahlt man diesen unnétig groft, beeinflusst das Strom-
messgerat damit selbst den flieflenden Strom. Zuséatzlich verringert ein grofer Gegen-
kopplungswiderstand die Bandbreite bei gleichzeitiger Vergrofserung des Rauschens
des Verstarkes. Um das zu verstehen muss man sich klar machen, dass ein Strom-
spannungswandler gleichzeitig immer auch ein invertierender Spannungsverstéirker
ist. Dessen Eingangswiderstand entspricht in diesem Fall der Probe, damit betrigt
die Spannungsverstirkung V' = R3/Rpobe. Hétte die Probe also zum Beispiel den
Widerstand 100 k€2, dann betragt die Spannungsverstarkung 10000. Ein Vergleich
mit Abbildung 3.9 zeigt, dass die Bandbreite fiir so hohe Verstirkungen deutlich
abnimmt. Zusétzlich wird auch das Eingangsspannungsrauschen des Verstirkers mit
dem Faktor 10000 verstarkt. Damit wird klar, dass ein Gegenkopplungswiderstand
von R3 = 1 G fiir diesen Impedanzbereich der Probe vollig ungeeignet ist.

Man muss also den Gegenkopplungswiderstand an die Grofke des Widerstands der
Probe anpassen. Die Wahl von R3 = 1 G2 wurde im Experiment an den Widerstand
der Probe im Temperaturbereich zwischen 240 K und 210 K angepasst. Unterhalb
von 210 K ist der Widerstand der Probe bereits so grof, dass der Gegenkopplungs-
widerstand R3 dominiert. Fiir die Messung der Stromfluktuationen stellt dieser also
die Auflésungsgrenze dar.

Damit die Gegenkopplung mit einem derart hohen Widerstand iiberhaupt moglich
ist muss der Verstirker selbst hochohmig sein, das heifft der Widerstand im inneren
zwischen dem Ausgang und dem Minus-Eingang muss grof genug sein, um zu garan-
tieren, dass der Strom durch den Gegenkopplungszweig flieflst und nicht durch den
Verstérker selbst.

Da sich gezeigt hat, dass der 1 G{2-Widerstand den mechanischen Spannungen
beim Abkiihlen nicht standhélt, betreibt man den Strom-Spannungswandler bei
Raumtemperatur. Das hat den zusétzlichen Vorteil, dass der Halbleiterwiderstand
seinen Nennwert beibehélt. Um kurze Kabelwege zur Probe zu garantieren, befindet
sich der Verstiarker aber trotzdem im Kryostat.

Test der Schaltung

Um herauszufinden, ob man mit der gewahlten Schaltung Stromfluktuationen mes-
sen kann, geht man genauso wie bei dem Test des Spannungsverstirkers vor. Man
ersetzt die Probe durch eine RC-Parallelschaltung. Die spektrale Leistungsdichte der
Stromfluktuationen ist dabei durch Gleichung (2.31) S; = 4kgT'/R gegeben. Da sie
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unabhéngig von der Kapazitit C' ist, erspart man sich den Kondensator und be-
schrankt sich auf die Messung der Stromfluktuationen von Widerstdnden im Bereich
von 10 k€2 bis 10 Mf.

Abb. 3.17: Messung der Stromfluktuatio-
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das Stromrauschen des Gegenkopplungswi-

In Abbildung 3.17 ist der Vergleich der Messung mit den theoretischen Vorher-
sagen zu sehen. Obwohl die Berechnung ein frequenzunabhéngiges Spektrum ergibt,
weisen die Messungen bei hohen Frequenzen einen deutlichen Abfall mit der Fre-
quenz auf. Durch die hohe Verstiarkung R3/R ist die Bandbreite der Schaltung stark

begrenzt und der Kondensator im Gegenkopplungszweig verringert sie noch zusétz-
lich.

Bei den Testwiderstinden R = 1 M2 und R = 10 M) wird das Spektrum bis
zu einer Frequenz von 400 Hz, die durch die endliche Bandbreite der Schaltung ge-
geben ist, korrekt wiedergegen. Fiir kleinere Testwiderstinde ist die Wahl des Ge-
genkopplungswiderstandes ungiinstig. Zum einen ist die Bandbreite noch ein Stiick
kleiner, und zum anderen sieht man das 1/ f-Rauschen des Verstérkers, besonders bei
kleinen Frequenzen. Der Grund dafiir wurde bei der Vorstellung der Schaltung be-
reits diskutiert und ist in der hohen Spannungsverstirkung Rs/R begriindet. Wenn
die Testwiderstande grofser als der Gegenkopplungswiderstand sind, beginnt dieser
das Rauschen zu dominieren, und die Schaltung wird erneut ungiinstig. Um diesen
Fall zu demonstrieren wurde das Rauschen mit offenem Verstirkereingang gemes-
sen. Dem entspricht ein unendlich grofer Widerstand. Die zugehdorige Kurve ist die
unterste in Abbildung 3.17 und liegt trotzdem exakt auf dem Rauschniveau des Ge-
genkopplungswiderstandes. Das heift, man sieht nur noch das Stromrauschen des
Gegenkopplunsgwiderstandes und nichts anderes.

Fiir die Messung der Spannungsfluktuationen der Probe bedeutet dies, dass es
moglich ist diese zu messen und dass man aber sowohl im Frequenzbereich, also auch
im Impedanzbereich der Probe eingeschrankt ist. Allerdings ist es auch hier moglich,
das Rauschniveau des Gegenkopplungswidertandes von den gemessenen Spektren zu
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subtrahieren, da die beiden Rauschbeitrige statistisch unabhéngig voneinander sind.
Auf diese Weise kann man die Auflésung der Messung noch um ungefidhr eine halbe
Grofenordnung verbessern.
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4. Experimentelle Ergebnisse

Im Folgenden werden einige der experimentellen Ergebnisse gezeigt und diskutiert,
die mit dem im vorangegangenen Kapitel vorgestellten Aufbau erzielt wurden. Zu-
nachst wird dabei auf die Messung der Spannungsfluktuationen eingegangen, die an
der Probe Tripropylenglycol durchgefiihrt wurden. Anschliefend werden entsprechen-
de Daten der Stromfluktuationen vorgestellt und mit Messungen der dielektrischen
Spektroskopie verglichen. Am Ende dieses Kapitels wird auf bestehende experimen-
telle Grenzen eingegangen und eventuelle Weiterentwicklungen des Aufbaus disku-
tiert.

