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Kurzfassung

Die Kernaufgabe der Radionuklidmetrologie ist die Messung und Bereitstellung soge-
nannter primérer Aktivitdtsstandards sowie fundamentaler Zerfallsdaten von Radionu-
kliden, um deren Anwendung in Bereichen der Medizin, der Industrie und der Wissen-
schaft zu ermoglichen. Haufig sind diese Daten jedoch durch die Messunsicherheiten
konventioneller Messverfahren nur unzureichend genau bekannt und erschweren daher
die Anwendung. Aus diesem Grund war das Ziel des EMPIR Projekts PrimA-LTD
die Etablierung eines neuartigen Messverfahrens fiir die Radionuklidmetrologie, das auf
der Verwendung magnetischer Mikrokalorimeter basiert. Magnetische Mikrokalorimeter
sind energiedispersive Einzelteilchendetektoren, deren Detektionsprinzip auf der Erwér-
mung eines Teilchenabsorbers infolge eines Energieeintrags und der prézisen Messung
dieser Temperaturdnderung mit einem Temperatursensor beruht. Im Rahmen der vorlie-
genden Arbeit wurden in diesem Kontext zwei Detektortypen entwickelt. Der erste Typ
ist ein fiir viele Messungen wiederverwendbarer Detektor fiir die primére Aktivitatsstan-
dardisierung verschiedener Radionuklide, die in externe und thermisch tiber Golddréhte
an den Temperatursensor angekoppelte Teilchenabsorber integriert sind. Die quantita-
tive Untersuchung der Performanz und der Eignung dieser Detektoren erfolgte mit einer
in dieser Arbeit entwickelten Simulationsmethode, die auf der Zustandsraumdarstellung
basiert. Der zweite Detektortyp wurde speziell fiir die Messung des Elektroneneinfang-
Spektrums einer in den Teilchenabsorber aus Gold integrierten 5°Fe-Quelle optimiert.
Die *Fe-Quelle wurde hierbei mittels Ionen-Implantation deponiert und zwischen zwei
Absorberhélften eingeschlossen, die erstmals beide mit einem eigens dafiir entwickelten
Mikrofabrikationsprozess vollstdndig durch galvanische Abscheidung hochreinen Goldes
hergestellt wurden. Im Rahmen dieser Arbeit durchgefiithrte Messungen zeigen eine her-
vorragende intrinsische Energieauflosung dieses Detektortyps von AFEpwuv = 1,14eV
bei einer Energie von E = 0eV, die die Messung des Zerfallsspektrums von 5°Fe mit
nie dagewesener Prazision ermoglicht.
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Abstract

The core task of radionuclide metrology is the measurement and distribution of primary
activity standards as well as fundamental decay data of radionuclides to enable their ap-
plication in medicine, industry, and science. Often, these data are inadequately known
due to the measurement uncertainties of conventional measurement techniques, hinde-
ring their application. For this reason, the goal of the EMPIR project PrimA-LTD was
to establish a novel measurement technique for radionuclide metrology based on the
use of magnetic microcalorimeters. Magnetic microcalorimeters are energy-dispersive
single-particle detectors, whose detection principle relies on the heating of a particle
absorber resulting from an energy input, and the precise measurement of this tempera-
ture change with a temperature sensor. In this context, two types of detectors have been
developed in the scope of this work. The first type is a detector that can be reused for
many primary activity standardization measurements of various radionuclides, which
are incorporated into external particle absorbers that are thermally coupled to the tem-
perature sensor via gold wires. The quantitative investigation of the performance and
suitability of these detectors was carried out using a simulation method developed in
this work, which is based on the state-space representation. The second detector type
was specifically optimized for measuring the electron-capture spectrum of an *>Fe sour-
ce integrated into the gold particle absorber. The *Fe source was deposited using ion
implantation and enclosed by two absorber halves, both of which were for the first time
fully made of high-purity electroplated gold using a specially developed microfabricati-
on process. Measurements conducted as part of this work show an outstanding intrinsic
energy resolution of this detector type of A Epwnnv = 1.14€V at an energy of £ = 0eV,
enabling the measurement of the decay spectrum of °Fe with unprecedented precision.
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1 Einleitung

Seit der Entdeckung der Radioaktivitdt wurden mehrere tausend natiirlich vorkom-
mende und kiinstlich erzeugte Radionuklide identifiziert. Einige dieser Radionuklide
kommen heutzutage in vielfdltigen Einsatzbereichen der Medizin, der Industrie und
der Wissenschaft zur Anwendung. Eine Vielzahl dieser Anwendungen erfordert die pré-
zise Kenntnis iiber die Eigenschaften der jeweils verwendeten Radionuklide und der
zugrunde liegenden Zerfallsprozesse. Zum Beispiel muss die Aktivitat einer radioakti-
ven Probe in nuklearmedizinischen Behandlungen genauestens bekannt sein, um die
prézise Berechnung der verabreichten Strahlendosis zu ermoglichen [Jud22|. Die Akti-
vitdat und die Halbwertszeit langlebiger Radionuklide spielen zudem eine zentrale Rolle
fiir die Erforschung der Entstehungsgeschichte des Sonnensystems und fiir die nukleare
Abfallwirtschaft [War09, J612|. Andere Bereiche nutzen Radionuklide und ihre Eigen-
schaften als Tracer fiir die Untersuchung biologischer, hydrologischer und meteorolo-
gischer Prozessabldufe [Pom22|. Die exakte Charakterisierung der Eigenschaften von
Radionukliden ist daher von zentraler Bedeutung fiir ihre effektive Nutzung in allen
Anwendungsbereichen. Dieses Wissen bildet zudem die Basis fiir Grundlagenforschung
und gewéhrleistet die Sicherheit von Mensch und Umwelt im Umgang mit ionisierender
Strahlung.

Als Grundlage fiir alle gegenwértigen und zukiinftigen Anwendungen von Radionukliden
beschéftigt sich die Radionuklidmetrologie mit der Etablierung eines standardisierten
Systems fiir die hochprézise Messung von Radioaktivitdt. Von zentraler Wichtigkeit
ist dabei die Riickfiihrbarkeit der gemessenen Eigenschaften auf die Basiseinheiten des
SI-Einheitensystems. Eine der Kernaufgaben der Radionuklidmetrologie ist die Bereit-
stellung sogenannter priméarer Aktivitatsstandards fiir alle relevanten Radionuklide, die
zur Kalibration und Riickfithrung der Probenaktivitdten in den erlauterten Anwen-
dungen genutzt werden und fiir die Realisierung der SI-Einheit Becquerel (Bq) dienen
[Deb96|. Die primére Aktivitdtsstandardisierung bezeichnet hierbei die Bestimmung der
Aktivitdat mit einem Messverfahren, das eine dufserst geringe und klar definierte Mess-
unsicherheit besitzt und fiir das keine Kalibration anhand der bekannten Aktivitit eines
anderen Radionuklids erforderlich ist [Qui97].

Heutzutage sind in der Radionuklidmetrologie eine ganze Reihe verschiedener Messver-
fahren etabliert. Welche davon als primére Messverfahren gelten, hangt dabei von dem
zu messenden Radionuklid, dessen Zerfallsschema und der Art der emittierten Strah-
lung ab [Pom07|. Insbesondere sogenannte Fliissigszintillationszéhler (Liquid Scintilla-
tion Counter, LSC) werden routineméfig fiir die Aktivitdtsstandardisierung verwendet
[Bro07, dC16]. Bei diesem Messverfahren wird eine definierte Menge eines Radionuklids
in einen Fliissigszintillator gegeben und die Anzahl der Lichtblitze in einem definierten
Zeitraum unter Verwendung von Photomultipliern (PMTs) gezéhlt. Die Z&hlausbeute
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2 1. Einleitung

beziehungsweise die Detektionseftizienz dieses Verfahrens kann aufgrund von sogenann-
tem chemischen und optischen Quenching, abhéngig von dem gemessenen Radionuklid,
deutlich unter 100 % liegen. Die Berechnung der Detektionseffizienz des Zahlers und
damit die Bestimmung der Probenaktivitit setzt daher die Bekanntheit von funda-
mentalen Zerfallsdaten des Radionuklids voraus [Kosl5b]. Die verwendeten Zerfalls-
daten basieren dabei héufig auf existierenden Messungen und Modellrechnungen, die
selbst eine grofse Unsicherheit aufweisen. Gleichzeitig besitzen Fliissigszintillationszah-
ler einen hohen Energieschwellwert, wodurch Zerfallsereignisse geringer Energie nicht
in die Zahlung eingehen. All diese Umsténde fiihren, abhéngig von dem zu standar-
disierenden Radionuklid, zu hohen relativen Unsicherheiten im Bereich von mehreren
Promille [Kos15a], die die oben genannten Anwendungen zunehmend einschrénken. Ein
Bestreben in der Radionuklidmetrologie ist daher seit einigen Jahren die Verringerung
der Messunsicherheiten durch die Entwicklung fortgeschrittener und neuartiger Mess-
verfahren fiir die primére Aktivitdtsstandardisierung.

Aus diesem Grund zielte das durch das Européische Metrologieprogramm fiir Innovati-
on und Forschung (EMPIR!') geforderte Projekt PrimA-LTD — Towards new primary
activity standardisation methods based on low-temperature detectors darauf ab, ein neu-
artiges Messverfahren fiir die primére Aktivitdtsstandardisierung basierend auf magne-
tischen Mikrokalorimetern zu etablieren. Magnetische Mikrokalorimeter sind kryogene
Detektoren fiir die energiedispersive Messung einzelner Teilchen [Fle05, Kem18§]. Ihr
Funktionsprinzip basiert auf der Messung der Temperaturerhéhung eines Teilchenab-
sorbers infolge eines Energieeintrags. In magnetischen Mikrokalorimetern wird fiir die
Temperaturmessung ein paramagnetischer Temperatursensor eingesetzt, der sich in ei-
nem schwachen magnetischen Hintergrundfeld befindet und dessen Magnetisierung sich
bei einer Temperaturerh6hung verringert. Die Auslese dieser Magnetisierungsdnderung
geschieht hochprézise unter Verwendung eines supraleitenden Quanteninterferenzdetek-
tors (SQUID). Wegen ihrer hervorragenden Energieauflosung von AEpwpy = 1,25eV
fiir Energien bis £ = 10keV [Kra24, Tos24|, ihrer schnellen Signalanstiegszeit im Be-
reich von unter 100 ns [Rot08, Fle09| sowie ihrer hohen Linearitét [Kem18] sind magne-
tische Mikrokalorimeter ein etabliertes Messinstrument in einer Vielzahl von Anwen-
dungen. Beispiele sind etwa die Réntgenspektroskopie [Hen15, Sik20, Pfa22, Her24|, die
Réntgenastronomie [Stel9, Dev22|, die direkte Bestimmung der Neutrinomasse [Gas17],
die Suche nach dunkler Materie [vK23|, die Suche nach dem neutrinolosen doppelten
Betazerfall [Ale19, Kim23| und viele weitere.

Das grofe Potential in der Verwendung magnetischer Mikrokalorimeter fiir die Radionu-
klidmetrologie besteht darin, dass mit der Integration des zu messenden Radionuklids
in den Teilchenabsorber eine vom Zerfallsschema des Radionuklids unabhéngige De-
tektionseffizienz von praktisch 100 % erreicht werden kann. In Kombination mit der
herausragenden Energieauflosung magnetischer Mikrokalorimeter und dem damit ver-
bundenen duferst geringen Energieschwellwert erlaubt dies die absolute Aktivitdtsmes-
sung mit beispielloser Prazision. Aus den Gespréichen mit den am Projekt PrimA-LTD

! Abkiirzung fiir European Metrology Programme for Innovation and Research



beteiligten Radionuklidmetrologen geht etwa hervor, dass so gemessene primére Ak-
tivitdtsstandards um bis zu einem Faktor 5 verringerte Messunsicherheiten besitzen
konnen. Aufterdem kann das exzellente Auflésungsvermogen magnetischer Mikrokalori-
meter dazu genutzt werden, die Genauigkeit fundamentaler Zerfallsdaten signifikant zu
verbessern. Dies wurde in vorangegangenen Messungen bereits eindrucksvoll demons-
triert [Kos22, Rod23, Pau24|. Diese Daten erlauben wiederum verbesserte Unsicher-
heiten bei der oben beschriebenen Aktivitdtsstandardisierung unter Verwendung von
Fliissigszintillationszéhlern und helfen, erweiterte theoretische Modelle der Zerfallspro-
zesse experimentell zu iiberpriifen.

Im Rahmen des Projekts PrimA-LTD wurden zwei Hauptziele verfolgt. Zum einen sollte
die primére Aktivitdtsstandardisierung unter Verwendung von magnetischen Mikroka-
lorimetern an dem o-Emitter 2! Am, an dem S-Emitter '?°I und an dem iiber Elektro-
neneinfang zerfallenden Radionuklid *Fe demonstriert und die Ergebnisse mit etablier-
ten Messverfahren verglichen werden. Zum anderen sollte an dem Radionuklid *>Fe das
grofe Potential magnetischer Mikrokalorimeter fiir die Bestimmung fundamentaler Zer-
fallsdaten gezeigt werden. Letzteres betraf insbesondere die hochprazise Messung der
relativen Elektroneneinfang-Wahrscheinlichkeiten sowie die Untersuchung von Shake-
Up- und Shake-Off-Effekten und den Vergleich zu erweiterten Modellen.

In der vorliegenden Arbeit wurden die im Rahmen des Projekts PrimA-LTD genutz-
ten magnetischen Mikrokalorimeter entwickelt, hergestellt, charakterisiert und den Pro-
jektpartnern fiir Experimente zur Verfiigung gestellt. Die oben genannten Projektziele
bedingen den Bedarf an zwei grundsétzlichen Detektortypen. Der erste Detektortyp
dient fiir die Vermessung radioaktiver Quellen, die in separat von der Detektorherstel-
lung préaparierte, externe Teilchenabsorber integriert sind. Derartige Detektoren wurden
bereits in fritheren Projekten [Loil8a, Loi20, Ran20, Kau22| fiir die prizise Messung
von (-Spektren sowie fiir die Bestimmung von Elektroneneinfang-Wahrscheinlichkeiten
und Rontgenemissionsintensitédten verschiedener Radionuklide verwendet. Fiir die ther-
mische Ankopplung eines praparierten Absorbers an den Temperatursensor wurde in
diesen Féllen eine permanente Klebeverbindung genutzt, die den jeweils verwendeten
Detektor nur fiir dieses eine Experiment nutzbar machte. Da die einmalige Verwendung
eines Detektors im Kontext einer routineméfig durchzufiihrenden Aktivitatsstandar-
disierung einen erheblichen Kosten- und Ressourcenaufwand bedeuten wiirde, wurde
im Rahmen von PrimA-LTD angestrebt, wiederverwendbare Detektoren zu entwickeln,
die fiir eine Vielzahl von Experimenten beziehungsweise Messungen eingesetzt werden
kénnen. Hierfiir sollte der externe Teilchenabsorber iiber Golddrihte mit dem Tempe-
ratursensor des Detektors verbunden werden, die nach Abschluss eines Experiments auf
einfache Weise wieder entfernt werden koénnen. Aus theoretischen Uberlegungen heraus
erwartet man fiir ein derartiges Konzept allerdings, dass die thermische Ankopplung des
Absorbers iiber Golddréhte die Energieauflosung eines magnetischen Mikrokalorimeters
verschlechtert. Aus diesem Grund wurde im Rahmen dieser Arbeit nicht nur der eigent-
liche Detektor, sondern auch eine Simulationsmethode entwickelt, die eine quantitative
Vorhersage der Performanz eines derartigen Detektors in Abhédngigkeit der Figenschaf-
ten und der Anzahl der verwendeten Golddrahte ermoglicht.



4 1. Einleitung

Bei dem zweiten in dieser Arbeit entwickelten Detektortyp handelt es sich um ein De-
tektorarray fiir die hochstauflosende Messung des Elektroneneinfang-Spektrums von
%Fe mit sehr hoher Statistik von mindestens 10® Detektionsereignissen. Auch in die-
sem Fall sollte die ®*Fe-Quelle in den Teilchenabsorber des magnetischen Mikroka-
lorimeters integriert werden. Aus vorangegangenen Experimenten war hierbei jedoch
bekannt, dass konventionell in der Radionuklidmetrologie eingesetzte Methoden zur
Quellenpréaparation systematische Verzerrungen der gemessenen Spektren hervorrufen
[Loi04, Loi08, Loil8b|. Aus diesem Grund wurde fiir die Entwicklung des hier beschrie-
benen Detektorarrays erstmalig in der Radionuklidmetrologie die Ionen-Implantation
fiir die Quellenpréiparation verwendet, von der keinerlei systematischer Einfluss auf
das gemessene Spektrum zu erwarten ist. Dafiir wurde die ®Fe-Quelle in mikrofabri-
zierte Teilchenabsorber aus Gold implantiert. Der fiir diese Teilchenabsorber benotigte
Mikrofabrikationsprozess wurde im Rahmen dieser Arbeit entwickelt und in den Fabri-
kationsprozess des Detektorarrays integriert.

Diese Arbeit beginnt in Kapitel 2 mit einer Einfithrung in die theoretischen Grundlagen
von magnetischen Mikrokalorimetern. Hierfiir wird ihre grundlegende Funktionsweise
erlautert und auf die Eigenschaften der verwendeten Materialien fiir Teilchenabsorber
und Temperatursensor eingegangen. Darauf basierend und anhand der in dieser Ar-
beit verwendeten Detektorgeometrie wird ein Ausdruck fiir die erwartete Signalgrofe
hergeleitet. Gemeinsam mit den bekannten Rauschbeitrigen eines magnetischen Mi-
krokalorimeters kann so eine Abschétzung der erreichbaren Energieauflésung gemacht
werden, die fiir die Optimierung der Geometrie und der Betriebsparameter der in dieser
Arbeit entwickelten Detektoren genutzt wurde.

In Kapitel 3 werden die Methoden fiir die experimentellen Teile dieser Arbeit beschrie-
ben. Dies beinhaltet die grundlegenden Mikrofabrikationsprozesse, die bei der Herstel-
lung der Detektoren verwendet wurden. Auferdem wird ein Uberblick iiber die Funkti-
onsweise der SQUID-basierten Detektorauslese gegeben und die Betriebsweise der De-
tektoren in dem Millikelvin-Kryostaten der Arbeitsgruppe erldutert. Dazu zahlt die
Beschreibung eines in dieser Arbeit entwickelten und hergestellten Messaufbaus fiir den
Betrieb magnetischer Mikrokalorimeter. Schliefslich wird beschrieben, wie Detektorsi-
gnale digitalisiert und bis hin zu einem Energiespektrum ausgewertet wurden.

Kapitel 4 befasst sich mit dem im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Mikrofabrikations-
prozess fiir Teilchenabsorber aus Gold mit integrierter radioaktiver Quelle. Hierbei wird
zunéchst ein Uberblick iiber den entwickelten Prozessablauf gegeben und im Anschluss
die Optimierung der verwendeten Lithografie- und Galvanikprozesse beschrieben. Dies
beinhaltet neben der Beschreibung eines dafiir entwickelten und hergestellten Galva-
nikaufbaus fiir die Deposition hochreiner Goldschichten auch Messdaten zur Charakte-
risierung der deponierten Schichten, die eine hervorragende Schichtqualitét zeigten.

In Kapitel 5 wird die in dieser Arbeit entwickelte Methode fiir die Simulation der Si-
gnalform, des Rauschens und der Energieauflosung komplexer und nicht analytisch be-
schreibbarer Detektorkonfigurationen beschrieben. Hierbei wird zunéchst eine Einfiih-
rung in die dafiir verwendete Zustandsraumdarstellung gegeben. Anschliefend erfolgt



die Erlduterung sowie die Demonstration der Simulationsmethode anhand der in der
Literatur ausfiihrlich beschriebenen klassischen Detektorkonfiguration. Die Methodik
wird dann unter Verwendung der bekannten theoretischen Beschreibung eines solchen
Detektors validiert. Anhand der Simulation eines Hydra-Detektors wird aufterdem ein
Ausblick auf die Anwendungsmoglichkeiten der Simulationsmethode gegeben.

Kapitel 6 behandelt die Entwicklung der oben erwidhnten wiederverwendbaren Detek-
toren. Hierbei werden zunéchst Optimierungsrechnungen fiir die Auslegung der Geo-
metrien und der Betriebsparameter der Detektoren erlautert. Im Anschluss folgt die
Beschreibung der technischen Zeichnungen der Detektoren, die basierend auf den op-
timierten Detektorgeometrien und dem Aspekt der Wiederverwendbarkeit angefertigt
wurden. Daran kniipft eine Zusammenfassung der im Rahmen von PrimA-LTD ex-
tern durchgefiihrten Mikrofabrikation der Detektoren an. Nachfolgend wird eine im
Rahmen dieser Arbeit durchgefithrte Messung zur Validierung der Detektorfunktiona-
litdt im wiederverwendbaren Betriebsmodus beschrieben, die Messergebnisse diskutiert
und die gemessenen Signalformen analysiert. Diese Messdaten dienen im Anschluss
zur Validierung der oben erlduterten Simulationsmethode. Auf Basis dessen folgt die
Beschreibung mehrerer Simulationen fiir die quantitative Abschatzung der Detektorper-
formanz in Abhéngigkeit der verwendeten Golddriahte zwischen Teilchenabsorber und
Temperatursensor, anhand derer die Eignung wiederverwendbarer Detektoren fiir die
Aktivitdtsstandardisierung diskutiert wird.

Kapitel 7 enthélt die Beschreibung des entwickelten Detektorarrays fiir die hochauf-
l6sende Messung des Elektroneneinfang-Spektrums von *°Fe. Auch hier wird zunéchst
die anhand von Optimierungsrechnungen angefertigte technische Zeichnung beschrie-
ben. Daran ankniipfend wird die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrte Mikrofabrika-
tion erlautert, bei der der oben erwédhnte Fabrikationsprozess fiir Teilchenabsorber mit
Tonen-implantierter **Fe-Quelle eingesetzt wurde. Es folgt eine umfassende Charakte-
risierung des Detektorarrays hinsichtlich der magnetischen Eigenschaften des Tempe-
ratursensors, der Hohe und Form der gemessenen Detektorsignale sowie ein jeweiliger
Vergleich zur theoretisch berechneten Vorhersage. Zudem wird ein mit hoher Statistik
gemessenes Elektroneneinfang-Spektrum von *>Fe beschrieben und analysiert. Hierbei
stellte sich insbesondere heraus, dass das entwickelte Detektorarray eine hervorragende
intrinsische Energieauflosung besitzt und diese gemeinsam mit der exzellenten Qualitét
der implantierten **Fe-Quelle eine beispiellose Messgenauigkeit ermoglicht, die bisher
experimentell unbeobachtete Merkmale des Spektrums sichtbar macht.
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2 Theoretische Grundlagen

Dieses Kapitel gibt einen Uberblick iiber die Funktionsweise magnetischer Mikrokalori-
meter, um die Grundlagen fiir die im Rahmen dieser Arbeit entwickelten und charak-
terisierten Detektoren sowie Modellierungs- und Analysemethoden zu legen. Dies bein-
haltet die Beschreibung der verwendeten Absorber- und Sensormaterialien und ihrer
physikalischen Eigenschaften, der Detektorkonfiguration in modernen Systemen sowie
der theoretischen Modellierung des Detektorverhaltens zur Vorhersage der Detektorper-
formanz. Dies erlaubt im weiteren Verlauf der Arbeit die Optimierung der Detektoren
fiir die in der Einleitung genannten Anwendungen.

2.1 Grundprinzip magnetischer Mikrokalorimeter

Das Detektionsprinzip magnetischer Mikrokalorimeter basiert auf dem kalorimetrischen
Messprinzip. Geméaf diesem Messprinzip fiihrt ein Energieeintrag in den Detektor zu
einer Erhohung der Detektortemperatur, die mit einem sensitiven Thermometer prazise
gemessen wird [Fle05]. Dafiir besteht ein magnetisches Mikrokalorimeter aus einem an
die jeweilige Anwendung angepassten Teilchenabsorber, der thermisch stark an einen
Temperatursensor gekoppelt ist, der wiederum schwach an ein Warmebad angebunden
ist. Der Aufbau eines solchen Detektors sowie ein typisches Detektorsignal sind sche-
matisch in Abbildung 2.1 dargestellt. Deponiert ein einfallendes Teilchen die Energie
0F im Teilchenabsorber, so erwérmt sich der Detektor in linearer Naherung um die
Temperatur

oK
N Ctot’

wobei Cio; = C, + C die Gesamtwarmekapazitiat des Detektors bezeichnet, die sich
aus der Warmekapazitdt C, des Teilchenabsorbers und der Warmekapazitiat C des
Temperatursensors zusammensetzt. Im Anschluss relaxiert die Temperatur des Detek-
tors zuriick auf seine urspriingliche Betriebstemperatur Ty. Dabei ist die Zeitkonstante
71 ~ Cio/G des Abfalls durch den Wérmeleitwert G zum Warmebad sowie die Ge-
samtwarmekapazitiat des Detektors gegeben. Ist die hervorgerufene Temperaturdnde-
rung deutlich kleiner als die Betriebstemperatur des Detektors, das heifst 67T < Tp, so
bleiben alle Detektoreigenschaften naherungsweise konstant. In diesem Fall lésst sich
durch Messung von 67" direkt auf die urspriingliche Teilchenenergie schliefsen.

oT

(2.1)

Magnetische Mikrokalorimeter nutzen als Temperatursensor ein paramagnetisches Sen-
sormaterial, fiir das ein Wirtsmetall wie Gold (Au) oder Silber (Ag) mit einigen hundert
ppm des Seltenerdmetalls Erbium dotiert wird. Durch Platzierung in einem schwachen
aufseren Magnetfeld kommt es in einem solchen Material zu einer Ausrichtung der ma-
gnetischen Momente und es entsteht eine temperaturabhéingige Magnetisierung M (T').

7
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Abbildung 2.1: a) Schematischer Aufbau eines magnetischen Mikrokalorimeters. Die Energie
O F eines einfallenden Teilchens, die im Teilchenabsorber deponiert wird, fithrt zu einer Tem-
peraturerhohung des Detektors. Ein paramagnetischer Temperatursensor, der sich in einem
schwachen duferen Magnetfeld befindet, #ndert hierdurch seine Magnetisierung, deren An-
derung prézise mittels einer supraleitenden Detektionsspule sowie einem Stromsensor-SQUID
ausgelesen werden kann. b) Darstellung eines typischen Temperaturverlaufs des Detektors
nach Teilchenabsorption. Dieser zeichnet sich durch einen sehr schnellen Signalanstieg und
einen anschliefenden Signalabfall aus, dessen Zeitkonstante 71 durch den Warmeleitwert G
der thermischen Anbindung an das Warmebad sowie die Warmekapazitit des Detektors gege-
ben ist.

Das Material reagiert dadurch auf eine Temperaturdnderung mit der Magnetisierungs-

anderung

OM
OM o =0T (2.2)

Wie in Abbildung 2.1 dargestellt, ist der Temperatursensor von einer supraleitenden
Detektionsspule umgeben. Die Magnetisierungséinderung des Sensors infolge einer Teil-
chenabsorption fiihrt nach den Gleichungen 2.1 und 2.2 zu einer magnetischen Fluss-
anderung

oM OF
u —
aT C, + Cy
in der Detektionsspule. Die Umwandlung dieser Flussanderung in ein messbares elektri-
sches Signal geschieht hochpréizise unter Verwendung von mit Gleichstrom betriebenen

supraleitenden Quanteninterferenzdetektoren (dc-SQUIDs). Ein Uberblick iiber deren
Funktionsweise wird in Abschnitt 3.2 gegeben.

5P (2.3)

Magnetische Mikrokalorimeter werden typischerweise bei Temperaturen 7" < 100 mK
betrieben. Zum einen verringert sich so die Detektorwarmekapazitat deutlich, da der
phononische Anteil der Warmekapazitéaten von Teilchenabsorber und Temperatursensor
vernachlassigbar gering wird und sich der elektronische Anteil stark reduziert. Zum
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anderen nimmt, wie in Abschnitt 2.3 beschrieben wird, die Magnetisierungsénderung
OM /0T des Sensormaterials zu tiefen Temperaturen hin zu. Beide Effekte fithren nach
Gleichung 2.3 zu einer Erhohung der gemessenen Signalgréfe. Da sich ebenfalls das
thermische Rauschen reduziert, ermoglichen tiefe Betriebstemperaturen eine verbesserte
Detektorperformanz.

Die Wahl eines metallischen Wirtsmaterials fiir das Sensormaterial bedeutet zwar eine
zusétzliche elektronische Wéarmekapazitat, wird aber damit gerechtfertigt, dass auf-
grund der Wechselwirkung zwischen den Elektronen und den magnetischen Momenten
sehr schnelle Anstiegszeiten des Detektorsignals unter 100ns erzielt werden koénnen
[Ban93, Fle09, Kem18|. Messungen mit dielektrischen Wirtsmaterialien ergaben hin-
gegen aufgrund der schwachen Wechselwirkung zwischen Phononen und magnetischen
Momenten Signalanstiegszeiten im Bereich einiger 10 bis 100 ms [Bi88, Bu93], die fiir
eine Vielzahl von Anwendungen und Experimenten nicht praktikabel sind. Eine detail-
lierte Beschreibung der Eigenschaften des in dieser Arbeit verwendeten Sensormaterials
wird in Abschnitt 2.3 gegeben.

2.2 Der Teilchenabsorber

Sowohl die thermischen Eigenschaften als auch die Geometrie des Teilchenabsorbers
spielen eine entscheidende Rolle fiir die Performanz magnetischer Mikrokalorimeter.
Ublicherweise wird durch das Experiment eine hohe Quanteneffizienz auf einer gewis-
sen aktiven Detektionsfliche gefordert. Gleichzeitig soll der Absorber bei der Betriebs-
temperatur jedoch eine geringe Wérmekapazitit besitzen, um nach Gleichung 2.3 eine
moglichst hohe Signalgréfie zu erreichen. Aufserdem ist, wie weiter unten erlautert wird,
eine hohe thermische Leitfahigkeit des Absorbers entscheidend, um eine schnelle Signal-
anstiegszeit zu erreichen und gleichzeitig Positionsabhéngigkeiten zu vermeiden.

Die Wahrscheinlichkeit, dass ein Teilchen im Absorber absorbiert wird, hdngt von der
Teilchenart, der Teilchenenergie, dem Absorbermaterial sowie der Absorberdicke ab.
Im Falle von Rontgen- und Gammastrahlung mit Photonenenergien zwischen einigen
10 eV und mehreren 100 keV erfolgt die Teilchenabsorption primér {iber den Photoeffekt
und den Comptoneffekt [Berl0]. Dabei kann aus dem Lambert-Beerschen Gesetz eine
Gleichung fiir die Absorptionswahrscheinlichkeit P hergeleitet werden:

P(d) =1— e #o4, (2.4)

Hier bezeichnet d die Dicke des absorbierenden Materials und p(o) den Absorptions-
koeffizienten, der vom energieabhédngigen Wirkungsquerschnitt o sowie von der Ord-
nungszahl (o o< Z°) des Absorbermaterials abhingt.