4.1 Messung der Spannungsfluktuationen

Die Messungen der Spannungsfluktuationen von Tripropylenglycol erstrecken sich
von 240 K bis zu Temperaturen knapp unterhalb des Glasiibergangs bei T, = 192K
und iiberstreichen dabei eine Bandbreite von 20 kHz. In den Abbildung 4.1 und 4.2 ist
das Ergebnis der Messungen zu sehen. Aufgetragen ist die spektrale Leistungsdichte
der Spannungsfluktuationen in Abhéngigkeit von der Frequenz. Der Verstérker hat
bei den Messungen eine Temperatur von 200 K. Sein Rauschen bei dieser Temperatur
wurde zuvor separat gemessen und von den Spektren abgezogen wie in Abschnitt
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Abb. 4.1: Spektrale Leistungsdichte der Spannungsfluktuationen von Tripropylenglycol bei
verschiedenen Temperaturen (Ty = 193 K). (Links) sind die Spektren zu den Temperaturen
von 240 K bis 220 K gezeigt. (Rechts) sind die Spektren bei den Temperaturen von 220 K
bis 205 K zu sehen. Der Verstirker befindet sich bei der Temperatur 200 K.
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3.4.2 erlautert. Die zugehorige Messkurve des Verstiarkerrauschens ist in Abbildung
3.11 zu sehen.

An dieser Stelle soll nun der Verlauf der Spektren und dessen Anderung mit
der Temperatur diskutiert werden. Dabei wird bei Temperaturen deutlich oberhalb
des Glasiibergangs begonnen und die Anderungen des Spektrums beschrieben, die
auftreten, wenn die Probe abgekiihlt wird.

In Abbildung 4.1 (links) sind die Spektren bei den Temperaturen von 240 K bis
220 K abgebildet. Die Kurven bei den Temperaturen 240 K bis 225 K erinnern stark
an das Tiefpassverhalten von RC-Parallelschaltungen, wie es bei dem Test des Auf-
baus in Abbildung 3.14 gezeigt wurde. Man erkennt ein Plateau bei kleinen Frequen-
zen, das bei einer bestimmten Abschneidefrequenz proportional zu 1/f? abfillt. Ver-
gleicht man die drei angesprochenen Kurven miteinander, so stellt man fest, dass das
Plateau beim Abkiihlen der Probe zu héheren Werten wandert, wiahrend sich gleich-
zeitig die Abschneidekante zu kleineren Frequenzen verschiebt. Nach Gleichung 2.30
(Sy(w) = 4kgTR/(1+w?*R?C?)) bedeutet dies, dass der Widerstand der Probe beim
Abkiihlen grofer wird. Betrachtet man nur diesen Teil des Spektrums, so konnte man
ihn mit einer RC-Parallelschaltung erkléren, bei der der Widerstand von 4 MQ auf
63 MS2 anwichst und die Kapazitit des Kondensators etwa 500 pF betréigt.

Die Kurve bei 220 K fiihrt bei kleinen Frequenzen das soeben erlauterte Verhalten
fort, das Plateau befindet sich bei einem noch héheren Wert und die Abschneidekante
liegt bei einer noch kleineren Frequenz. Nach Gleichung 2.30 betrigt der Widerstand
der Probe bei kleinen Frequenzen nun schon 200 MS). Bei hohen Frequenzen ist
jedoch ein weiteres Plateau sichtbar. Das bedeutet, dass es in der Probe Prozesse
geben muss, die zusétzliche Beitridge zum Rauschen liefern. In der Beschreibung der
Rauschquelle als RC-Parallelschaltung heifit das, dass sowohl R als auch C stark
frequenzabhéngig sein miissen, was aus der dielektrischen Spektroskopie [3] bekannt
ist. Ein Vergleich folgt im néachsten Abschnitt.

In Abbildung 4.1 (rechts) sind die Spektren bei den Temperaturen von 220 K bis
205K zu sehen. Das Plateau bei kleinen Frequenzen ist bei diesen Temperaturen
schon aus dem experimentell zuginglichen Frequenzbereich herausgewandert. Deut-
lich erkennt man, dass sich der zusédtzliche Rauschbeitrag mit kilter werdender Probe
immer mehr zu kleineren Frequenzen verschiebt. Das bedeutet, dass die Dynamik des
zugrunde liegenden Prozesses beim Abkiihlen langsamer wird. Nach Durchlaufen des
Zusatzbeitrages fallt das Spektrum bei hohen Frequenzen wieder ab, diesmal mit der
Steigung —1, was bedeutet, dass es sich hierbei um ein 1/f-Rauschen handelt.

In Abbildung 4.2 sind schliefslich die Temperaturen von 205K bis 190 K gezeigt.
Bei 200 K ist der 1/ f2-Abfall, der dem Tiefpassverhalten der RC-Kombination zuzu-
schreiben ist, bereits vollstindig aus dem zugénglichen Frequenzbereich verschwun-
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den. Man sieht nur noch das zusétzliche Plateau und dessen 1/ f-Flanke. Bei 190 K
ist nur noch der 1/ f-Anteil zu sehen. Dieser verschiebt sich beim Abkiihlen der Probe
ebenfalls im Spektrum nach links.

4.1.1 Vergleich mit dem Verlauf der dielektrischen Funktion

Um die gemessenen Rauschspektren besser interpretieren zu kénnen, vergleicht man
deren Verlauf mit dem des Imaginérteils €’(w) der dielektrischen Funktion. Fiir die-
sen Zweck wurden dielektrische Messungen an der verwendeten Probe durchgefiihrt.
Als Messgerit wurde der ,,Alpha High Resolution Dielectric Analyzer” der Firma No-
vocontrol verwendet. Um eine erdfreie Messung durchfiithren zu konnen, wurde der
Messkondensator fiir diesen Zweck durch einen Kunststoff-Block, in den ein Gewin-
de geschnitten wurde, elektrisch vom Rest des Kryostaten isoliert. Ein Adapterstiick
verbindet Innen- und Aufsenelektrode des Kondensators jeweils mit den Innenleitern
der Koaxialkabel des Kryostaten.