Mit der im Experiment benotigten Quanteneffizienz und aktiven Detektionsflache kann
lediglich iiber die Wahl des Absorbermaterials die Warmekapazitat Ci; des Detek-
tors minimiert und damit geméf Gleichung 2.1 die Signalgréfte maximiert werden. Als
intuitive Wahl erscheinen hierbei dielektrische Materialien, da ihre rein phononische
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Warmekapazitdat bei den Betriebstemperaturen von magnetischen Mikrokalorimetern
auferst gering ist. Bei der Energieabsorption in dielektrischen Absorbern kénnen je-
doch Elektron-Loch-Paare entstehen, die an Gitterdefekten gefangen werden und da-
durch sehr lange Lebensdauern besitzen kénnen. Dies fiihrt zu einem Signalverlust und
als Resultat von Fluktuationen der Lebenszeiten dieser Elektron-Loch-Paare zu einer
Verschlechterung der Energieauflosung des Detektors [McC93|. Ebenfalls eine sehr ge-
ringe Warmekapazitéit besitzen Supraleiter bei Betriebstemperaturen 7' < 0,17¢. Die
Verwendung von Blei- und Zinn-Absorbern ist etabliert [Hor07], wobei jedoch nicht
vollsténdig verstandene Thermalisierungsprozesse zu dufserst langen Signalabfallszeiten
in der Grofenordnung von einigen 100 ms oder Sekunden fithren [Gal00]. Die Zéhlrate
des Detektors wird dadurch entweder massiv eingeschrinkt oder die Energieauflésung
beeintrichtigt. Die Verwendung eines metallischen Teilchenabsorbers bringt zwar ei-
ne vergleichsweise hohe elektronische Warmekapazitat mit sich; fallt die Wahl jedoch
auf ein Material mit hoher Ordnungszahl Z, so kann die benétigte Absorberdicke zur
Erreichung der geforderten Quanteneffizienz sehr gering gehalten werden. Ein weiterer
Vorteil metallischer Absorbermaterialien gegeniiber den anderen genannten Optionen
ist deren hohe thermische Leitfahigkeit. Diese ermdglicht eine schnelle Thermalisierung
des gesamten Absorbervolumens nach Absorption eines Teilchens, bevor Wéarme an den
Temperatursensor abgegeben wird. So wird eine Abhéngigkeit der Detektorsignalform
von der Position des Energieeintrags im Absorber verhindert [FF08, Piel2], die andern-
falls zu einer Verbreiterung des Energiespektrums und damit zu einer Verschlechterung
der Energieauflésung fithren kann.

In Rahmen dieser Arbeit wurden Absorber aus Gold verwendet, da Gold eine hohe
Ordnungszahl von Z = 79 mit sehr hoher thermischer Leitfdhigkeit vereint. Zudem
ist es chemisch stabil, inert und es existieren eine Reihe etablierter Herstellungsverfah-
ren fiir mikrostrukturierte Goldschichten. Abhéngig von dem verwendeten Verfahren
fiir die Deposition einer Goldschicht unterscheidet sich der Grad an Defekten in der
Schicht und damit ihre Qualitéit. Der Reinheitsgrad einer Schicht lasst sich durch das
Restwiderstandsverhéltnis

(2.5)

quantifizieren, das aus dem Verhéltnis ihres elektrischen Widerstandes bei Raumtempe-
ratur und bei der Temperatur 1" = 4,2 K berechnet wird. Dies ist sinnvoll, da die mitt-
lere freie Weglidnge der Leitungselektronen bei Raumtemperatur von der Elektronen-
Phononen-Streuung dominiert wird, wéhrend sie bei niedrigen Temperaturen allein
durch die Streuung an Gitterdefekten wie Korngrenzen und Verunreinigungen bestimmt
ist. Nach dem Wiedemann-Franz-Gesetz ist die thermische Leitfahigkeit eines Metalls
mit der elektrischen Leitfahigkeit verkniipft. Somit ist ein hohes Restwiderstandsver-
héltnis ein Indikator fiir eine hohe thermische Leitfdhigkeit bei tiefen Temperaturen
[Irw05].

In der frithen Thermalisierungsphase nach Energiedeposition in den Teilchenabsorber
kommt es zur Erzeugung athermischer Phononen. Diese konnen, wie in Abbildung 2.2a)
schematisch dargestellt, mit gewisser Wahrscheinlichkeit in das Substrat entweichen, be-
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Abbildung 2.2: Schematischer Querschnitt eines magnetischen Mikrokalorimeters, dessen
Teilchenabsorber a) vollflichig und b) iiber wenige Stamme mit dem Temperatursensor ver-
bunden ist. In roter Farbe ist jeweils schematisch der Pfad eines athermischen Phonons nach
Energieabsorption eingezeichnet.

vor sie mit dem Elektronensystem des Detektors thermalisieren [Koz13|. Dieser Energie-
verlust kann bei jedem Detektionsereignis unterschiedlich hoch ausfallen, was zu einem
niederenergetischen Schweif im gemessenen Energiespektrum fiihrt und die Energieauf-
l6sung des Detektors verschlechtert. Der Verlust athermischer Phononen kann signi-
fikant verringert werden, indem die Kontaktfliche zwischen Absorber und Sensor auf
wenige Prozent reduziert wird. Wie in Abbildung 2.2b) dargestellt, ist der Absorber
magnetischer Mikrokalorimeter daher typischerweise nur iiber wenige Stamme mit dem
Sensor verbunden und ansonsten freistehend, wodurch sich die Interaktionsléange der
athermischen Phononen zur Thermalisierung im Absorber deutlich erhoht [Kem18].

2.3 Thermodynamische Eigenschaften des
paramagnetischen Sensormaterials

Wie Gleichung 2.3 darlegt, ist es fiir die Vorhersage der Signalgréfte eines magneti-
schen Mikrokalorimeters notwendig, die Temperaturabhéngigkeit der Warmekapazitat
Cs(T') sowie der Magnetisierung M (T') berechnen zu koénnen. In diesem Abschnitt soll
daher erldutert werden, wie sich die paramagnetischen Eigenschaften der im Rahmen
dieser Arbeit verwendeten Sensormaterialien Gold-Erbium (Au:Er) und Silber-Erbium
(Ag:Er) beschreiben lassen.

Wie bereits in Abschnitt 2.1 angemerkt, werden fiir magnetische Mikrokalorimeter iibli-
cherweise verdiinnte Legierungen aus Gold oder Silber mit einigen hundert ppm Erbium
als Temperatursensor verwendet. Das Erbium nimmt dabei reguléare Gitterplétze in den
kubisch-flichenzentrierten Kristallstrukturen der Wirtsmetalle ein [Abr12|. Ein Erbium-
Atom gibt bei diesem Vorgang drei Elektronen an das Elektronengas des Wirtskristalls
ab und nimmt dadurch die Elektronenkonfiguration

Er*t 1 [Kr]4d'" 4" 557 5p° (2.6)

an, wobei aus der nicht vollstdndig gefiillten 4 f-Schale ein permanentes magnetisches
Moment resultiert. Die Elektronen der 4 f-Schale, welche einen Radius von 74 =~ 0,3 A
besitzt und daher tief im Inneren des Er**-Tons liegt [Fra76|, sind vom Einfluss des
Kristallfelds des Wirtsmetalls durch die Elektronen der weiter aufsen liegenden 5s- und
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5p-Schalen weitgehend abgeschirmt [Abr12|. Aus diesem Grund kénnen die Hund’schen
Regeln fiir die Berechnung von Gesamtspin .5, Gesamtbahndrehimpuls L und Gesamt-
drehimpuls J verwendet werden. Fiir den 16-fach entarteten Grundzustand ergeben sich
diese zu S = 3/2, L = 6 und J = 15/2. Das magnetische Moment eines Er’*-Ions ist
durch

f=—gusJ (2.7)
gegeben, wobei up = 9,27-10724 J/T das Bohr’sche Magneton und gy den Landé-Faktor
bezeichnet. Dieser berechnet sich zu

JJ+1)+SS+1)—L(L+1) 6

gi=1 27(J + 1) 5 (28)

Das so vorhergesagte magnetische Verhalten des Sensormaterials stimmt fiir hohe Tem-
peraturen (7' > 100 K) gut mit experimentell bestimmten Daten {iberein [Wil69]. Fiir
Temperaturen 7' < 100 K kann jedoch der Einfluss des Kristallfelds auf die Er**-Ionen
nicht vernachléssigt werden. Dieses zusétzliche Potential, das auf die Elektronen der
4 f-Schale wirkt, fithrt zur Authebung der Entartung des Grundzustandes, der in eine
Reihe von Multipletts aufgespalten wird. Das energetisch niedrigste der Multipletts ist
ein I';-Doublett, das zum néchsthoher gelegenen Multiplett einen Abstand von etwa
AE/kg ~ 17K im Falle von AwEr und AE/kg ~ 25K im Falle von Ag:Er besitzt
|[Hah92]. Dabei bezeichnet kg = 1,38 - 10723 J/K die Boltzmann-Konstante. Bei niedri-
gen Temperaturen und schwachen Magnetfeldern kann also angenommen werden, dass
nur die Energiezustinde dieses Doubletts besetzt werden und das System somit als
effektives Zwei-Niveau-System mit dem Quasi-Spin S = 1 /2 und dem Landé-Faktor
g3.AuE: = 6,80 im Falle von Au:Er und gy agr = 6,84 im Falle von Ag:Er beschrieben
werden kann [Tao71, Abrl2]|.

Fiir eine quantitative Berechnung von Warmekapazitat und Magnetisierung des Sensor-
materials muss die Wechselwirkung der Er®"-Ionen untereinander beriicksichtigt wer-
den. Im Falle von Au:Er und Ag:Er sind dabei zwei Wechselwirkungen relevant [Ens00,
Fle00]. Die Dipol-Dipol-Wechselwirkung ist eine direkte Wechselwirkung aufgrund an-
ziehender magnetischer Kréfte zwischen den magnetischen Momenten. Bei der soge-
nannten Ruderman-Kittel-Kasuya-Yosida-Wechselwirkung (RKKY-Wechselwirkung) in-
teragieren die magnetischen Momente indirekt durch Polarisation des Spins der Lei-
tungselektronen des Wirtsmetalls. Die Stéarke beider Wechselwirkungsarten zwischen
zwel magnetischen Momenten nimmt kubisch zu deren Abstand ab [Fle05]. Es ist daher
moglich, beide Wechselwirkungen direkt miteinander zu vergleichen und einen Wechsel-
wirkungsparameter « einzufiithren, der die relative Starke der RKKY-Wechselwirkung
zur Starke der Dipol-Dipol-Wechselwirkung angibt. Fiir die Sensormaterialien Au:Er
und Ag:Er wurden im Rahmen dieser Arbeit die Wechselwirkungsparameter ap,.gr = 5
[Fle03] beziehungsweise aagp: = 12,5 [Henl7| angenommen.

Die thermodynamischen Eigenschaften der verwendeten Sensormaterialien wurden in
der Vergangenheit mithilfe numerischer Methoden berechnet [Sch00, Fle03|. In Abbil-
dung 2.3 sind die so bestimmte spezifische Warmekapazitiat ¢(7") und die Magneti-
sierung M(T~!) fiir Auw:Er mit einer Erbium-Konzentration von zg, = 300 ppm fiir
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Abbildung 2.3: Gemessene und numerisch berechnete thermodynamische Eigenschaften von
Au:Er mit einer Konzentration von xg, = 300 ppm fiir verschiedene Magnetfeldstirken unter
Verwendung des Wechselwirkungsparameters o« = 5. a) Spezifische Warme als Funktion der
Temperatur. b) Magnetisierung als Funktion der inversen Temperatur. Die Diagramme wurden
aus [Fle05] adaptiert.

verschiedene Magnetfeldstarken und den angenommenen Wechselwirkungsparameter
a = b dargestellt. Die Warmekapazitit zeigt das fiir ein Zwei-Niveau-System typische
Verhalten einer Schottky-Anomalie und weist ein charakteristisches Maximum auf. Fiir
stirkere Magnetfelder nimmt die Hohe dieses Maximums zu und es verschiebt sich zu
hoheren Temperaturen. Die Magnetisierung folgt bei hohen Temperaturen der 1/7-
Abhéngigkeit des Curie-Gesetzes und geht fiir tiefe Temperaturen in Sattigung, was
der parallelen Ausrichtung aller magnetischen Momente des Sensormaterials zum dufse-
ren Magnetfeld entspricht. Diese Séttigung tritt bei hoheren Magnetfeldstéarken frither
ein. Die zusétzlich in Abbildung 2.3 eingetragenen Messdaten einer Au:Er Probe zeigen
eine hervorragende Ubereinstimmung zu den beschriebenen Simulationsdaten.

Im Rahmen dieser Arbeit lagen simulierte Magnetfeld- und temperaturabhéngige ther-
modynamische Daten fiir Au:Er fiir verschiedene Erbium-Konzentrationen xg, vor. Fiir
die Berechnung der thermodynamischen Daten von Ag:Er wurden die in [Dan05| einge-
fithrten Skalierungsregeln verwendet, mit denen mit dem Wechselwirkungsparameter o«
simulierte Daten in Daten mit dem Ziel-Wechselwirkungsparameter o/ iiberfiihrt wer-
den. Fiir den hier verwendeten Fall bedeutet das konkret, dass die spezifische Wéarme-
kapazitéit sowie die Magnetisierung von Au:Er wie folgt zu Ag:Er umgerechnet werden:

QAuEr QAg:Er

CS<BJT7xEr7OéAg:Er) = + Cs (BaTu xEraaAu:Er> (29)
QAg:Er QAuEr
QAu:Er QAg:Er

M<BaT7xEr7aAg:Er) = M <B7T7 xEraaAu:Er> . (210)
O Ag:Er QAu:Er

Grundsatzlich ist die resultierende Signalgréfe eines magnetischen Mikrokalorimeters
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mit dem Sensormaterial Ag:Er aufgrund der deutlich starkeren RKKY-Wechselwirkung
gegeniiber Au:Er verringert. Jedoch tragt Gold im Gegensatz zu Silber ein Kernqua-
drupolmoment. Wegen der asymmetrischen Ladungsverteilung im Goldkristall in An-
wesenheit von Er*T-Ionen kommt es zu einer Aufspaltung der Energiezustinde, was zu
einem zusétzlichen Beitrag zur Gesamtwarmekapazitit des Sensors fiihrt. Dabei wird
nach einer Energiedeposition im Detektor ein Teil der von den magnetischen Momenten
aufgenommenen Energie mit einer Zeitkonstante von mehreren 100 ps an das System
der Quadrupolmomente abgegeben [Ens00|. Dies dufsert sich in einem der Abfallszeit
des Detektors iiberlagerten, zusitzlichen Signalabfall mit schnellerer Zeitkonstante. Da
Silber kein Kernquadrupolmoment besitzt, tritt dieser Effekt unter Verwendung von
Ag:Er nicht auf. Aufgrund der somit geringeren Wéarmekapazitat und langsameren Si-
gnalabfallszeit kann mit dem Sensormaterial Ag:Er eine bessere Energieauflosung als
unter Verwendung von Au:Er erreicht werden [Kem18].

2.4 Detektorgeometrie und Detektorauslese

Moderne magnetische Mikrokalorimeter werden mithilfe von Methoden der Diinnschicht-
technologie mikrofabriziert, wodurch zuverlassig hochstintegrierte Detektorsysteme her-
gestellt werden konnen. Dabei existiert eine Reihe von etablierten Detektorgeometrien,
iiber die ein Uberblick in [Fle05] und [Kem18] gegeben ist. Die in dieser Arbeit ver-
wendete Geometrie ist schematisch in Abbildung 2.4 dargestellt und besteht aus zwei
Detektorpixeln, die von einem einzelnen Stromsensor-SQUID ausgelesen werden. Jedes
Detektorpixel besitzt einen Temperatursensor, der auf eine méanderférmige supralei-
tende Detektionsspule aufgebracht ist, die typischerweise aus einer mikrostrukturierten
Diinnschicht aus Niob (Nb) besteht. Auf dem Temperatursensor befindet sich der Teil-

Supraleitende —>
Detektionsspule

Abbildung 2.4: Schematische Darstellung eines mittels Diinnschichttechnologie mikrofabri-
zierten magnetischen Mikrokalorimeters. Die paramagnetischen Temperatursensoren der bei-
den gradiometrisch angeordneten Pixel sind auf planare supraleitende méanderférmige Detek-
tionsspulen aufgebracht. Uber den Sensoren befinden sich die freistehenden Teilchenabsorber,
die {iber wenige Stdmme mit den Temperatursensoren verbunden sind.
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chenabsorber freistehend auf wenigen Stdmmen. Die Detektionsspulen der beiden De-
tektorpixel sowie die Einkoppelspule des SQUIDs sind parallel zueinander verschaltet
und bilden einen supraleitenden Flusstransformator. Durch die Verwendung eines su-
praleitenden Flusstransformators ldsst sich eine raumliche Trennung von magnetischem
Mikrokalorimeter und SQUID erreichen, wodurch thermische Einfliisse durch die Wér-
medissipation des SQUIDs auf das magnetische Mikrokalorimeter deutlich reduziert
werden konnen.