Zusétzlich kann man mit der Nyquistformel, die durch diese Messung gewonnenen
Daten in Rauschspektren umrechnen. Dazu benutzt man Gleichung 2.30 und beriick-
sichtigt zusétzlich die Kapazitét des Kabels (Cy = 20 pF), das bei der Rauschmessung
den Probenkondensator mit dem Operationsverstirker verbindet. Diese Kapazitéit
liegt parallel zu der der Probe und flieltt in die Rauschmessung mit ein. Gleichung
2.30 erhélt folglich die Form

R(w)
1+ (WR(w)(C(w) + Ck))*
Der Zusammenhang zwischen R(w), C'(w), € (w) und €¢”(w) ist durch die Gleichungen

2.11 und 2.12 gegeben. Das ermoglicht einen direkten Vergleich zwischen den gemes-
senen Rauschspektren und einer Berechnung iiber das Fluktuations-Dissipations-

Su(w) = 4kpT (4.1)
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Theorem auf der Grundlage von dielektrischen Messungen an derselben Probe.
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Abb. 4.3: Vergleich der Rauschspektren mit dem Verlauf der dielektrischen Funktion. Auf
der linken Achse ist die spektrale Leistungsdichte der Spannungsfluktuationen aufgetragen,
auf der rechten Achse der Imaginérteil €” der dielektrischen Funktion (offene Kreise). Die
schwarzen gefiillten Kreise entsprechen der Berechnung des Rauschspektrums mit Hilfe des
Fluktuations-Disspations-Theorems. (Links) findet der Vergleich bei der Temperatur 210 K
statt, (rechts) bei der Temperatur 190 K.

In Abbildung 4.3 kann man diesen Vergleich sehen. Auf der linken Achse ist die
spektrale Leistungsdichte der Spannungsfluktuationen aufgetragen, die rechte Achse
zeigt den Imaginérteil €” der dielektrischen Funktion. In Abbildung 4.3 (links) ist die
Messung bei der Temperatur 210 K gezeigt. Die schwarzen Punkte entsprechen dem
berechneten Verlauf des Rauschspektrums. Dieser stimmt im groften Teil des Fre-
quenzbereiches mit dem gemessenen Rauschspektrum iiberein. Etwas anderes wird
auch nicht erwartet, da man sich noch deutlich oberhalb der Glasiibergangstempe-
ratur Ty, = 192K befindet. Damit befindet sich die Probe im thermischen Gleich-
gewicht und das Fluktuations-Disspations-Theorem ist fiir diesen Fall giiltig. Damit
zeigt dieser Vergleich auch, dass die Rauschmessung mit der entsprechenden Verstér-
kerschaltung sinnvolle Daten liefert.

Dennoch beobachtet man im Bereich des a-Peaks, beziehungsweise im Bereich
zu tieferen Frequenzen davon, eine kleine Abweichung zwischen der gemessenen und
der berechneten Kurve. Diese Abweichung scheint systematisch zu sein, das heifst sie
tritt an vergleichbarer Stelle bei jeder Temperatur auf. Um einen definitiven Grund
fiir dieses Verhalten angeben zu kdnnen, miissten weitere Untersuchungen angestellt
werden. Eine zusédtzliche Abweichung vom berechneten Spektrum ist im Bereich von
0.1 Hz bis circa 0.3 Hz sichtbar. Diese Abweichung ist ebenfalls in jedem Spektrum
sichtbar, allerdings immer im selben Frequenzbereich. Das spricht eher dafiir, ein
Messproblem des Spektrumanalysators zu sein.

10°
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Nachdem der Vergleich zwischen dem gemessenen und dem berechneten Rauschen
diskutiert wurde, soll nun der Vergleich mit dem Verlauf des Imaginérteils ¢’ (w) der
dielektrischen Funktion behandelt werden. Auf der niederfrequenten Seite des a-
Peaks tritt im Rauschspektrum der Zusatzbeitrag auf. Dies ldsst vermuten, dass es
sich um einen Relaxationsbeitrag handelt. Mit diesem Hintergrund kann man nun die
Spektren in Abbildung 4.1 (rechts) so interpretieren, dass die Dynamik des Relaxa-
tionsprozesses beim Abkiihlen der Probe langsamer wird, die Relaxationsfrequenzen
werden also kleiner.

Schaut man sich den linken Teil des Spektrums an, so sieht man den 1/ f?-Abfall
bei kleinen Frequenzen, der vom Tiefpassverhalten der RC-Kombination herriihrt.
Bestimmt man die Steigung dieses Teiles des Spektrums allerdings genauer, so stellt
man fest, dass sie nicht exakt —2 ist, sondern etwas flacher, in etwa —1.9, ist. Das
bedeutet, dass es schon in diesem Frequenzbereich Prozesse gibt, die das Tiefpass-
verhalten des Kondensators iiberlagern.

Der Abfall im rechten Teil des Spektrums, bei hohen Frequenzen, hat die Steigung
—1.1. Die Ursache fiir dieses 1/ f-Rauschens kénnten thermisch aktivierte Prozesse
im Glas sein. Weil der betrachtete Frequenzbereich erst bei circa 10kHz beginnt,
wahrend die strukturellen Relaxationsprozesse bei dieser Temperatur mit einer viel
langsameren Frequenz im Bereich von einem paar hundert Hz ablaufen, kann man
sagen, dass man sich schon im Glasbereich befindet, wenn man nur diese hohen Fre-
quenzen beobachtet. Haben die Prozesse unterschiedliche Zeitkonstanten, so kénnen
sie sich zu einem 1/ f-Rauschen iiberlagern, wie im Zusammenhang mit Abbildung
2.8 erldutert.

Um einen genaueren Blick auf diesen Teil des Spektrums zu werfen, betrachtet
man Abbildung 4.3 (rechts). Dort ist der Vergleich fiir die Temperatur 190 K gezeigt,
also unwesentlich unterhalb der Glasiibergangstemperatur 7, = 192 K. Sichtbar ist
nur noch die Hochfrequenzflanke des a-Peaks. Das Spekrum hat in der doppello-
garithmischen Auftragung die Form einer Geraden. Dennoch knickt die Gerade bei
circa 100 Hz ab und verlauft etwas flacher. Ein Grund dafiir konnten die in diesem
Frequenzbereich stattfindenden Sekundérprozesse sein.