Da die beiden Detektionsspulen eine geschlossene supraleitende Schleife bilden, in der
magnetische Flusserhaltung gilt, kann ein supraleitender Dauerstrom in den beiden
Spulen prapariert werden, durch dessen Magnetfeld die Temperatursensoren magneti-
siert werden. Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Préaparation dieses Dauerstroms unter
Verwendung eines Heizer-basierten Dauerstromschalters durchgefiihrt. Eine detaillierte
Beschreibung der Funktionsweise eines solchen Dauerstromschalters ist beispielsweise in
[Hen17], [Sch19] und |Gei20] gegeben. Zusammengefasst besteht der Dauerstromschalter
aus einem resistiven Heizelement, das beispielsweise aus Gold-Palladium (AuPd) gefer-
tigt ist, mit dem ein kleiner Bereich der supraleitenden Schleife in den normalleitenden
Zustand geheizt wird. Da somit die magnetische Flusserhaltung in der Schleife aufge-
hoben ist, kann iiber den Strom einer externen Stromquelle durch die Detektionsspulen
ein magnetischer Fluss in die Schleife eingebracht werden. Im Anschluss wird der kleine
Bereich wieder in den supraleitenden Zustand abgekiihlt, wodurch die Schleife erneut
vollstéandig supraleitend wird. Aufgrund der magnetischen Flusserhaltung fliefit nach
Abschalten der externen Stromquelle ein supraleitender Dauerstrom in der Schleife, der
die magnetische Flussénderung aufgrund des Abschaltens der Stromquelle ausgleicht.

Da die Detektionsspulen lediglich auf einer Seite mit Sensormaterial bedeckt sind, be-
tragt das theoretische Maximum des Fiillfaktors in der oben beschriebenen Detektor-
geometrie F' — 0,5 [Fle09]. Der Fiillfaktor bezeichnet hierbei das Verhéltnis aus dem
den Sensor durchdringenden Magnetfeld und dem erzeugten Gesamtmagnetfeld. Andere
Geometrien, bei denen die Sensorschicht von der Detektionsspule umschlossen ist, kon-
nen Fiillfaktoren bis zu F' — 1 erreichen [Kem18|. Der Hauptvorteil der in dieser Arbeit
verwendeten Geometrie ist jedoch, dass die Detektionsspulen in einer einzigen Schicht
mikrofabriziert werden konnen und so keine vertikalen Durchkontaktierungen (Vias) zu
einem hoher gelegenen Teil der Detektionsspule notwendig sind. Die Fabrikation solcher
Vias, die eine vergleichbare supraleitende Stromtragfahigkeit wie einschichtige Struktu-
ren besitzen, ist technologisch sehr herausfordernd und wurde im Rahmen dieser Arbeit
daher nicht in Betracht gezogen.

2.4.1 Magnetfeldverteilung im Temperatursensor

Wie in Abschnitt 2.3 gezeigt, hingen Warmekapazitat und Magnetisierung des Sensor-
materials von der magnetischen Flussdichte B ab. Um Vorhersagen iiber die thermody-
namischen Eigenschaften eines Sensors treffen zu konnen, ist also die Kenntnis iiber die
Magnetfeldverteilung im Sensor nétig. Das vom Dauerstrom I, erzeugte B-Feld ist in
der oben beschriebenen Detektorgeometrie mit maanderférmiger Detektionsspule inho-
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mogen und kann nicht analytisch berechnet werden. Daher wird dessen Berechnung im
Rahmen dieser Arbeit mithilfe des Programms FEMM! numerisch durchgefiihrt. Da ei-
ne maanderférmige Detektionsspule entlang der langen Richtung der einzelnen Streifen
aus einer zahlreichen Wiederholung hin- und riicklaufender supraleitender Leiterbahnen
besteht, geniigt fiir die Simulation die Betrachtung eines einzelnen Leiterpéarchens mit
hin- und riicklaufendem Strom und die Annahme von periodischen Randbedingungen.
Entlang der Streifen wird eine unendliche Ausdehnung der Leiterbahnen angenommen.
Eine so exemplarisch simulierte Magnetfeldverteilung ist in Abbildung 2.5 dargestellt.
Die 250nm hohen, rechteckigen Leiterbahnen besitzen eine Breite von je w = 3pm
und einen Mitte-zu-Mitte-Abstand von p = 6 pm. Sie sind vollsténdig von einer 350 nm
dicken Isolationsschicht bedeckt, die typischerweise aus Siliziumdioxid (SiOg) besteht.
Darauf befindet sich in diesem Beispiel die 1,5 pm dicke Sensorschicht. Fiir die Simu-
lation wurde fiir die supraleitenden Leiterbahnen eine Permeabilitétszahl p, = 0 (ideal
diamagnetisch) und fiir die restlichen Schichten p, = 1 angenommen.

In Abbildung 2.5 sind die simulierten Magnetfeldlinien in grauer Farbe dargestellt, die
aufgrund der entgegengesetzten Stromrichtung gegenléufig um die beiden Leiterbahnen
verlaufen. Die magnetische Flussdichte in z-Richtung nimmt rapide mit der Distanz
zu den Bahnen ab. Farblich kodiert ist das ortsabhéngige Verhéltnis B/I; aus der si-
mulierten Flussdichte und dem felderzeugenden Dauerstrom. Dies bietet sich an, da
zwischen Dauerstrom und der Stérke der erzeugten magnetischen Flussdichte eine Pro-
portionalitdt besteht. Es geniigt also fiir jede Spulengeometrie eine einzige Simulation
der Magnetfeldverteilung fiir einen gegebenen Dauerstrom, die dann auf andere Strome

3 0,6
0,5
2
04%
£ =
21 Sensor 035
N o 02@
0 /V7/ 111 | I — 8
W= s | B
-1 0,0
-6,0 —-4.,5 -3,0 -1,5 0,0 1,5 3,0 4,5 6,0

X/ Hm

Abbildung 2.5: Mit der Software FEMM simulierte Magnetfeldverteilung im Querschnitt
zweier benachbarter Leiterbahnen einer méaanderféormigen Detektionsspule mit der Dicke
250 nm, der Leiterbahnbreite w = 3 pm und dem Mitte-zu-Mitte-Abstand p = 6 pm. Farblich
kodiert ist das Verhéltnis der Flussdichte zu dem in der Detektionsspule flielfenden Dauer-
strom B/Ij. Fiir die Berechnung der Signalgrofe eines magnetischen Mikrokalorimeters ist die
Magnetfeldverteilung im weiff eingerahmten Sensor relevant, der hier eine Héhe von 1,5 pm be-
sitzt. Zwischen Detektionsspule und Sensor befindet sich eine 350 nm dicke Isolationsschicht.

'Finite Element Method Magnetics von David Meeker (https://www.femm.info/)
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skaliert werden kann. Aufserdem wird in [Bur04] mithilfe des Reziprozitéatstheorems ge-
zeigt, dass B/l als Kopplungsfaktor zwischen Detektionsspule und den magnetischen
Momenten an jedem Ort im Sensor verstanden werden kann?. Die Richtung der magne-
tischen Flussdichte ist dabei nicht relevant fiir die Berechnung der Signalgrofe, sondern
es geniigt die Kenntnis {iber ihren Betrag an jedem Ort im Volumen des Sensors.

2.4.2 Berechnung der Signalgrofse

Die Signalgrofe 6 /5 E eines magnetischen Mikrokalorimeters wird als diejenige Ande-
rung des magnetischen Flusses § @ in der Detektionsspule beschrieben, die aus einem
Energieeintrag 0 F in den Absorber resultiert. Um diese zu berechnen, wird das Vo-
lumen des Sensors in kleine Volumenelemente dV' unterteilt. Unter Verwendung von
Gleichung 2.2 ergibt sich bei einer Temperaturdnderung 67 die Magnetisierungsande-
rung fiir das Volumenelement am Ort 7 zu

L OM(B(7)
IM(T) = 5T
Dabei kommen die mittels der Simulationssoftware FEMM bestimmte magnetische
Flussdichte B(7) an den Orten eines jeden Volumenelements sowie die numerisch be-
rechneten thermodynamischen Eigenschaften des Sensormaterials aus Abschnitt 2.3 zur
Anwendung. Die Magnetisierungsénderung in einem Volumenelement bewirkt wieder-
um eine magnetische Flussdnderung in der Detektionsspule von

B(7r)

0

ST (2.11)

d(58) =

SM(7) AV (2.12)

mit dem im vorangegangenen Abschnitt beschriebenen Kopplungsfaktor B(7)/Iy. Durch
Integration iiber alle Volumenelemente lésst sich somit die Gesamtflussinderung bei
kleiner Temperaturdnderung 67" des Sensormaterials berechnen:

5¢ [ B(¥)OM(B(r))
W_AIO o AV (2.13)

Die Signalgrofie ergibt sich dann unter Einbeziehung der Gesamtwirmekapazitit des
Detektors mit Gleichung 2.1 zu

oM (B(r
0P _ ! /Hﬂ (BE) 4y (2.14)
OE  Co+t [, (B(M)dV Jy Iy or
Dabei wird die Warmekapazitit Cy des Sensors ebenfalls unter Zuhilfenahme der simu-

lierten Magnetfeldverteilung und der numerisch berechneten spezifischen Warmekapa-
zitét ¢y bestimmt.

2In [Bur04] und in anderen Arbeiten wird typischerweise ein ortsabhiingiger, dimensionsloser Geo-
metriefaktor G definiert, der aus dem simulierten Verhéltnis B/l bestimmt wird und dessen gewichte-
ter Mittelwert anschliefend zur Berechnung der thermodynamischen Eigenschaften des Sensors dient.
Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde hingegen B/Iy direkt als eigenstéandiger Kopplungsfaktor
betrachtet und, wie im folgenden Abschnitt gezeigt wird, fiir die Berechnung der thermodynamischen
Eigenschaften genutzt. Dabei sei angemerkt, dass beide Varianten dquivalent sind und zu gleichen
Ergebnissen fithren.
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2.4.3 Signalkopplung zum Sensor-SQUID

Wie oben erwéhnt, bilden die Detektionsspulen beider Detektorpixel mit der jeweiligen
Induktivitdt L, sowie die Einkoppelspule des SQUIDs mit der Induktivitdt L;, einen
supraleitenden Flusstransformator. Ein Ersatzschaltbild dieser Anordnung ist in Ab-
bildung 2.6 dargestellt. Parasitdre Induktivitaten von Leiterbahnen und Bonddréhten
zwischen den Detektionsspulen und der Einkoppelspule des SQUIDs werden durch die
Induktivitét Ly, beschrieben. Aufgrund der magnetischen Flusserhaltung in geschlos-
senen supraleitenden Schleifen werden bei einer Flussdnderung 6 @ in einer der beiden
Detektionsspulen Abschirmstrome im Flusstransformator erzeugt, die der Flussédnde-
rung exakt entgegenwirken. Fiir die Berechnung der Flussénderung im SQUID muss
der Strom I durch die Einkoppelspule des SQUIDs bestimmt werden. Es lésst sich
zeigen, dass dieser durch

0P
ol = 2.15
Lm + 2(Lin + Lpar) ( )
gegeben ist [Keml18]. Dabei hidngt das Vorzeichen der Stroménderung davon ab, in
welcher der beiden Detektionsspulen die Flussdnderung stattfindet. Die Fluss-zu-Fluss-
Kopplung zwischen der Flusséanderung 6 @ in der Detektionsspule und der zugehorigen

Flussédnderung 6 @5 in der SQUID-Schleife ergibt sich zu

0 Pg k~/LsLi,
= ) 2.1
6@ Lm + 2(Lin + Lpar) ( 6>

Dabei bezeichnet der Ausdruck kv/LgL;, = M, die Gegeninduktivitdt zwischen der
SQUID-Schleife und der SQUID-Einkoppelspule, deren Kopplung mit dem geometri-
schen Kopplungsfaktor k verkniipft ist. Die Fluss-zu-Fluss-Kopplung ist somit maximal,
wenn Li, = Ly, /2 + Lpa gilt.

Mit der hier diskutierten Detektorgeometrie konnen zwei Detektorpixel mit nur einem
SQUID ausgelesen werden. Hierdurch halbiert sich die benétigte Anzahl an SQUIDs
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Abbildung 2.6: Ersatzschaltbild des su-
praleitenden Flusstransformators zwischen

den Detektionsspulen Ly, und der SQUID- oIy Lypar
Einkoppelspule Li,. Eine Flussdnderung d @

in einer der Spulen fiihrt zu einem Strom- Ly,
fluss 61 durch die SQUID-Einkoppelspule. M,
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zur Auslese von Detektorsystemen mit mehreren Pixeln. Ereignisse in den beiden Pi-
xeln lassen sich anhand des Vorzeichens des gemessenen Signals unterscheiden. Dage-
gen fithrt eine identische und gleichzeitige Flussdnderung in beiden Detektionsspulen
zu keinem Messsignal, da sich die in der Einkoppelspule induzierten Abschirmstréme
exakt kompensieren. Durch diesen gradiometrischen Aufbau lassen sich Fluktuationen
von magnetischen Hintergrundfeldern im Nutzmesssignal effektiv unterdriicken. Besit-
zen zudem beide Detektorpixel symmetrische Sensoren, so heben sich Signale, die durch
identische Temperaturdnderungen in beiden Pixeln entstehen, gegenseitig auf. Storun-
gen im Messsignal aufgrund von Fluktuationen der Chiptemperatur werden dadurch
effektiv unterdriickt. Besitzt der Detektor hingegen asymmetrische Sensoren, so lésst
sich aus dem zeitlichen Verlauf des de-Offsets des Messsignals der zeitliche Verlauf der
Chiptemperatur ableiten. Diese Information kann dazu genutzt werden, eine Tempe-
raturkorrektur der Messdaten hinsichtlich der schwankenden Betriebstemperatur des
Detektors durchzufiihren.

2.5 Energieauflosung eines magnetischen
Mikrokalorimeters

Fiir die in den spéteren Kapiteln dieser Arbeit durchgefiithrte Optimierung magnetischer
Mikrokalorimeter ist der Optimierungsparameter unter Beriicksichtigung aller experi-
mentellen Randbedingungen stets die Energieauflosung. Wie im folgenden Abschnitt
gezeigt wird, kann diese aus der Signalform und den Rauschbeitrdgen des Detektors
bestimmt werden.

2.5.1 Optimales Filter

Fiir die Abschétzung der Amplitude eines verrauschten Detektorsignals wird iiblicher-
weise ein optimales Filter verwendet [McCO05, Fle05]. Dafiir wird ein Detektorsignal der
Form s(t) = Ap(t)+n(t) mit der Amplitude A betrachtet, das sich aus der Detektorant-
wort Ap(t), die in Abschnitt 2.5.2 ausfiihrlich diskutiert wird, und einem additiven sta-
tiondren Rauschen n(t) zusammensetzt. Durch Aufteilung der Fourier-Transformierten
des Signals in dquidistante Frequenzabschnitte ergibt sich die i-te Fourierkomponente
zu

S; = Ap; + n;. (2.17)
Dabei ist jede Komponente §; proportional zur gesuchten Amplitude A. Fiir jeden der

Frequenzabschnitte kann eine unabhéngige Abschiatzung A; der Amplitude erfolgen.
Die geschatzte Amplitude des Detektorsignals ergibt sich dann zu

SNR?