4.1.2 Temperaturabhingigkeit der Spannungsfluktuationen

Um die Temperaturabhéingigkeit der Spannungsfluktuationen zu untersuchen, greift
man eine bestimmte Frequenz heraus und trigt das Rauschsignal in Abhéngigkeit
von der Temperatur bei der jeweils gewéhlten Frequenz auf. In Abbildung 4.4 (links)
ist diese Abhéngigkeit zu sehen. Der Verlauf der so entstandenen Kurven weist je-
weils ein klares Minimumum und ein Maximum auf. Man sieht, dass diese sich zu
kleineren Temperaturen verlagern, wenn man zu kleineren Frequenzen geht. Genau
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Abb. 4.4: (Links): Temperaturabhéngigkeit der Spannungsfluktuationen. Man greift ei-
ne bestimmte Frequenz heraus und betrachtet die Temperaturabhéngigkeit des Rauschens
bei dieser Frequenz. Der Verlauf der Kurven weist jeweils ein klares Minimum und ein Ma-
ximum auf. Die durchgezogene Linie soll dem Betrachter helfen, dem Verlauf der Kurven
zu folgen. (Rechts): Untersuchung des Vogel-Fulcher Verhaltens der Minima. Dazu wird
deren Frequenz in Abhéngigkeit von der inversen Temperatur aufgetragen (schwarze Punk-
te). Zum Vergleich sind zuséatzlich die Punkte des a-Peaks eingetragen (rote Punkte). Beide
Kurven kénnen durch den selben Fit beschrieben werden, nur mit jeweils einem anderen
Vorfaktor.

dieses Verhalten erwartet man auch im Bereich des Glasiibergangs und liefert die
Idee, das Vogel-Fulcher-Verhalten des charakteristischen Minimums der Kurven zu
untersuchen. Dazu nimmt man die Frequenz der jeweiligen Kurven und triagt diese
gegen die Temperatur auf, bei der das Minimum auftritt. In Abbildung 4.4 (rechts)
ist dieses Diagramm zu sehen. Die vier Minima entsprechen nun den vier schwarzen
Punkten, die mit 1,,;, gekennzeichnet sind. Die Frequenz wird logarithmisch aufge-
tragen und die Temperatur linear, aber dafiir invers. Man wihlt diese besondere Form
der Auftragung, um der Form der Vogel-Fulcher-Tamman Gleichung (2.10) gerecht
zu werden. Da in diesem Diagramm jedoch keine Relaxationszeiten, sondern Fre-
quenzen aufgetragen werden, ist es zweckmaifig, Gleichung 2.10 etwas umzustellen.
Mit dem Zusammenhang v = 1/(277) ergibt sich:

A
V = Vg €eXp <—ﬂ) (42)

Mit dieser Formel ldsst sich der Verlauf der Punkte anfitten. Hierbei soll nochmal
angemerkt werden, dass es sich bei den Frequenzen v, um die Minima in Abbil-
dung 4.4 (links) und nicht um Relaxationsfrequenzen des a-Peaks handelt. Die aus
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der dielektrischen Messung an der Probe hervorgegangenen Relaxationsfrequenzen
sind allerdings ebenfalls in das Diagramm in Abbildung 4.4 (rechts) eingetragen
und mit v, gekennzeichnet. Gleichung 4.2 ldsst sich an diese Punkte anfitten wenn
man A = 544K £ 56K, Typ = 153K £ 3K und logry, = 12.02 £ 0.5 wéhlt. Die
resultierende Funktion ist als rote gestrichelte Line eingezeichnet. Man sieht, dass
dieselbe Fitfunktion auch den Verlauf der charakteristischen Minima v,,;, beschreibt,
lediglich mit einer anderen Versuchsfrequenz logvgmm = 10.33 £ 0.08 (schwarze
gestrichelte Linie). Daran kann man sehen, dass die Minima derselben Frequenz-
Temperaturabhidngigkeit gehorchen wie der a-Peak. Dieselbe Prozedur kann man
selbstverstindlich auch fiir die charakteristischen Maxima der Kurven durchfiihren.
Diese gehorchen ebenfalls der selben Temperaturabhingigkeit, wobei hier die Ver-
suchsfrequenz zu log v max = 13.45 £ 0.02 bestimmt wurde. Literaturwerte fiir die
Relexationsfrequenzen von Tripropylenglycol sind in [8] veroffentlicht und betragen
A =1201K, Typ = 157K sowie log vy, = 11.97.

4.2 Messung der Stromfluktuationen

Das Ergebnis fiir die Messung der Stromfluktuationen ist in den Abbildungen 4.5
und 4.6 zu sehen. Aufgetragen ist die spektrale Leistungsdichte in Abhéngigkeit
von der Frequenz. Der betrachtete Temperaturbereich erstreckt sich, genau wie bei
der Spannungsmessung, von 240 K bis 190 K. Der Verstiarker befindet sich wahrend
den Messungen bei Raumtemperatur (290 K). Damit liegt das Rauschniveau des
Verstérkers nach S; = 4kgT'/R (entspricht Gleichung 2.31) und R = 1 G2 bei S| =
1.6-107% A% /Hz. Dieser Wert wurde von den Spektren subtrahiert. Da die Bandbreite
des Verstarkers nur 300 Hz betragt, werden die Kurven nur bis zu dieser Frequenz
gezeigt.

In Abbildung 4.5 (links) sieht man die Spektren bei den Temperaturen von 240 K
bis 220 K. Die gemessenen Spektren liegen deutlich oberhalb des Rauschniveaus des
Gegenkopplungswiderstandes. Vergleicht man die Form der Spektren mit denen in
Abbildung 3.17 bei dem Test der Schaltung, so stellt man fest, dass hier kein An-
zeichen des 1/ f-Rauschen des Verstérkers sichtbar ist. Die beiden obersten Kurven
im Schaubild, die zu den Temperaturen 240 K und 230 K gehéren sind frequenz-
unabhéngig, verhalten sich also genauso wie die Widerstiande, deren Stromfluktua-
tionen zum Test der Schaltung gemessen wurden. Nach Gleichung 2.31 (S;(w) =
4kpgT/R(w)) kann man den Rauschniveaus die Widerstande 3.5 MQ und 20 M2 zu-
ordnen. Man kann also sagen, die Probe rauscht im Frequenzbereich von 0.1 Hz bis
300 Hz wie ein ohmscher Widerstand dieser Grofe. Die beiden Werte sind konsistent
mit denen, die man bei der Messung der Spannungsfluktuationen aus dem Plateau
bei kleinen Frequenzen ermittelt hat.
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Abb. 4.5: Spektrale Leistungsdichte der Stromfluktuationen von Tripropylenglycol bei
verschiedenen Temperaturen(7, = 193 K). (Links) sind die Spektren zu den Temperaturen
von 240 K bis 220 K gezeigt. (Rechts) sind die Spektren bei den Temperaturen von 220 K
bis 205 K zu sehen. Das erwartete Stromrauschen des Gegenkopplungswiderstandes ist am
rechten Bildrand markiert. Der Verstérker befindet sich bei Raumtemperatur.