T (2.18)
> SNR;,

A:ZwiAi mit w; =

Jede unabhéingige Schétzung A; geht mit einem Gewichtungsfaktor w; in die Gesamt-
schitzung ein, der sich aus dem Signal-zu-Rausch-Verhéltnis SNR; im jeweiligen Fre-
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quenzabschnitt ergibt. Das Signal-zu-Rausch-Verhéltnis wird aus der Fouriertransfor-
mierten der Punktantwortfunktion des Detektors p(f) und der spektralen Leistungs-
dichte S,(f) des Rauschens n(t) berechnet zu

P
Sn(f)

Die Energieauflosung A Fpwpn ist dann durch den Ausdruck

AEpwiym = 21/21n(2) ( /0 h SNR2(f)d f) o (2.20)

SNR(f) =

(2.19)

gegeben [McCO05|. Fiir die Optimierung magnetischer Mikrokalorimeter ist also die
Kenntnis der Signalform und aller relevanten Rauschbeitrige notwendig. In den fol-
genden Abschnitten werden deren Urspriinge und mathematische Représentationen zu-
sammengefasst.

2.5.2 Signalform

Fiir die Herleitung der Signalform eines magnetischen Mikrokalorimeters wird nach
[Fle05] das thermodynamische Modell in Abbildung 2.7 verwendet. Hierbei wird der
Detektor als kanonisches Ensemble mit zwei Subsystemen beschrieben, die das System
der Elektronen mit Warmekapazitit C, und das System der magnetischen Momente mit
Warmekapazitat C darstellen. Die thermische Kopplung zwischen beiden Subsystemen
wird iiber den Warmeleitwert G, modelliert. Auflerdem ist das Elektronensystem tiber
den Warmeleitwert G, an das Warmebad gekoppelt. Die Rauschquellen P, und P, be-
schreiben thermodynamische Energiefluktuationen (TEF) zwischen den verschiedenen
Systemen und werden in Abschnitt 2.5.3 fiir die Modellierung des damit verbundenen
Rauschbeitrags genutzt.

Die gemessene Signalform eines magnetischen Mikrokalorimeters entspricht dem zeit-
lichen Verlauf der Temperatur des Systems der magnetischen Momente nach der De-
position der Energie Ej in das Elektronensystem. Das zeitliche Verhalten des Detek-
torsystems kann nach [Fle03| iiber die folgenden Differentialgleichungen beschrieben
werden:

CT., = (T, —T.)Ges — Pos+ (Ty — To)Gew — Pow + 0E(2) (2.21)
Cdy = (T.—T,)Ges + Pis (2.22)

Dabei benennen T, T, und Ty die Temperaturen des Elektronensystems, des Systems der
magnetischen Momente beziehungsweise des Warmebads. Es wird davon ausgegangen,
dass das Elektronensystem instantan thermalisiert, das heifst der zeitliche Verlauf des
Energieeintrags ist durch 0E(t) = Eyd(t) mit der Delta-Distribution () gegeben. Die
Berechnung der Signalform geschieht unter der Annahme Py(t) = 0 und Pey(t) = 0.
Der zeitliche Verlauf der Temperaturdnderung des Systems der magnetischen Momente
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Abbildung 2.7: Schematische Darstel-
lung des thermodynamischen Modells ei-
nes magnetischen Mikrokalorimeters zur
Herleitung der Signalform und der spek-
tralen Leistungsdichte der thermodynami-
schen Energiefluktuationen. Eine detail-
lierte Beschreibung des Modells und der
darin enthaltenen physikalischen Grofen
wird im Haupttext gegeben.

Warmebad, 7

entspricht 07Ty = T; — Ty und ist durch Losen der Differentialgleichungen gegeben durch

Eo

T =eva

(—e i+ eim) = Zp(0) 2.29
wobei die Punktantwortfunktion p(¢) des Detektors definiert ist als
(2.24)

Gilt 79 < 7, so steigt das Temperatursignal zunéchst exponentiell mit der Zeitkonstante
7o auf den Maximalwert Fy/(C.+Cs) an und féllt anschlieflend mit der Zeitkonstante 7
auf die Ausgangstemperatur Ty zuriick. Die Zeitkonstanten sind gegeben durch [Fle03|

1 CeGes + C(S GGS + Gew CeGes + C’S GGS + Gew 2 OSCB
Ton = 5 ( )qt\/( ( >> —4 . (2.25)

2 Ges GEW Ges Gew GGS GGW

Fiir den typischen Fall, dass Ges > Gey und S ~ 1/2 gelten, lassen sich diese auf die
Terme

1 G und _ G+ G
T GuC.t G, e

vereinfachen. Die Signalabfallszeit 7 ist somit bei gegebenen Warmekapazitéiten allein
durch die Dimensionierung des Wérmeleitwerts zwischen Elektronensystem und Wiér-
mebad bestimmt. Dies wurde im Rahmen dieser Arbeit beim Entwurf der entwickelten
magnetischen Mikrokalorimeter ausgenutzt.

70 (2.26)

Die Signalanstiegszeit 7y ist durch die Relaxationszeit zwischen Elektronen und den
magnetischen Momenten bestimmt, die iiber die Korringa-Relation beschrieben wird.
Die Anstiegszeit ergibt sich unter der Annahme von C, ~ C; zu [Fle03|

70 = (1 - B)7x, (2.27)
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wobei 1 die Korringa-Zeitkonstante bezeichnet. Ihre Temperaturabhéngigkeit ist durch
1k = k/T gegeben. Hierbei bezeichnet x die materialabhéngige Korringa-Konstante, die
im Falle von Auw:Er den Wert x = 7-107% Ks annimmt [Sjo75]. Die erwarteten Signalan-
stiegszeiten eines magnetischen Mikrokalorimeters liegen bei einer typischen Betriebs-
temperatur von T = 20 mK daher unter 200 ns. Sie konnen ferner durch Einfiihren eines
thermischen Nadelohrs zwischen Absorber und Sensor bewusst ausgebremst werden.

Die oben definierte Punktantwortfunktion des Detektors p(t) dient im folgenden Ab-
schnitt zur Bestimmung der fundamentalen Energieauflosung. Fiir den Fall, dass die
Warmekapazitit des Elektronensystems in etwa der des Systems der magnetischen Mo-
mente entspricht, das heifst fiir 8 ~ 1/2, so ist die Fouriertransformierte der Punktant-
wortfunktion gegeben durch [Fle03|

36)| 26n

B V14 2770 f)2 /1 + 27 f)?
Diese ist in Abbildung 2.8a) beispielhaft fiir einen Detektor mit C, = Cs = 1pJ/K
dargestellt. Der Frequenzgang des Signals besitzt ein niederfrequentes Plateau bis zur

Frequenz f; = (277)~!, fillt anschlieRend zuniichst proportional zu f~! bis zur Fre-
quenz fo = (2775) ! und anschlieRend proportional zu f~2 ab.

(2.28)

2.5.3 Thermodynamische Energiefluktuationen und
fundamentale Energieauflosung

Ein fundamentaler Rauschbeitrag in jedem Mikrokalorimeter entsteht durch Fluktua-
tionen von Energie zwischen den verschiedenen thermodynamischen Systemen [McCO05].
Deren Berechnung wird erneut anhand des in Abbildung 2.7 dargestellten thermodyna-
mischen Modells durchgefiihrt. Fiir die Modellierung der Energiefluktuationen dienen
die zwischen die Subsysteme geschalteten weiffen Rauschquellen P, und P., mit den
spektralen Leistungsdichten [Ric94, Fle03|

Sp,. = 4kpT?Ges  und  Sp,, = 4kpT*Gey . (2.29)

Unter Abwesenheit eines Energieeintrags, also §E(t) = 0, und der Annahme, dass die
Signalanstiegszeit deutlich schneller als die Signalabfallszeit ist (79 < 71), kann die spek-
trale Leistungsdichte der Energiefluktuationen im System der magnetischen Momente
bestimmt werden zu |[Fle03]

(2.30)

SES,TEF(f) — 4kBT2CS ( (1 - 5)7_0 + BTl ) '

1+ 2rmof)? 1+ (277 f)?

Der Rauschbeitrag der Energiefluktuationen nimmt also mit steigender Betriebstempe-
ratur des Mikrokalorimeters zu. Wie in Abbildung 2.8a) dargestellt, setzt sich die spek-
trale Leistungsdichte Sk, trr(f) aus einem niederfrequenten und einem hochfrequenten
Plateau zusammen, die ein Resultat der Energiefluktuationen zwischen dem Elektro-
nensystem und dem Warmebad beziehungsweise dem Elektronensystem und dem Sys-
tem der magnetischen Momente sind. Die Plateaus besitzen die Abschneidefrequenzen
fi=2rr) "t und fo = (277m0) "t
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Abbildung 2.8: a) Fouriertransformierte der Punktantwortfunktion sowie spektrale Dichte
der thermodynamischen Energiefluktuationen eines magnetischen Mikrokalorimeters. b) Zu-
gehoriger Frequenzgang des Signal-zu-Rausch-Verhéltnisses.

Abbildung 2.8b) zeigt den Frequenzgang des in Gleichung 2.19 definierten Signal-zu-
Rausch-Verhéltnisses SNR(f), sofern nur thermodynamische Energiefluktuationen als
Rauschbeitrag beriicksichtigt werden. Es ist zu erkennen, dass das Signal-zu-Rausch-
Verhéltnis unter den Annahmen 8 =~ 1/2 und 75 < 71 bis zur Frequenz

fet =/ fofq/ % (2.31)

ein Plateau besitzt und anschlieflend zu héheren Frequenzen hin stark abfillt [Fle03].
Die Energieauflosung A Fpway kann unter Verwendung von Gleichung 2.20 aus dem
Signal-zu-Rausch-Verhéltnis bestimmt werden und ergibt sich nach [Fle03] fiir den Fall,
dass f ~ 1/2 und 75 < 7y gelten, zu

1/4
ABpwin ~ 2,35\/4kpC.T? (;@) . (2.32)
Bl =pB)n

Hieraus geht hervor, dass die Energieauflosung umso besser wird, je kiirzer die Signal-
anstiegszeit des Detektors ist. Dies folgt aus der Tatsache, dass sich die Abschneidefre-
quenz des Signal-zu-Rausch-Verhéltnisses feg dabei zu héheren Frequenzen verschiebt.
Ein Mikrokalorimeter mit verschwindend geringer Signalanstiegszeit, 7o — 0, kénnte da-
her je nach Wahl der Auslesebandbreite eine beliebig gute Energieauflosung erreichen
[F1e03, McC05]. Da die Signalanstiegszeit jedoch durch die endliche Relaxationszeit zwi-
schen den Elektronen und den magnetischen Momenten aus Gleichung 2.27 gegeben ist,
beschrinkt diese die Energieauflosung eines magnetischen Mikrokalorimeters auf fun-
damentale Weise. Ferner fiihrt eine ldngere Signalabfallszeit 7 zu einer Verbesserung
der Energieauflosung, wodurch jedoch auch die maximale Zahlrate des Detektors beein-
trachtigt wird. Fiir den Betrieb magnetischer Mikrokalorimeter sind zudem sehr tiefe
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Temperaturen zu bevorzugen. Dies folgt direkt aus der Tatsache, dass so die thermody-
namischen Energiefluktuationen abnehmen, das Signal-zu-Rausch-Verhéltnis zunimmt
und sich somit die Energieauflésung verbessert. Gleiches gilt fiir die bei tiefen Tempe-
raturen geringe elektronische Warmekapazitéit der Elektronen C,. Die Energieauflosung
nimmt fiir den Fall 5 = 1/2 ein Optimum an, das heifst, wenn die Wéarmekapazitit der
Elektronen der des Systems der magnetischen Momente entspricht.

2.5.4 Weitere Rauschbeitriage

Neben den oben erlauterten thermodynamischen Energiefluktuationen Sg, ter(f) exis-
tieren weitere Rauschbeitriage, die die Energieauflosung eines magnetischen Mikroka-
lorimeters verschlechtern kénnen. Dazu zédhlen der Rauschbeitrag der SQUID-Auslese
Saogsq(f), ein niederfrequentes Zusatzrauschen S¢ g, (f), das den Erbium-Ionen zuzu-
ordnen ist, sowie magnetisches Johnson-Rauschen Sg j(f) metallischer Detektorkom-
ponenten. Das scheinbare Gesamtflussrauschen im Sensor-SQUID ergibt sich fiir die in
Abbildung 2.4 dargestellte Detektorgeometrie zu:
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8 B 2
<——> Sk, TEF + SoE + 5,7 - (2.33)

2
e =550 +2 (55 ) | (a7

Fiir die Umrechnung wird die Fluss-zu-Fluss-Kopplung § @5/d @ des in Abschnitt 2.4.3
beschriebenen Flusstransformators zwischen Detektionsspulen und SQUID sowie 6 ¢/6T
aus Gleichung 2.13 verwendet. Der Faktor 2 rithrt von der Tatsache her, dass der
Detektor aus zwei Detektorpixeln besteht. Fiir die Berechnung des Signal-zu-Rausch-
Verhéltnisses SNR(f) nach Gleichung 2.19 werden die Punktantwortfunktion und die
Rauschbeitrage des Detektors typischerweise im System der magnetischen Momente
betrachtet. Die Berechnung des scheinbaren Gesamtrauschens im System der magneti-
schen Momente erfolgt dabei mit dem Ausdruck

5\ (60\] "
SEqges = Cs2 {(5_;> (ﬁ)} S, ges- (2.34)

In Abbildung 2.9 sind die einzelnen Rauschbeitrige sowie das Gesamtrauschen bei-
spielhaft fiir das im Rahmen dieser Arbeit entwickelte und in Kapitel 7 beschriebe-
ne %°Fe-Detektorarray dargestellt. In den folgenden Abschnitten werden die weiteren
Rauschbeitrage kurz erldutert und mathematisch beschrieben.

Rauschen der SQUID-basierten Detektorauslese

Wie in Abschnitt 3.2 erlautert wird, wurde im Rahmen dieser Arbeit ein zweistufi-
ger SQUID-Aufbau fiir die Auslese der magnetischen Mikrokalorimeter verwendet. Der
Rauschbeitrag der SQUID-Auslese kann als scheinbares Gesamtflussrauschen im Sensor-
SQUID mit der spektralen Leistungsdichte

Sessq.1/t(1Hz)
(f/Hz)*

Sas5q(f) = Sagsqw + (2.35)
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beschrieben werden. Dieses setzt sich aus einem 1/ f-artigen und einem weifen Rauschan-
teil zusammen, wobei der 1/ f-artige Anteil bei niedrigen Frequenzen das Gesamtrau-
schen des SQUIDs dominiert. Der Parameter o beschreibt die Steilheit, mit der der
1/ f-artige Rauschanteil zu hohen Frequenzen hin abféllt und nimmt typischerweise
Werte zwischen 0,5 und 1,5 an [Drull, Kem16|. Der weike Rauschanteil wird durch
das Nyquist-Rauschen der normalleitenden Widerstédnde parallel zu den Josephson-
Kontakten dominiert (siehe Abbildung 3.1), wihrend der Ursprung des 1/f-artigen
Rauschanteils noch nicht vollstandig geklart ist.

Niederfrequentes Flussrauschen der Erbium-Ionen

In magnetischen Mikrokalorimetern wurde ein 1/ f-artiger Rauschbeitrag festgestellt,
dessen Ursprung auf die Erbium-Ionen im Sensormaterial zuriickgefiihrt wird [Dan05,
Fle09]. Der Mechanismus des Rauschens ist bis jetzt nicht vollsténdig verstanden. Unter-
suchungen zeigen, dass die Stirke des Rauschbeitrags temperaturunabhéngig im Bereich
von 30 mK bis 4 K ist [Fle04] und proportional zur Anzahl der Erbium-Ionen im Sensor
des Detektors ansteigt. Dabei kann die spektrale Leistungsdichte des Rauschbeitrags
eines einzelnen Erbium-Ions empirisch mit dem Ausdruck

—C
Su(f) = 0,1u3 (é) Hz ! (2.36)

beschrieben werden, wobei ug = 9,27 - 10724 J/T das Bohr’sche Magneton bezeichnet.
Der Exponent ¢ nimmt abhéngig von der Detektorgeometrie Werte zwischen 0,8 und 1

an |Fle09]. Das von den magnetischen Momenten in der Sensorschicht erzeugte Fluss-
rauschen in der Detektionsspule ist somit gegeben durch

Som(f) = <l[3—;> S (f) Ne:- (2.37)



26 2. Theoretische Grundlagen

Hierbei bezeichnet (B21; %) den mittleren Kopplungsfaktor zwischen Sensor und Detek-
tionsspule (vergleiche Abschnitt 2.4.1) sowie Ng, die Anzahl der Erbium-Ionen in der
Sensorschicht.

Magnetisches Johnson-Rauschen

Leitfahige Metalle erzeugen in ihrer Umgebung aufgrund der thermischen Bewegung ih-
rer Ladungstrager fluktuierende Magnetfelder, die zu einem zusétzlichen Flussrauschen
in der Detektionsspule fithren. Aufgrund seiner Ahnlichkeit zum elektrischen Johnson-
Rauschen wird dieser Rauschbeitrag als magnetisches Johnson-Rauschen bezeichnet.
Fiir die in dieser Arbeit verwendete Detektorgeometrie kann die spektrale Leistungs-
dichte des in der Detektionsspule erzeugten Flussrauschens, das von einer metallischen
Schicht parallel und im Abstand d zur Detektionsspule ausgeht, durch den empirischen
Ausdruck
2,376

Sey(f) = ?NokBTUAP (e72md/p — gm2m(dth)/p) (2.38)

beschrieben werden [Pie08, Piel2|. Hier bezeichnen o und h die elektrische Leitféhig-
keit und Hohe der Metallschicht sowie A den Flacheniiberlapp mit der méanderférmigen
Detektionsspule, deren Leiterbahnen einen Mitte-zu-Mitte-Abstand von p besitzen. Die
Rauschleistungsdichte nimmt proportional mit der Temperatur 7" und der Leitfahigkeit
der Metallschicht zu. Den grofiten Rauschbeitrag liefern aufgrund ihrer unmittelbaren
Néhe zur Detektionsspule die Sensorschicht und der Teilchenabsorber (vergleiche Ab-
schnitt 2.4). Die Berechnung der elektrischen Leitfdhigkeit bei kryogenen Temperaturen
geschieht dabei unter Verwendung des spezifischen Widerstandes bei Raumtemperatur
und des Restwiderstandsverhéltnisses (siehe Gleichung 2.5). Der Widerstand des Sen-
sormaterials setzt sich aus dem Widerstand des Wirtsmetalls und einem Beitrag der
Erbium-Ionen zusammen, der proportional zur Erbium-Konzentration des Sensormate-
rials ist [Ara66]: pg, = g, - 6,7 - 10712 Qm mit |2, = ppm.



3 Experimentelle Methoden

In diesem Kapitel werden die im Rahmen dieser Arbeit eingesetzten experimentellen
Methoden vorgestellt. Hierzu zdhlen einerseits die verschiedenen Strukturierungspro-
zesse, die bei der Mikrofabrikation der in dieser Arbeit entwickelten magnetischen Mi-
krokalorimeter verwendet wurden. Andererseits werden die Methoden beschrieben, die
fiir den Betrieb und die Auslese der Detektoren eingesetzt wurden. Hierzu zéhlen die
SQUID-basierte Detektorauslese, der kryogene Messautbau sowie die Erfassung und
Analyse der Detektorsignale.

3.1 Mikrostrukturierung mit UV-Fotolithografie

Die Mikrofabrikationsprozesse zur Strukturierung von Diinnschichten, die im Rahmen
dieser Arbeit in der Technologie-Abteilung des Instituts fiir Mikro- und Nanoelektroni-
sche Systeme durchgefiihrt wurden, lassen sich grundsétzlich in zwei Kategorien unter-
teilen, namlich die Strukturierung mittels eines plasmaunterstiitzten Trockenatzprozes-
ses in einer Plasmadtzanlage und die Strukturierung mittels eines Lift-Off-Verfahrens.
Im Folgenden werden die einzelnen Prozessschritte fiir beide Varianten beschrieben.
Eine Ausnahme stellt die Deposition und Strukturierung von Au durch einen Galvanik-
prozess dar, der im Detail in Kapitel 4 diskutiert wird.

Strukturierung mittels plasmaunterstiitztem Trockenitzprozess

Fiir die Strukturierung der untersten Nb-Schicht, die typischerweise die Detektionsspu-
len sowie die untere Verdrahtung des Detektors beinhaltet, wurde im Rahmen dieser
Arbeit grundsétzlich ein plasmaunterstiitzter Trockenétzprozess verwendet. Der ent-
sprechende Prozess startet mit der vollflichigen Sputterdeposition von Nb auf ein Sub-
strat und dem anschliefenden Aufschleudern des Positiv-Fotolacks AZ 701 MIR!. Nach
dem Softbake? auf einer Heizplatte bei 90 °C fiir 90s folgen die Belichtung mithilfe ei-
nes Laserlithografen MLA 1503, ein Post-Exposure-Bake? (PEB) auf einer Heizplatte
bei 110°C fiir 90s und schlieklich die Entwicklung des Fotolacks fiir etwa 90s in dem
Entwickler AZ Developer!, der im Volumenverhiltnis 1:1 mit Reinstwasser verdiinnt
ist. Fiir den eigentlichen Plasmaétzprozess standen zwei Anlagen zur Verfiigung: Ein

'Hersteller: Merck KGaA, Darmstadt, Deutschland. Vertrieb durch: MicroChemicals GmbH, Ulm,
Deutschland.

2Um konsistent mit der Fachliteratur zu sein, werden in dieser Arbeit einige Fachbegriffe der UV-
Fotolithografie aus der englischen Sprache verwendet.

3Hersteller: Heidelberg Instruments Mikrotechnik GmbH, Heidelberg, Deutschland. Dieses Gerét
ist Teil des Kompetenzzentrums fiir Hochaufldsende Supraleitende Sensoren (HSS).
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Prozess Parameter IMS-RIE | ICP-RIE
Tabelle 3.1:  Prozessparameter Ar 50 scom
fir das Plasmaétzen von Nb ) O 5 scem
in den beiden in dieser Arbeit  Oberflichen-
. Anl A b reinioun PProzess 15 mTorr
e.lngesetzten nlagen. Angegeben gung Py (Tisch) 50W
sind der Gasfluss der Prozessgase,
) P, (Plasma) 600 W
der Prozessgasdruck pprogess SOwie Sa
die verwendeten rf-Leistungen. Bei 6 30scem 20scem
Verwendung der ICP-RIE wurde O, 6scem
vor dem eigentlichen Atzprozess Nb-Atzen Ar 10scem
ein Schritt zur Reinigung der DProzess 260 mTorr | 15mTorr
Oberflache durchgefiihrt. Py (Tisch) 10W
P, (Plasma) 100 W 300 W

institutseigenes System (IMS-RIE?) und ein PlasmaPro 100 Cobra® ICPS-RIE-System
(ICP-RIE). Die in dieser Arbeit verwendeten Prozessparameter beider Anlagen sind
in Tabelle 3.1 zusammengefasst. Unter Verwendung der ICP-RIE findet vor dem ei-
gentlichen Atzprozess eine Reinigung der Oberfliche in einem Ar-O,-Plasma fiir eine
Dauer von 90s statt. Der Atzprozess erfolgt anschliefend in einem SFg-Ar-Plasma.
Im Falle der IMS-RIE kommt fiir den Atzprozess ein SFg-O,-Gasgemisch zum Ein-
satz. Der Atz-Endpunkt wird optisch per Auge (IMS-RIE) oder durch Messung der
Oberflichenreflektivitit mithilfe eines Lasers (ICP-RIE) detektiert. Als Atzstopp dient
die vollflichige SiOs-Beschichtung der verwendeten Si-Substrate. Im Anschluss an das
Plasmadtzen erfolgt das Entfernen des Fotolacks in dem DMSO-basierten Losemittel
TechniStrip Micro D3507 unter Verwendung eines Megaschallbads® fiir 20 min mit an-
schlieftender Reinigung in Aceton und Isopropanol in einem Ultraschallbad. Zu Beginn
dieser Arbeit stand lediglich das IMS-RIE-System zur Verfiigung. Das ICP-RIE-System
wurde erst im Verlauf dieser Arbeit geliefert und installiert. Aufgrund von besseren und
reproduzierbareren Ergebnissen wurde von dort an ausschliefslich das ICP-RIE-System
fiir die Herstellung der Detektoren genutzt.

Strukturierung mittels Lift-Off-Verfahren

Das Lift-Off-Verfahren wurde fiir die Strukturierung der meisten in dieser Arbeit her-
gestellten Diinnschichten angewandt, da auch mit den verfiigbaren Plasmaéatzprozes-
sen inkompatible Materialien strukturiert werden konnten und grundsétzlich kein Atz-
stopp benotigt wird. Der Prozess startet mit dem Aufschleudern des Negativ-Fotolacks
AZ nLOF 2020! und anschlieRendem Softbake auf einer Heizplatte bei 110 °C fiir 5 min.

4Die Abkiirzung RIE steht fiir Reactive-Ion Etching.

SHersteller: Oxford Instruments Plasma Technology, Bristol, UK. Dieses Geriit ist Teil des Kom-
petenzzentrums fiir Hochauflosende Supraleitende Sensoren (HSS).

6Die Abkiirzung ICP steht fiir Inductively Coupled Plasma.

"Hersteller: Technic France, Saint-Denis, Frankreich. Vertrieb durch: MicroChemicals GmbH, Ulm,
Deutschland.

8Hersteller: SONOSYS Ultraschallsysteme GmbH, Neuenbiirg, Deutschland.
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Nach Belichtung mithilfe eines Laserlithografen MLA 150 folgt ein PEB auf einer Heiz-
platte bei 115°C fiir 2min und das Entwickeln in dem Entwickler AZ 2026 MIF! fiir
etwa 60 s. Im néchsten Schritt erfolgt die vollflachige Deposition der zu strukturierenden
Materialschicht auf die Probe. Anschliefend wird die Probe fiir mehrere Stunden in den
auf 90 °C temperierten Lack-Stripper TechniStrip Micro D350 gelegt. Alternativ kann
die Probe fiir eine Dauer von mindestens 12 h in Losemittel bei Raumtemperatur gelegt
werden. Der mit deponiertem Material bedeckte Fotolack wird hierbei gelost und das
Negativ der Fotolackstruktur bleibt in Form der Materialstruktur auf der Probe zuriick.
Schlieflich erfolgt eine Reinigung mit TechniStrip Micro D350 in einem Megaschallbad,
gefolgt von einer Reinigung in einem Ultraschallbad mit Aceton und Isopropanol. Fiir
die Strukturierung von Materialien, die nicht mit DMSO-basierten Losemitteln kompa-
tibel sind und daher lediglich mit Aceton und Isopropanol in Kontakt gebracht werden
diirfen, wird der Reinigungsschritt im Megaschallbad iibersprungen, da Aceton derart
fliichtig ist, dass grofere Mengen in dem Megaschallbad verdampfen wiirden.

3.2 SQUID-basierte Auslese magnetischer
Mikrokalorimeter

Wie in Abschnitt 2.1 erldutert, erfolgte die Auslese magnetischer Mikrokalorimeter im
Rahmen dieser Arbeit mithilfe von mit Gleichstrom betriebenen supraleitenden Quan-
teninterferenzdetektoren (de-SQUIDs). Dabei wird die von der Detektionsspule als ma-
gnetische Flussédnderung erfasste Anderung des magnetischen Moments des Tempe-
ratursensors mithilfe der Einkoppelspule eines Stromsensor-SQUIDs als magnetische
Flussdnderung in das SQUID eingekoppelt und dort in ein messbares elektrisches Si-
gnal umgewandelt. Im folgenden Abschnitt wird ein kurzer Uberblick iiber die Funk-
tionsweise von dc-SQUIDs gegeben und deren Betriebsweise in den experimentellen
Teilen dieser Arbeit erldutert. Eine detaillierte Beschreibung der Funktionsweise eines

de-SQUIDs wird in [Cla04] gegeben.

3.2.1 Funktionsweise eines dc-SQUIDs

Dc-SQUIDs sind Bauelemente zur hochprizisen Messung von Anderungen des magne-
tischen Flusses. Sie basieren auf der Erhaltung und Quantisierung des magnetischen
Flusses in geschlossenen supraleitenden Schleifen sowie den Josephson-Effekten. In Ab-
bildung 3.1 ist das elektrische Ersatzschaltbild eines de-SQUIDs dargestellt. Es besteht
aus einer supraleitenden Schleife, die durch zwei Josephson-Tunnelkontakte unterbro-
chen ist. Ein Josephson-Tunnelkontakt beschreibt dabei zwei Supraleiter, die durch
eine wenige Nanometer diinne, isolierende Tunnelbarriere voneinander getrennt sind.
Die parallel zu den Josephson-Kontakten geschalteten Shuntwiderstdnde dienen zur
Unterdriickung hysteretischer Effekte |Cla04].

Wird ein Strom Ig durch das SQUID getrieben, der geringer als der kritische Strom I¢
des SQUIDs ist, so kann dieser alleine von Cooper-Paaren getragen werden, die durch die
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Abbildung 3.1: Elektrisches Ersatz-
schaltbild eines dc-SQUIDs, welches aus
einer von zwei Josephson-Tunnelkontakten
unterbrochenen supraleitenden Schleife Pq Us
besteht. Zur Unterdriickung einer Hystere-

se ist parallel zu jedem Josephson-Kontakt f
ein Shuntwiderstand geschaltet.
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Barriere der Josephson-Kontakte tunneln. Fiir Is > I¢ hingegen fliefst ein zusétzlicher
Quasiteilchenstrom, der zu einem Spannungsabfall Ug iiber dem SQUID fiihrt. Der
kritische Strom I hdngt periodisch von dem magnetischen Fluss ®@g ab, der die SQUID-
Schleife durchsetzt. Dabei entspricht eine Periode einem magnetischen Flussquant &y =
2,07 - 1071 Wb. Es resultiert eine flussabhiingige Strom-Spannungs-Charakteristik des
SQUIDs, wie sie in Abbildung 3.2a) fiir zwei Extremfélle dargestellt ist: Fiir magnetische
Fliisse, die ein ganzzahliges Vielfaches n € N des magnetischen Flussquants betragen
&g = ndy, ist der kritische Strom I des SQUIDs maximal, wohingegen er fiir Fliisse
&5 = (n + 1/2)®y minimal wird. Die /-U-Kennlinien nédhern sich fiir hohe Stréme I
einer Ursprungsgerade an, deren Steigung durch die Shuntwiderstéinde der Josephson-
Kontakte gegeben ist.

Um das SQUID als Fluss-zu-Spannungs-Wandler zu verwenden, wird es mit einem
konstanten Betriebsstrom Ig versorgt. Andert sich nun der magnetische Fluss @g in
der SQUID-Schleife, so fiihrt dies zu einer Anderung der Ausgangsspannung Us. In
Abbildung 3.2b) ist die U-®-Kennlinie des SQUIDs, dessen I-U-Kennlinien in Abbil-
dung 3.2a) gezeigt sind, beispielhaft fiir einen Betriebsstrom von Is = 30pA darge-
stellt. Die Ausgangsspannung Us héngt periodisch vom magnetischen Fluss @5 ab und
ihre Amplitude entspricht der Differenz der zum gewéhlten Betriebsstrom Ig zugeho-
rigen Spannungswerte der in Abbildung 3.2a) dargestellten [-U-Kennlinien. Wird das
SQUID iiber einen konstanten Flusseintrag an einem steilen Arbeitspunkt (AP) der
U-®-Kennlinie betrieben, so kann eine sehr hohe Sensitivitdt der Ausgangsspannung
gegeniiber einer Flussinderung in der SQUID-Schleife erreicht werden. Diese Sensiti-
vitdt wird iiber den Fluss-zu-Spannungs-Transferkoeffizienten Uy = |0Us/0 ®s| ausge-
driickt [Cla04]. Anstelle des beschriebenen Strombetriebs kann ein de-SQUID auch im
Spannungsbetrieb betrieben werden. Dabei wird eine konstante Betriebsspannung Usg
an das SQUID angelegt, woraus ein flussabhéngiger Strom Ig durch das SQUID mit
dem Fluss-zu-Strom-Transferkoeffizienten o = |0Is/0 ®g| fliefst.