Bei den néchst tieferen Temperaturen 225K und 220 K entspricht das Rausch-
niveau den Widerstdnden 63 M) und 200 MS2. Hieran kann man erkennen, dass
die Probe beim Abkiihlen hochohmiger wird. Zuséitzlich weisen die beiden Kurven
bei einer bestimmten Frequenz einen Knick auf und steigen danach mit wachsender
Frequenz an. Dieses Verhalten haben die Widerstinde bei den Tests der Schaltung
nicht gezeigt. Das bedeutet, dass dieses Verhalten von Prozessen in der Probe er-
zeugt werden muss. Der Abknickpunkt verschiebt sich beim Abkiihlen zu kleineren
Frequenzen, die Dynamik dieser Prozesse verlangsamt sich also bei kilter werdender
Probe.

In Abbildung 4.5 (rechts) sind die Temperaturen von 220 K bis 205K zu sehen.
Zusitzlich ist rechts im Diagramm das Rauschniveau des Gegenkopplungswiderstan-
des eingetragen. Ab einer Temperatur von 215 K entspricht die Impedanz der Probe
ungefihr diesem Widerstand. Wird die Probe noch hochohmiger, misst man im We-
sentlichen nur noch das Stromrauschen des Gegenkopplungswiderstandes. Da das
Rauschniveau des Gegenkopplungswiderstandes vorab subtrahiert wurde, verlaufen
die Spektren auch unterhalb dieses Niveaus in sinnvollen Kurven. Trotzdem ist es
nicht zu iibersehen, dass die Datenpunkte unterhalb der Markierung stark zu streu-
en beginnen. Auch wenn das konstante Rauschniveau bei kleinen Frequenzen aus
diesem Grund nicht mehr immer sichtbar ist, so erkennt man doch, dass sich der Ab-
knickpunkt der Spektren zu kleineren Frequenzen verschiebt, wenn man zu tieferen
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Temperaturen geht. Die Dynamik des zugrundeliegenden Prozesses verlangsamt sich
also weiterhin sichtbar. Die Kurve bei der Temperatur 205K hat bei hoheren Fre-
quenzen aufserdem noch einen weiteren Abknickpunkt, bei dem ihre Steigung flacher

wird.
10-25
10701 |
§ 1077 1
ia 10-28 |
7
160 Abb. 4.6: Spektrale Leistungsdichte der
107 Stromfluktuationen von Tripropylenglycol
(Tg = 193K) bei Temperaturen von 205K
10720 bis 190 K. Der Verstérker befindet sich bei

0.1 1 10 100 1000  Raumtemperatur (290 K).
Frequenz v [Hz]

In Abbildung 4.6 ist der Verlauf der Spektren bei den Temperaturen von 205 K bis
190 K zu sehen. Wieder weisen die Messpunkte unterhalb der Markierung aufgrund
der Differenzbildung eine starke Streuung auf. Im wesentlichen verschiebt sich das
Spektrum beim Abkiihlen nur noch nach unten. Bei der Kurve fiir 200 K ist der
zweite Abknickpunkt auch erkennbar, er hat sich gegeniiber der Kurve bei 205 K zu
einer kleineren Frequenz verschoben.

4.2.1 Vergleich mit dem Verlauf der dielektrischen Funktion

Wie bei der Spannungsmessung vergleicht man nun die gemessenen Rauschspektren
mit dem Verlauf der dielektrischen Funktion der Probe, wie sie mit den Methoden der
klassischen dielektrischen Spektroskopie gemessen wurde. Zuséitzlich kann man mit
Hilfe des Fluktuations-Disspations-Theorems den Verlauf der Rauschspektren aus
der gemessenen Dielektrizitdtskonstanten berechnen. Dazu benutzt man Formel 2.31
(Sr(w) = 4kpT/R(w)). Da die spektrale Leistungsdichte der Stromfluktuationen un-
abhingig von der Kapazitit ist, flieken Parasitidrkapazititen nicht in die Rechnung
mit ein. Da R(w) iiber Gleichung 2.12 mit dem Imaginérteil €”(w) der dielektri-
schen Funktion zusammenhéngt, kann man die Formel auch auf die folgende Weise
umschreiben: S;(w) = 4kgTwCye” (w). Dieser Zusammenhang wurde bereits als Glei-
chung 2.33 eingefiihrt. Die Form der Rauschspektren hingt also nur vom Verlauf des
Imaginirteils €’(w) ab, der Realteil hat keinen Einfluss auf die Stromfluktuationen.
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Abb. 4.7: Vergleich der Rauschspektren mit dem Verlauf der dielektrischen Funktion. Auf
der linken Achse ist die spektrale Leistungsdichte der Stromfluktuationen aufgetragen, auf
der rechten Achse ist der Imaginérteil €’ der dielektrischen Funktion aufgetragen (offene
Kreise). Die schwarzen gefiillten Kreise entsprechen der Berechnung des Rauschspektrums
mit Hilfe des Fluktuations-Dissipations-Theorems. (Links) findet der Vergleich bei der
Temperatur 210 K statt, (rechts) bei der Temperatur 190 K.

sehen. Auf der linken Achse ist die spektrale Leistungsdichte der Stromfluktuationen

In Abbildung 4.7 ist der Vergleich mit dem Verlauf der dielektrischen Funktion zu

St aufgetragen, auf der rechten Achse der Imaginérteil €”. In Abbildung 4.7 (links)

ist der Vergleich bei 210 K zu sehen. Der Verlauf des gemessenen Rauschspektrums

stimmt mit dem berechneten im Bereich von 1Hz bis 300Hz iiberein. Auch die
Schaltung des Strom-Spannungswandlers liefert also sinnvolle Daten.

Wenn man den Verlauf des Rauschspektrums mit dem Verlauf des Imaginirteils
vergleichen will, ist es in diesem Fall leichter, sich auf das berechnete Spektrum
zu beziehen, da die gemessene Kurve nur einen vergleichsweise kleinen Frequenz-
bereich abdeckt. Bei der Frequenz des a-Peaks weist das Rauschspektrum wieder
einen Knick auf, und zwar ist das der zweite Knick, bei dem die Steigung der Kurve
flacher wird. Bei der gemessenen Kurve fillt dieser Knick nicht in den zuginglichen
Frequenzbereich.

In Abbildung 4.7 (rechts) findet der Vergleich bei 190 K statt, also knapp unter-
halb der Glasiibergangstemperatur von Tripropylenglycol. Man sieht nur noch die
Hochfrequenzflanke des a-Peaks. Obwohl die Datenpunkte stark streuen, stimmt die
gemessene Kurve mit der berechneten iiberein. Auch in diesem Teil des Rauschspek-
trums ist die Steigung nicht konstant, sondern wird ab einer Frequenz von ungefihr
300 Hz steiler. In diesem Bereich spielen Sekundarprozesse eine Rolle.

10
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4.2.2 Imaginirteil der dielektrischen Funktion via Fluktuationen

Wenn man ausnutzt, dass Gleichung 2.33 einen Zusammenhang zwischen der spek-
tralen Leistungsdichte der Stromfluktuationen S; und dem Imaginérteil €” der di-
elektrischen Funktion darstellt, kann man die gemessenen Rauschspektren nach €’
umrechnen. Die benutzte Formel hat dann die Form

S](w)

1 — _ —\"J 4
¢ (W) 4/{ZBTCUCO ( 3)

und fiir die Leerkapazitit setzt man Cy = 20 pF.
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Abb. 4.8: Verlauf des Imaginéareils der dielektrischen Funktion. Die Kurven, die die schwar-
zen Punkte verbinden wurden mit den Methoden der klassischen dielektrischen Spektrosko-
pie gemessen, die fein gepunkteten Kurven wurden aus Messungen der Stromfluktuationen
gewonnen.

In Abbildung 4.8 ist dieser Zusammenhang fiir einige ausgewéhlte Temperaturen
zu sehen. Da Messungen der Stromfluktuationen nur bis zu der Frequenz 300 Hz
vorliegen, ist in dem Diagramm zum besseren Verstindnis zusétzlich auch noch der
direkt gemessene Verlauf des Imaginérteils eingetragen (schwarze Punkte). Dieser
Vergleich macht deutlich, dass man dieselben Informationen, die man mit den Me-
thoden der klassischen dielektrischen Spektroskopie gewinnt, auch durch Rauschmes-
sungen erhalten kann. Auf der anderen Seite wird dadurch aber auch klar, dass man
die Auflésung der dielektrischen Spektroskopie bei den Rauschmessungen noch nicht
erreicht hat.

Die Tatsache, dass die Rauschmessungen und die dielektrische Spektroskopie iden-
tische Resultate liefern zeigt, dass der Aufbau prinzipiell funktioniert. Man kann also
in zukiinftigen Messungen auch die Korrelation von Rauschspektren untersuchen um
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damit neue Informationen iiber die zugrunde liegenden Relaxationsprozesse zu ge-
winnen.

4.2.3 Temperaturabhingigkeit der Stromfluktuationen
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Um die Temperaturabhingigkeit der Stromfluktuationen zu untersuchen, betrach-
tet man eine bestimmte Frequenz und trigt die Temperaturabhéngigkeit des Signals
auf. In Abbildung 4.9 ist der Temperaturverlauf fiir die Frequenzen 100 Hz, 10 Hz
und 1 Hz zu sehen. Die Punkte im Bereich von 250 K bis 270 K sind mit einer Trans-
impedanz von 108V /A, die iibrigen mit einer Transimpedanz von 10° V/A gemessen.

Bei hohen Temperaturen weisen die Kurven einen zueinander identischen Tem-
peraturverlauf auf. Bewegt man sich zu kleineren Temperaturen, so verlassen die
Kurven nacheinander den gemeinsamen Verlauf und zeigen ein Minimum und ein
Maximum. Wieder verschieben sich Minima und Maxima zu kleineren Temperatu-

ren, wenn man zu kleineren Frequenzen geht. Fiir Glyzerin beobachtet man qualitativ
denselben Verlauf [12].

4.3 Leistungsfluktuationen

Strom- und Spannungsfluktuationen beruhen auf der selben physikalischen Ursache,
namlich den dielektrischen Polarisationsfluktuationen. Durch die Messung beider Si-
gnale erhélt man trotzdem zwei komplementédre Informationen iiber den Ablauf der
mikroskopischen Prozesse in der Probe. Wenn man ausnutzt, dass die elektrische
Leistung das Produkt aus Strom und Spannung ist, kann man die dielektrischen
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Leistungsfluktuationen der Probe bestimmen.

Sp(w) = /Su (@) S (@) (4.4)

Dabei werden die gemessenen Kurven wieder auf die Art und Weise korrigiert, wie
es in den vorangegangenen Abschnitten besprochen wurde. Von der Kurve der Span-
nungsfluktuationen wurde das Verstarkerrauschen subtrahiert und von der Kurve der
Stromfluktuationen das Rauschen des Gegenkopplungswiderstandes.
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Abb. 4.10: Leistungfluktuationen als Ergebnis einer Multiplikation der Spannungs- und
der Stromfluktuationen. Gezeigt sind die Ergebnisse fiir die Félle gemessener und berech-
neter Strom- und Spannungsfluktuationen bei ausgewahlten Temperaturen.

In Abbildung 4.10 ist das Ergebnis dieser Rechnung zu sehen. Zusétzlich ist wie-
der das Ergebnis der Berechnung auf der Grundlage des Fluktuations-Dissipations-
Theorems zu sehen (schwarze Punkte). Dabei wurde Sy durch Gleichung 4.1 be-
rechnet und dabei wieder die Kapazitit des Kabels Cx = 20 pF beriicksichtigt. Zur
Berechnung von S; wurde Gleichung 2.33 benutzt. Die Werte von R(w) und C(w)
gehen aus den dielektrischen Messungen an der Probe hervor.

Die Kurven verlaufen &hnlich wie der Imaginéarteil der dielektrischen Funktion. Sie
weisen ein Maximum auf, das in der Nihe der Relaxationsfrequenz des Systems liegt.
In diesem Frequenzbereich kann das System also besonders viel Leistung aufnehmen
oder abgeben.

4.4 Experimentelle Schwierigkeiten

Am Ende dieses Kapitels soll noch darauf eingegangen werden, worin die Schwierig-
keiten und Probleme der Rauschmessungen bestehen und was die Messungen letztlich
limitiert.
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Das zu messende Signal ist sehr klein. Bei solchen empfindlichen Messungen kon-
nen Effekte entscheidend sein, die anderen Fillen vielleicht keine grofe Rolle spielen.
Ein Beispiel dafiir sind Kriechstréme, die an unvermuteten Stellen der Schaltung
abfliefen und damit die Strommessung beeinflussen kénnen.

Eng mit diesen Problemen verbunden ist die Tatsache, dass die Singalquelle, also
die Probe, extrem hochohmig ist. Dadurch werden fast alle auftretenden Proble-
me noch verstirkt. Wenn der Widerstand der Probe zum Beispiel 1 G2 betrégt,
dann stellt im Vergleich dazu selbst ein Widerstand von einigen hundert M(2 ein
Kurzschluss dar. Parallel zur Probe wiirde er als kleinerer Widerstand die Messung
dominieren.