Fiir die Auslese magnetischer Mikrokalorimeter wird die hohe Flusssensitivitdt von
SQUIDs ausgenutzt, um die Stroménderung 0/ infolge einer Teilchenabsorption hoch-
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Abbildung 3.2: a) Beispielhafte Strom-Spannungs-Kennlinie eines de-SQUIDs. Der kriti-
sche Strom des SQUIDs hingt von dem magnetischen Fluss @g ab, der die SQUID-Schleife
durchsetzt. b) Resultierende Fluss-Spannungs-Kennlinie des SQUIDs fiir den Betriebsstrom
Is = 30 pA. Ein Arbeitspunkt mit hohem Fluss-zu-Spannungs-Transferkoeffizienten ist als AP
gekennzeichnet.

préizise zu messen (vergleiche Abbildung 2.6). Dafiir werden sogenannte Stromsensor-
SQUIDs verwendet, die mit einer dedizierten Einkoppelspule ausgestattet sind und
iiber die der Strom 0/ eine magnetische Flussdnderung o @5 in der SQUID-Schleife her-
vorruft. Dabei ist die Kopplung zwischen der Einkoppelspule und der SQUID-Schleife
durch die Gegeninduktivitiat M, = k+v/LsL;, gegeben, wobei Lg die Induktivitéit der
SQUID-Schleife und L;, die Induktivitdt der Einkoppelspule bezeichnet. Der Wert £ < 1
beschreibt einen dimensionslosen Kopplungsfaktor. Im weiteren Verlauf dieser Arbeit
wird das Stromsensor-SQUID, in das die magnetische Flussdnderung des magnetischen
Mikrokalorimeters eingekoppelt wird, auch Sensor-SQUID genannt.

3.2.2 Linearisierung des Ausgangssignals

Wie anhand von Abbildung 3.2b) deutlich wird, ist das Ausgangssignal eines am Ar-
beitspunkt AP betriebenen SQUIDs nur fiir sehr kleine Flussdnderungen 6 &5 < ®q/m
anndhernd linear [Dru04|. Bei groferen Flussénderungen fiihrt die Periodizitdat des
Ausgangssignals zu Nichtlinearitdten. Um den Linearitédtsbereich deutlich zu vergro-
fsern, werden de-SQUIDs typischerweise mit einer Flussriickkopplung (auch FLL fiir
Flux-Locked-Loop genannt) betrieben. In Abbildung 3.3 ist eine Flussriickkopplungs-
Schaltung dargestellt, in der das Sensor-SQUID mit dem Strom I, betrieben wird.
Die am SQUID abfallende Spannung wird von einer Raumtemperaturelektronik ver-
starkt und gefiltert, wodurch das Ausgangsspannungssignal der Schaltung U, erzeugt
wird. Diese Spannung treibt einen Strom durch den Riickkoppelwiderstand Rg, sowie
durch eine Riickkoppelspule mit der Gegeninduktivitdt My, zur SQUID-Schleife. Die
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Abbildung 3.3: Ersatzschaltbild eines dc-SQUIDs mit Flussriickkopplung. Die Ausgangs-
spannung U,ys der Flussriickkopplungs-Schaltung wird durch Verstarkung und Filterung der
am SQUID abfallenden Spannung in einer Raumtemperaturelektronik erzeugt. Die Spannung
Uaus treibt einen Strom durch den Riickkoppelwiderstand Rg, und die Riickkoppelspule mit
der Gegeninduktivitat Mg, zur SQUID-Schleife. Die Spannung U, stellt sich immer gerade so
ein, dass die durch den vom Detektor hervorgerufene Flussinderung im SQUID kompensiert
wird. Dadurch ist die Ausgangsspannung der Schaltung linear und das SQUID wird stets an
einem konstanten Arbeitspunkt gehalten.

/

Ausgangsspannung U, stellt sich dabei immer so ein, dass die durch das magneti-
sche Mikrokalorimeter hervorgerufene magnetische Flussinderung 6 @5 in der SQUID-
Schleife gerade kompensiert wird und das SQUID dadurch stets an einem konstanten
Arbeitspunkt gehalten wird. Somit hdngt die Ausgangsspannung U, linear vom Fluss
@g ab und ist allein durch den Riickkoppelwiderstand und die Gegeninduktivitéit der
Riickkoppelspule mit

Uaus = Ps—— (3.1)

gegeben. Die Ausgangsspannung ist also unabhéngig von dem oben beschriebenen Trans-
ferkoeffizienten Ug und der Verstarkungsfaktor der Flussriickkopplungs-Schaltung kann
mit Ry, und My, iiber einen weiten Bereich eingestellt werden. Der Arbeitspunkt des
SQUIDs wird mit der Offset-Spannung Uy, festgelegt, wobei die Flussriickkopplungs-
Schaltung einen beliebigen der dquivalenten Arbeitspunkte AP fiir die Stabilisierung
auswahlt.

3.2.3 Zweistufiger SQUID-Aufbau

Bei der in Abbildung 3.3 dargestellten Flussriickkopplungs-Schaltung wird das schein-
bare Gesamtflussrauschen im Sensor-SQUID in der Regel durch das Rauschen der
bei Raumtemperatur betriebenen SQUID-Ausleseelektronik dominiert [Dru04|. Bei der
Auslese eines magnetischen Mikrokalorimeters wiirde dies in einem geringeren Signal-
zu-Rausch-Verhéltnis der Detektorsignale resultieren, als wenn das SQUID als solches
das Rauschen der SQUID-Auslese dominieren wiirde und hétte eine Verschlechterung
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der Energieauflosung des Detektors zur Folge. Um dem entgegenzuwirken, wird bei
einem SQUID-Aufbau zur Auslese magnetischer Mikrokalorimeter in der Regel eine
rauscharme Vorverstiarkung des SQUID-Ausgangssignals bei kryogenen Temperaturen
vorgenommen. Dafiir bietet sich die Verwendung eines SQUID-Arrays an, einer Serien-
schaltung von N identischen SQUIDs, in die jeweils die identische magnetische Fluss-
dnderung eingekoppelt wird [Wel93|. Da sich die Spannungen der einzelnen SQUIDs
aufaddieren, skaliert die Ausgangsspannung des SQUID-Arrays mit der Anzahl N der
einzelnen SQUID-Zellen, wiahrend das intrinsische Flussrauschen des SQUID-Arrays
aufgrund der inkohérenten Uberlagerung lediglich mit v/N skaliert. Dadurch lésst sich
der Anteil des Rauschens der Raumtemperaturelektronik an dem scheinbaren Fluss-
rauschen im Sensor-SQUID effektiv verringern [Dru96]. Aufgrund der Funktion des
SQUID-Arrays wird dieses im Folgenden auch Verstiarker-SQUID genannt.

In Abbildung 3.4 ist ein derartiger zweistufiger SQUID-Aufbau fiir die Auslese magne-
tischer Mikrokalorimeter dargestellt, in dem ein SQUID-Array als Verstarker-SQUID
zum Einsatz kommt. Das Sensor-SQUID wird hierbei im Spannungsbetrieb betrieben,
wobei die Betriebsspannung mit dem Strom [y, erzeugt wird, der durch den Wider-
stand Ry, fliekt. Da Ry, deutlich kleiner als der dynamische Widerstand Rayn = Us/Io
des Sensor-SQUIDs gewahlt wird, entsteht so eine nahezu konstante Betriebsspannung.
Dies hat gegeniiber dem Strombetrieb den Vorteil einer geringeren Warmedissipation
auf dem Chip des Sensor-SQUIDs, sofern sich der Widerstand R}, gemeinsam mit dem
Verstéarker-SQUID auf einem anderen Chip befindet [Kra20|. Ein unerwiinschtes Aufhei-
zen des magnetischen Mikrokalorimeters auf eine gegeniiber der Badtemperatur erhéhte

I b1é Lo
Kryogene
Temperaturen

ST

Sensor- Verstarker-
SQUID SQUID

Abbildung 3.4: Ersatzschaltbild eines zweistufigen SQUID-Aufbaus. Durch Vorverstirkung
des Signals des Sensor-SQUIDs mit einem Verstarker-SQUID lésst sich der Rauschbeitrag der
Raumtemperaturelektronik zum scheinbaren Gesamtflussrauschen im Sensor-SQUID gegen-
iiber dem einstufigen Aufbau in Abbildung 3.3 deutlich verringern. Eine Linearisierung des
Ausgangssignals mittels Flussriickkopplung erfolgt hierbei dquivalent zum einstufigen Aufbau.
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Betriebstemperatur wird dadurch verringert. Der Ausgangsstrom des Sensor-SQUIDs
wird iiber eine Einkoppelspule mit der Gegeninduktivitat M;, in das Verstarker-SQUID
eingekoppelt. Das Verstarker-SQUID wird mit dem Betriebsstrom Iy, betrieben. Ei-
ne Linearisierung des Ausgangssignals U,,s der Schaltung erfolgt dquivalent zu Abbil-
dung 3.3 durch Flussriickkopplung in das Sensor-SQUID. Dabei dienen die Stromquellen

Ip, und Ig, sowie die Spannungsquelle U, fiir das Einstellen eines Arbeitspunkts.

3.3 Kryogener Messaufbau fiir den Betrieb
magnetischer Mikrokalorimeter

Fiir die Erzeugung von Millikelvin-Temperaturen steht am Institut fiir Mikro- und Na-
noelektronische Systeme ein Verdiinnungskryostat vom Typ LD250? zur Verfiigung, der
an seiner Experimentierplattform Temperaturen 7' unter 7 mK erreicht. Fiir die Charak-
terisierung der in dieser Arbeit entwickelten magnetischen Mikrokalorimeter wurde der
Kryostat entweder bei Basistemperatur'® betrieben oder mittels eines an der Experi-
mentierplattform angebrachten Heizers auf Temperaturen von bis zu mehreren 100 mK
aufgeheizt.

In Abbildung 3.5 ist ein Schema sowie eine Fotografie des in dieser Arbeit verwendeten
kryogenen Messaufbaus fiir den Betrieb und die Auslese magnetischer Mikrokalorimeter
dargestellt. Hierbei wurde, wie in Abschnitt 3.2.3 erldutert, ein zweistufiger SQUID-
Aufbau verwendet. Die Detektor- und Sensor-SQUID-Chips befanden sich gemeinsam
in dem sogenannten Detektor-Modul, wihrend die Verstarker-SQUIDs in einem sepa-
raten Modul platziert waren. Beide Module waren mit der Experimentierplattform des
Kryostaten verschraubt. Von den Modulen fiihrten steckbare Kabel zu einer an der
Experimentierplattform befestigten Steckerbank, von wo aus die Signale iiber verdrill-
te Draht-Paare und -Tripel aus CuNi-Draht!! zu den SQUID-Ausleseelektroniken bei
Raumtemperatur gefithrt wurden. Die Drahte waren zur Thermalisierung an jeder Stu-
fe des Kryostaten iiber Kupferblécke thermisch angebunden. Die Verkabelung eines
einzelnen Messkanals zur Auslese eines einzelnen Detektors ist schematisch in Abbil-
dung 3.5a) dargestellt. Die Sensor- und Verstéirker-SQUIDs wurden mit einer XXF-1
SQUID-Ausleseelektronik!? betrieben. Fiir die Priaparation der felderzeugenden Dauer-
strome in den Detektionsspulen der Detektoren diente eine CSE-Elektronik!2. Die Di-
gitalisierung der Detektorsignale erfolgte mit einem SIS3316 Analog-Digital-Wandler!?,

9Hersteller: Bluefors Oy, Helsinki, Finnland.

19Da das Thermometer an der Experimentierplattform nur bis 7 = 7mK kalibriert ist, wird als
Basistemperatur eine unbestimmte Temperatur von T' < 7 mK bezeichnet.

UHersteller: ELSCHUKOM GmbH, Veilsdorf, Deutschland. Der Draht besteht zu 98 % aus Kupfer
und zu 2 % aus Nickel.

12Hersteller: Magnicon GmbH, Hamburg, Deutschland.

3Hersteller: Struck Innovative Systeme GmbH, Hamburg, Deutschland.
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Abbildung 3.5: a) Schematische Darstellung des in dieser Arbeit verwendeten kryogenen
Messaufbaus fiir den Betrieb und die Auslese magnetischer Mikrokalorimeter. Eingezeichnet
ist die Verkabelung fiir den Betrieb eines einzelnen Detektors. Das Sensor- und das Verstérker-
SQUID sind iiber verdrillte Draht-Paare und -Tripel mit einer SQUID-Ausleseelektronik bei
Raumtemperatur verbunden. Die Detektorsignale werden mit einem Analog-Digital-Wandler
(ADC) erfasst. Fiir die Praparation des felderzeugenden Dauerstroms im Detektor dient ei-
ne CSE-Elektronik. b) Fotografie der Mischkammer-Stufe des Kryostaten mit eingebautem
Detektor- und Verstarker-SQUID-Modul.
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der in Kombination mit der Datenerfassungs-Software PAQS [Hen17| betrieben wurde.
Im Falle von Magnetisierungsmessungen wurde ein 2182A Nanovoltmeter'* genutzt, um
die Ausgangsspannung der SQUID-Ausleseelektronik zu erfassen.

Das oben erwihnte Detektor-Modul wurde im Rahmen dieser Arbeit entwickelt und
gefertigt. In Abbildung 3.6 ist ein skizzierter Querschnitt sowie Fotografien des Mo-
duls dargestellt. Die magnetische Schirmung wurde von dem SQUID-Verstarker-Modul
adaptiert, das ebenfalls in Abbildung 3.5b) zu sehen ist. Dafiir besteht das Modul aus
drei ,,Fingern“, die jeweils in eine Bohrung mit hohem Aspektverhéltnis in einem massi-
ven Block aus Aluminium geschoben werden. Eine zuséatzliche magnetische Schirmung
bietet der Einschub des Aluminium-Blocks in eine Schirmung aus dem weichmagneti-
schen Material CRYOPHY?. Jeder der drei Finger kann einen Detektorchip zusammen
mit einem Sensor-SQUID-Chip tragen. Um ein Autheizen der Detektoren aufgrund der
Warmedissipation der Sensor-SQUIDs zu vermeiden, sind die beiden Chips thermisch
voneinander separiert. Dafiir ist jeder der Finger, wie in Abbildung 3.6a) veranschau-
licht, in zwei parallel verlaufende Kupferteile aufgeteilt. Der untere Teil bietet an seinem
Ende eine Plattform, auf die der Detektorchip unter Verwendung des Spulenlacks GE-
Varnish'® geklebt wird. Auf dem oberen Kupferteil ist eine Leiterplatte aufgebracht, auf
deren Ende der SQUID-Chip geklebt ist. Die beiden Kupferteile eines Fingers sind mit
Kunststoffschrauben aus Polyamid (PA) gegeneinander verschraubt und werden von
Abstandshaltern aus Polyvinylchlorid (PVC-U) in Position gehalten. Die thermische
Leitfahigkeit der verwendeten Kunststoffe ist bei Millikelvin-Temperaturen verschwin-
dend gering gegeniiber der von Kupfer, weshalb die Verschraubungen eine vernachlassig-
bare thermische Verbindung der Kupferteile darstellen. Die metallische Verschraubung
beider Kupferteile erfolgt am vorderen Ende des Moduls, wo dieses auch an der Experi-
mentierplattform des Kryostaten angebracht wird. In dieser Konfiguration betragt die
Breite des Spalts zwischen den Kupferteilen etwa 150 pm. Dies erlaubt eine thermische
Separation der Chips bei gleichzeitig dufserst geringer raumlicher Trennung. Somit kann
die Lénge der Aluminium-Bonddrahte zwischen beiden Chips kurz gehalten werden, die
als parasitére Induktivitét L., des Flusstransformators zwischen Detektionsspulen und
SQUID-Einkoppelspule andernfalls zu einer Verringerung der gemessenen Signalgrofse
fithrt (vergleiche Abschnitt 2.4.3).