Als weitere Folge des hohen Widerstands wird die Messung sehr anfillig fiir me-
chanische Vibrationen. Ein moglicher Angriffspunkt fiir Phinomene dieser Art ist
das Kabel, dass den Probenkondensator mit dem Eingang des Operationsverstirkers
verbindet. Mechanischer Druck verursacht dabei Kapazititsdanderungen, wenn sich
der Abstand zwischen Innen- und Aufsenleiter verdndert. In Folge dessen dndert sich
die Spannung, und damit das Ausgangssignal. Dieser Zusammenhang wird als Mikro-
phonie bezeichnet. Je langer das Kabel ist, desto groker wird das Problem, weil mehr
Ladung beteiligt ist. Aus diesem Grund ist es besonders wichtig, den Kabelweg kurz
zu halten. Das hat den zusétzlichen Vorteil, dass die Parasitarkapazitit des Kabels
klein gehalten wird. Den Verstirker auferhab des Kryostaten zu betreiben ist des-
halb nicht moglich. Bei hochohmigen Signalquellen ist dieses Phdnomen besonders
ausgepragt.

Als Resultat seht man in den Spektren einige Peaks, die sich noch verstiarken, wenn
man mit mehr oder weniger viel Kraft an den Aufbau st6#t. Eine mechanische FEigen-
frequenz des Aufbaus liegt bei etwa 148 Hz. Die Benutzung eines schwingungsarmen
Kryostaten, bei dem Messungen sogar mdglich sind, wenn die Experimentierplatt-
form noch kalt ist und das Kiihlmittel schon verdampft ist, minimiert den storenden
Einfluss mechanischer Schwingungen weitgehend. Die meisten Messungen wurden
aber dennoch mit Stickstoff im Tank durchgefiihrt und die Peaks, die dadurch ent-
standen sind wurden geduldet. Die Messung wird durch leichte Schwingungen zwar
gestort, aber nicht unmdoglich gemacht. Ein ernsteres Problem stellen Schwingung-
en dar, die verursacht werden, wenn wéihrend der Messungen Pumpen laufen. Die
dadurch entstehenden Vibrationen sind meist so stark, dass eine sinnvolle Messung
nicht moglich ist. Eine bessere mechanische Entkopplung zwischen Experiment und
Umgebung kann hier noch Verbesserung bringen.

Ein weiteres Problem sind elektrische Storsignale, die in die Messung einkoppeln,
wie zum Beispiel die Netzfrequenz 50 Hz. Elektrisch kann man den Aufbau und die
Kabel zwar abschirmen, aber magnetisch koppeln die Felder dennoch ein. Als Re-
sultat sieht man in den gemessenen Spektren einzelne diskrete Frequenzen, wie zum



4.4. Experimentelle Schwierigkeiten 63

Beispiel 50 Hz und ungeradzahlige Vielfache davon.

Problematisch ist es auch, wenn Messgerate selbst elektrische Storsignale einkop-
peln. Bei den verwendeten Geréten ist das jedoch nicht der Fall. Dass das aber auch
anders sein kann hat ein einfacher Temperaturregler (Haake Thermosistor), welcher
die Temperatur des Verstérkers regeln sollte, gezeigt. Eine Messung mit eingeschalte-
tem Geridt war aber nicht moglich, weil das Gerét Frequenzen im Bereich von einigen
kHz einkoppelt.

Spezielle Probleme hat die Spannungsmessung, sobald der Widerstand der Probe
einen bestimmten Wert iiberschritten hat. Dann sind Ladungen, die irgendwo zwi-
schen Probe und Verstérker sitzen, dort gefangen und koénnen nicht abflieffen, weil
sowohl Probe als auch Verstirker dafiir zu hochohmig sind. Diese Ladungen erzeugen
eine Gleichspannung am Eingang des Verstérkers. Diese wird dann ebenso verstérkt,
was solange kein Problem ist, bis die Spannung am Ausgang dem Vollausschlag ent-
spricht. Dann kann der Verstiarker die Fluktuationen nicht mehr verstirken. Dieses
Problem verschlimmert sich, wenn das Kabel mit polaren Dielektrika, wie zum Bei-
spiel Teflon, isoliert ist. Fiir das Experiment hatte dies die Konsequenz, dass eine
Messung bei Temperaturen tiefer als 180 K nicht moéglich war. Eine Abhilfe fiir die-
ses Problem zu finden, ohne dabei die Hochohmigkeit des Aufbaus zu verlieren oder
Zusatzrauschen einzukoppeln, erscheint nicht einfach. In einem mdglicher Ansatz
kénnte man versuchen auf den Kabelweg ganz zu verzichten und die Probe direkt
am Eingang des Verstirkers zu platzieren. Das héatte allerdings den Nachteil, dass
die Moglichkeit der getrennten Temperatursteuerung damit verloren geht.

Ein weiteres Problem der Spannungsmessung ist der Einfluss des Verstiarkerrau-
schens, der eine Messung von Fluktuationen, deren spektrale Leistungsdichte kleiner
als 10719 V2 /Hz ist, verhindert.

Bei der Messung der Stromfluktuationen stellen Gleichstréme ein dhnliches Pro-
blem wie die Ladungen bei der Spannungsmesung dar. Sobald Thermoelemente oder
galvanische Elemente einen Strom im Eingangskreis des Operationsverstirkers ver-
ursachen, wird dieser ebenso in ein Spannungssignal am Ausgang umgewandelt. Auf-
grund des hohen Gegenkopplungswiderstandes (1 G2 = 1 V/nA) erzeugt bereits ein
Strom der Grofe 1nA einen Ausschlag von einem Volt. Spétestes bei Stromstéirken
von 9nA wiirde der Verstirker wieder in Séttigung gehen. Bei den durchgefiihr-
ten Messungen trat dieses Problem noch nicht auf, es ist aber zu erwarten, dass
es eine Rolle spielt, wenn man grokere Gegenkopplungswiderstinde verwendet. Als
Konsequenz sollte man versuchen, die Entstehung von Thermoelementen durch eine
entsprechende Materialwahl mdéglichst zu verhindern.

Das Stromeingangsrauschen des OPA128 betrigt nur 0.12 fA/+v/Hz und limitiert
bei dem momentanen Stand des Experiments die Messung noch nicht. Satt dessen
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sorgt der Gegenkopplungswiderstand mit seinem Rauschniveau S; = 1.6-10722A? /Hz
fiir die Auflosungsgrenze der Messung. Um die Grobe des Gegenkopplungswider-
standes besser an die Impedanz der Probe anzupassen, bietet es sich an, einen ein-
stellbaren Widerstand einzubauen. Technisch realisiert werden kénnte dieses GS2-
Potentiometer durch einen Halbleiter, dessen Widerstandswert iiber seine Tempe-
ratur eingestellt werden kann. Es muss allerdings darauf geachtet werden, dass die
Frequenzabhéangigkeit des Widerstandes nicht zu stark ausgepragt ist.

Trotz der ausgefiihrten experimentellen Probleme, haben die vorliegenden Expe-
rimente gezeigt, dass die dielektrische Spektroskopie auch mit Hilfe von Rauschmes-
sungen durchgefiihrt werden kann, wobei zusétzliche Informationen mittels Korrela-
tionen gewonnen werden kdnnen.



5. Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wurden Messungen der dielektrischen Polarisationsfluk-
tuationen des organischen Glasbildners Tripropylenglycol vorgestellt. Das Ziel dabei
war die Untersuchung der Relaxationsdynamik in der Nihe des Glasiibergangs mit
einer Methode, bei der die Probe nicht durch dufere Felder getrieben wird.

Zentraler Bestandteil der Arbeit war der Aufbau und die Charakterisierung ei-
ner Apparatur zur Messung dieser Fluktuationen. Dazu wurde ein Kryostat gebaut,
der Messungen im Bereich von 77K bis Raumtemperatur ermoglicht. Zusatzlich
wurden Schaltungen mit Operationsverstiarkern entwickelt, um die Fluktuationen
in Strom und Spannung messen zu kénnen. Dazu wurde der Verstarker als Strom-
Spannungswandler beziehungsweise als Elektrometer beschaltet.

Um die Schaltungen zu testen, wurden Strom- und Spannungsfluktuationen von
RC-Paralellschaltungen gemessen. Die spektralen Leistungsdichten dieser Schaltung-
en konnen mit der Nyquistformel, die auf dem Fluktuations-Dissipations-Theorem
beruht, berechnet werden. Vergleiche mit den gemessenen Spektren lieferten Infor-
mationen {iber Funktionsweise und Limitierungen der Schaltung.

Die spektralen Leistungsdichten von Strom- und Spannungsfluktuationen von Tri-
propylenglycol wurden bei verschiedenen Temperaturen gemessen. Ein Vergleich mit
dem Frequenzverlauf des Imaginéarteils der dielektrischen Funktion ermdoglicht dabei
eine Interpretation der Spektren. Auf diese Weise konnen charakteristische Bereiche
der Spektren in Zusammenhang mit den bekannten Phinomenen der klassischen di-
elektrischen Spektroskopie gebracht werden. Zusétzlich wurden die Rauschspektren
mit Vorhersagen der iiblichen dielektrischen Spektroskopie verglichen. Dadurch wer-
den nicht nur Hinweise auf die Stimmigkeit der Messungen gegeben sondern auch
dariiber, ob die Vorraussetzungen fiir das Fluktuations-Dissipations-Theorem erfiillt
sind.

Weiterhin wurde die Temperaturabhingigkeit der Fluktuationen betrachtet, so-
wie das sogenannte Vogel-Fulcher-Verhalten einiger charakteristischer Punkte dieser
Kurven untersucht. Diese zeigen dieselbe Frequenz- und Temperaturabhingigkeit wie
der bekannte a-Peak.

Durch Multiplikation der Rauschspektren von Strom und Spannung kénnen Leis-
tungsfluktuationen berechnet werden. Diese Spektren zeigen einen dhnlichen Verlauf
wie der Imaginérteil der dielektrischen Funktion.
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Um jedoch die Messung auf Temperaturen im Bereich direkt unterhalb des Glas-
iibergangs auszudehnen, muss die Messaparatur und die Elektronik weiterentwickelt
werden. Bei der Spannungsmessung muss dazu das Ladungsproblem (s. Abschnitt
4.4) gelost werden. In einem ersten Ansatz dieses Problem zu beheben, konnte man
auf den Kabelweg zwischen Probe und Verstirker verzichten und die Probe direkt am
Eingang des Verstirkers platzieren. Beim Stromrauschen konnte die Auflésung ver-
bessert werden, wenn man eine Schaltung mit groferem Gegenkopplungswiderstand
verwendet. Beliebig groft darf dieser jedoch nicht gewihlt werden, da sonst Probleme
wie ein zu grofer Innenwiderstand, Instabilitdt und verringerte Bandbreite der Schal-
tung auftreten. Zur Optimierung sollte der Gegenkopplungswiderstand besser an die
Impedanz der Probe angepasst werden. Ein Halbleiter, dessen Widerstand iiber die
Temperatur geregelt werden kann, konnte dabei als einstellbarer Gegenkopplungs-
widerstand verwendet werden. Als weitere Verbesserung wére eine Vergroferung der
Bandbreite anzustreben.

Detaillierte Vergleiche mit den Vorhersagen aus klassischen dielektrischen Mes-
sungen konnten eventuell dabei helfen, die beobachteten kleinen Abweichungen der
Spannungsmessung von der Theorie zu erkldren. Dariiberhinaus kann der Vergleich
mit den Daten der konventionellen dielektrischen Spektroskopie oder die NMR-
Spektroskopie die Natur des 1/ f-Anteils im Spektrum bei Temperaturen in der Néhe
des Glasiibergangs niher beleuchten. Zuséitzlich sollte man versuchen, die Rausch-
spektren unabhingig von der dielektrischen Spektroskopie zu interpretieren. Ein
wichtiger Punkt dafiir ware die Berechnung der zeitlichen m-Punkt-Autokorrela-
tionsfunktion. In diesem Fall wiirde man das Rauschsignal nicht spektral analysie-
ren, sondern das Signal in der Zeitdoméne aufnehmen und anschlieffend die Auto-
korrelationsfunktion bestimmen. Damit lassen sich interessante Schlussfolgerungen
beziiglich des Relaxationsverhaltens der Probe ziehen.

Ein weiter wichtiger Punkt ist die Untersuchung von Nichtgleichgewichtsprozes-
sen, die auftreten, wenn die Fliissigkeit sehr schnell auf Temperaturen knapp unter-
halb ihres Glasiibergangs abgekiihlt wird. Danach verédndern sich die mechanischen,
dynamischen und thermodynamischen Eigenschaften der Probe in Abhéangigkeit von
der Zeit. Die Untersuchung dieser Alterungsprozesse durch Messung der dielektri-
schen Polarisationsfluktuationen liefert neue Einsichten in die molekulare Dynamik
des Glasbildners.

Abschliefsend ldsst sich sagen, dass mit der entwickelten Methode zur Untersu-
chung des dielektrischen Verhaltens von Glésern ein vielfiltiges neues Instrument
zur Verfiigung steht.
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