In vergangenen Messungen wurde festgestellt, dass Vibrationen, die vom Pulsrohrkiih-
ler des Verdiinnungskryostaten verursacht werden, zu einem signifikanten Rauschbeitrag
bei der Messung magnetischer Mikrokalorimeter fithren konnen. Um die Ubertragung
dieser Vibrationen auf die Finger des Messaufbaus zu dampfen, ist am Ende jedes
Fingers eine Madenschraube angebracht. Die herausstehenden Spitzen der Schrauben
werden beim Zusammenbau des Detektor-Moduls in zylindrische Scheiben aus Teflon im
Inneren der Bohrungen im Aluminium-Block gedriickt, wodurch die Finger mechanisch
stabilisiert und Vibrationen dementsprechend unterdriickt werden. Die Leiterplatte er-
moglicht pro Finger die elektrische Kontaktierung von bis zu drei Sensor-SQUIDs so-

14 Hersteller: Keithley Instruments, Tektronix, Inc., Beaverton, USA.
15Hersteller: Magnetic Shields Limited, Staplehurst, England.
6Hersteller: Cryoandmore Budzylek GbR, Neuss, Deutschland.
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Abbildung 3.6: a) Skizzierter Querschnitt eines Fingers des in dieser Arbeit entwickelten
Detektor-Moduls. Detektor- und SQUID-Chip sind thermisch separiert, indem sie iiber unter-
schiedliche Kupferteile mit dem Kryostaten verbunden sind. Der Spalt zwischen den Kupfertei-
len betragt etwa 150 um. b) Fotografie des Detektor-Moduls sowie Nahaufnahme des Bereichs
um Detektor- und SQUID-Chip. Die Funktionen der einzelnen Komponenten sind im Text
erldutert. Die Bilder stammen von dem in Kapitel 7 beschriebenen ®>Fe-Detektorarray.

wie einem Paar von Leitungen fiir die Praparation eines felderzeugenden Dauerstroms.
Uber Stecker auf dem vorderen Teil der Leiterplatte wird der Messaufbau, wie in Ab-
bildung 3.5 dargestellt, mit einem Verstéirker-SQUID-Modul verbunden.

3.4 Datenaufnahme und -analyse

Wie in Abschnitt 3.3 erwihnt, diente ein Struck SIS3316 Analog-Digital-Wandler (ADC)
zur Digitalisierung der Detektorsignale. Dieser besitzt 16 Kanile, die jeweils eine ma-
ximale Abtastrate von 125 MHz und eine Auflésung von 16 bit bieten. Dabei wird eine
Uberabtastung der Eingangssignale mit Faktoren bis 512 unterstiitzt. Die Detektorpul-
se werden mit einem ADC-internen Algorithmus getriggert und von der PAQS-Software
ausgelesen, wobei jedes digitalisierte Detektorsignal 16384 Datenpunkte besitzt. Neben
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getriggerten Detektorsignalen werden in regelméfigen Abstdnden auch Ruhesignale auf-
gezeichnet, die zur Analyse des Detektorrauschens genutzt werden konnen.

Im Folgenden werden die Methoden zur Bestimmung der Pulshéhen und zur Pulsform-
analyse beschrieben, mit denen aus den digitalisierten Detektorsignalen ein Energie-
spektrum erstellt wurde. Die Korrektur von Schwankungen der Betriebstemperatur der
Detektoren sowie die Energiekalibration stellen dabei essentielle Schritte bei der Da-
tenauswertung dar. Da die hierfiir verwendeten Methoden jedoch stark von dem aus-
zuwertenden Datensatz abhéngen, werden diese jeweils in den entsprechenden Kapiteln
erlautert.

Bestimmung der Pulsh6he durch Hohenanpassung eines Musterpuls

Eine Methode zur Abschétzung der Pulshohe eines zeitdiskreten, verrauschten Detektor-
signals mit den Abtastwerten s; ist die Anpassung eines (idealerweise) unverrauschten
Musterpulses mit den Abtastwerten p;. Der Musterpuls reprasentiert dabei die typi-
sche Pulsform beziehungsweise die Punktantwortfunktion des Detektors und wird iiber
die Mittelung von ausgewahlten gemessenen Detektorpulsen berechnet. Der Muster-
puls kann mit dem Skalierungsfaktor A und einem Offset Ay so an ein verrauschtes
Detektorsignal angepasst werden, dass die Summe der quadratischen Abweichungen
x? = >_,(si— Ap; — Ap)? minimiert wird. Nach [F1e98| ergibt sich dabei der Skalierungs-
faktor zu

_ (sp) —{s){p)
A= T (32)
und der Offset zu (902 — (s (o)
{9 (@*) —(sp)(p
o= P —(p? (33)

wobei () den Mittelwert der jeweiligen Signale im betrachteten Zeitfenster angibt. Der
Wert A ist eine Schétzung der Pulshéhe des verrauschten Detektorsignals relativ zur
Amplitude des Musterpulses. Die bei dieser Methode effektiv genutzte Bandbreite ent-
spricht den Frequenzanteilen, in denen die Punktantwortfunktion des Detektors grofs
ist [Fle03].

Pulsformfilter

Die Giite der im vorigen Absatz beschriebenen Anpassung des Musterpulses an einen
Detektorpuls kann mit dem sogenannten reduzierten y2-Wert

1 Y0 (s = Apy — Ag)?

_ 2
m of:

2
Xred = n (3.4)
quantifiziert werden. Dabei gibt n die Anzahl der Abtastpunkte der Signale und m = 2
die Anzahl der freien Parameter bei der Anpassung an. Die Standardabweichung oy
des Detektorrauschens wird aus Ruhesignalen des jeweiligen Detektors berechnet. Fiir
Detektorsignale, die die gleiche Form wie der Musterpuls aufweisen, ergeben sich Wer-
te von x%, &~ 1. Deutlich grofere y2,-Werte sind hingegen ein Indiz dafiir, dass das
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betrachtete Detektorsignal eine untypische Form besitzt. In dieser Arbeit wurde dieser
Parameter dazu genutzt, um von Storungen iiberlagerte Detektorsignale zu identifizie-
ren und bei der Erstellung eines Energiespektrums gegebenenfalls zu verwerfen. Dies
betrifft insbesondere Pile-Up-Ereignisse, bei denen zwei Detektorpulse in kurzer Zeit
aufeinander folgen und einander iiberlagern.

Bestimmung der Pulsh6he mit optimalem Filter

Eine weitere Methode, um einem verrauschten Detektorpuls eine Amplitude zuzuord-
nen, verwendet das in Abschnitt 2.5.1 und in [Fle03, McCO05| beschriebene optimale
Filter. Dafiir wird aus den Fourierkomponenten des oben beschriebenen Musterpulses
p; und der spektralen Dichte 72 des aus Ruhesignalen des Detektors gewonnenen Rau-

schens die Filterfunktion .
. |pil” Di
g <Z o] (3.5)

i 7

berechnet. Hierbei bezeichnet p; die komplex konjugierte der Fourierkomponenten. Die
Abschatzung der Pulshohe eines verrauschten Detektorsignals mit den Fourierkompo-
nenten §; ergibt sich dann zu ), Re(;5;). Um jedoch Rechenzeit zu sparen und die
Anwesenheit eines Trigger-Jitters zu beachten, werden die Eigenschaften der Fourier-
transformation ausgenutzt und die Filterung des Detektorsignals im Zeitbereich durch-
gefithrt [Fle03]. Dazu wird die zeitdiskrete Filterfunktion mit den Werten g; mithilfe
der inversen Fouriertransformation aus den komplex konjugierten Fourierkomponen-
ten g7 berechnet. In Abwesenheit eines Trigger-Jitters ergibt sich die Abschéatzung der
Pulshohe relativ zur Pulshohe des Musterpulses zu

A= Zgi5i7 (3.6)

was dem Maximum des gefilterten Signals entspricht, das aus der Faltung der Filterfunk-
tion mit dem Detektorpuls hervorgeht. Die Anwesenheit eines Trigger-Jitters verschiebt
das Maximum um eine zuféllige Zeitdifferenz At im Intervall [—Atgmp/2, Atsamp/2],
wobei Atgmp das Abtastintervall des Signals bezeichnet. Um das wahre Maximum zu
finden, wird die Faltung an mehreren Stellen

A@Bi) = giwsisi  mit  i=—10,1 (3.7)

durchgefiihrt [Fle03]. Die gewonnenen Werte definieren eine Parabel, deren Scheitel-
punkt dem wahren Maximum und somit der Abschétzung der Pulshohe des Detektor-
signals entspricht. Da im Rahmen dieser Arbeit festgestellt wurde, dass der Trigger-
Jitter mit dem verwendeten Analog-Digital-Wandler in einem vergréfierten Intervall
liegen kann, wurde die Faltung in dieser Arbeit an den Stellen di € [—5,5] ausgewertet.
Die Methode des optimalen Filterns nutzt im Gegensatz zur oben erlduterten Puls-
hohenanpassung mit einem Musterpuls die effektive Bandbreite des Signal-zu-Rausch-
Verhéltnisses und unterdriickt zudem Frequenzkomponenten, die ein geringes Signal-
zu-Rausch-Verhaltnis besitzen.
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4 Mikrofabrikation freistehender
Absorber mit integrierter
radioaktiver Quelle

Die Entwicklung des in Kapitel 7 beschriebenen *Fe-Detektorarrays motivierte im Rah-
men dieser Arbeit die Etablierung und Optimierung eines Mikrofabrikationsprozesses
fiir Teilchenabsorber aus Au mit integrierter radioaktiver Quelle. Dabei wird die Quelle
in einer 47-Detektionsgeometrie zwischen zwei Absorberhélften eingebracht, die fiir das
Erreichen einer Detektionseffizienz nahe 100 % eine hinreichende Schichtdicke besitzen.
Wie in Kapitel 7 ausfiihrlich erldutert wird, belduft sich die Dicke einer Absorberhélfte
im Falle des ®*Fe-Detektorarrays auf 12 pm. Eine weitere Anforderung an den Fabrikati-
onsprozess ist die in Abschnitt 2.2 beschriebene freistehende Absorbergeometrie, die den
Verlust athermischer Phononen verringern soll. Auferdem muss eine hohe thermische
Leitfdhigkeit des Absorbermaterials gewéhrleistet sein, um eine Positionsabhéngigkeit
der Signalform zu verhindern.

In dieser Arbeit wurde fiir die Deposition der Absorberhélften aus Au die Abscheidung
mit einem Galvanikprozess gewéhlt. Im Gegensatz zu Schichten, die mittels eines Sput-
terverfahrens oder iiber thermische Verdampfung deponiert werden, besitzen galvanisch
abgeschiedene Au-Schichten aufgrund ihres kristallinen Wachstums eine signifikant ho-
here thermische und elektrische Leitfahigkeit. Ein weiterer entscheidender Vorteil der
Galvanik im Vergleich zu den anderen genannten Verfahren ist, insbesondere im Falle
von dicken Absorberschichten, eine erhebliche Material- und Kosteneinsparung, da das
Schichtwachstum iiber eine Fotolackmaske auf die gewiinschten Bereiche beschrankt
werden kann und nur das tatsédchlich benétigte Material abgeschieden wird. Neben dem
in dieser Arbeit und im Projekt PrimA-LTD entwickelten Detektorarray mit integrier-
ter *Fe-Quelle, verfolgen die Experimente ECHo [Gasl17] und HOLMES [Alp15] fiir
die direkte Bestimmung der Neutrinomasse einen sehr dhnlichen Ansatz. In beiden Ex-
perimenten wird das Radionuklid *Ho mittels Ionen-Implantation in eine galvanisch
abgeschiedene untere Absorberhélfte eingebracht. Im Anschluss an die Implantation
folgt die Deposition der oberen Absorberhélfte mit einem Sputterverfahren. Um jedoch
die oben erlduterten Nachteile bei der Verwendung eines Sputterverfahrens zu umge-
hen, wird in dem hier entwickelten Fabrikationsprozess erstmalig auch die galvanische
Abscheidung der oberen Absorberschicht vorgesehen und umgesetzt.

In den folgenden Abschnitten wird die Prozessentwicklung umfassend erlautert. Hierfiir
wird zunéchst ein Uberblick iiber den vollstindigen Prozessablauf fiir die Herstellung
eines Absorbers mit integrierter radioaktiver Quelle gegeben. Anschlieffend wird die
Optimierung der Fotolithografie- und Galvanikprozesse sowie der im Rahmen dieser Ar-
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beit entwickelte und hergestellte Galvanikaufbau beschrieben. Abschliefsend folgt eine
Demonstration und Validierung des optimierten Prozessablaufs an hergestellten Absor-
berstrukturen. Der Grofsteil dieses Kapitels wurde bereits in einer wissenschaftlichen
Fachzeitschrift vorverdffentlicht [M24b].

4.1 TUberblick iiber die Prozessfithrung

In Abbildung 4.1 ist schematisch der vollstdndige Prozessablauf dargestellt, der im
Rahmen dieser Arbeit fiir die Mikrofabrikation von Absorbern aus Au mit integrierter
Quelle entwickelt wurde. Anhand der abgebildeten Teilschritte lasst sich der Prozess
grundsétzlich in drei Abschnitte gliedern:

a) bis f): Galvanische Abscheidung einer unteren Absorberhélfte, die nur durch we-
nige Stamme unterstiitzt wird und insgesamt freisteht

g) bis i): Deposition der radioaktiven Quelle auf beziehungsweise in die untere Ab-
sorberhalfte

j) bis 1): Abdecken der deponierten Quelle durch galvanische Abscheidung einer
oberen Absorberhélfte

Im Folgenden wird ein Uberblick iiber die einzelnen Fabrikationsschritte gegeben und
erlautert, welche Anforderungen sich an die jeweiligen Fotolithografie- und Galvanik-
prozesse stellen.

Die Fabrikationsschritte fiir die untere Absorberhélfte entsprechen im Wesentlichen de-
nen, die bei der Herstellung freistehender Rontgenabsorber fiir magnetische Mikro-
kalorimeter durchgefiihrt werden [Fle09|. Auf Unterschiede zu dem hier entwickelten
Prozess wird an entsprechender Stelle eingegangen. Der Prozess beginnt mit dem Auf-
schleudern einer unteren Fotolackschicht auf einen Detektorwafer, auf dem die Fabrika-
tion der Detektoren mit Ausnahme der Teilchenabsorber fertiggestellt ist. Der Fotolack
wird so strukturiert, dass die Positionen der Absorberstdmme ausgespart sind (siehe
Abbildung 4.1a). Die Dicke dieses Fotolacks bestimmt die Hohe der Stdmme des Ab-
sorbers und betragt typischerweise einige Mikrometer. Im Anschluss wird der Fotolack
iiber seine Erweichungstemperatur erhitzt, sodass die vertikalen Kanten der Locher
im Fotolack, die im Folgenden als Stammlécher bezeichnet werden, verrunden (siehe
Abbildung 4.1b). Dies ermoglicht die darauffolgende Sputterdeposition einer diinnen
Au-Schicht auf den gesamten Wafer, die an den vertikalen Kanten der Stammlocher
nicht unterbrochen ist (siche Abbildung 4.1c). Die Kontinuitdt dieser Au-Schicht ist
erforderlich, da sie wihrend der Galvanik als Keimschicht dient und die Stammlocher
bei unterbrochener Keimschicht moglicherweise nicht vollsténdig mit galvanisch abge-
schiedenem Au gefiillt werden. Im néchsten Schritt erfolgt das Aufbringen einer oberen
Fotolackschicht, durch deren Strukturierung die Flichendimensionen des Absorbers de-
finiert werden (siche Abbildung 4.1d). Durch Kontaktierung der vorher deponierten
Keimschicht mit einem Galvanikaufbau an einem beliebigen Ort auf dem Wafer erfolgt
im Anschluss das Auffiillen der strukturierten Mulden durch die galvanische Abschei-
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Abbildung 4.1: Schematischer Ablauf des in dieser Arbeit entwickelten Mikrofabrikations-
prozesses fiir Teilchenabsorber aus Au mit integrierter radioaktiver Quelle. Ein Absorber be-
steht aus einer unteren und einer oberen Absorberhilfte, zwischen denen die Quelle in einer
4r-Detektionsgeometrie eingebracht ist. Abgebildet sind die Zustdnde nach den folgenden Pro-
zessschritten: a) Strukturierung einer unteren Fotolackschicht mit Lochern fiir die Absorber-
staimme. b) Thermische Erweichung des Fotolacks fiir verrundete Kanten der Stammldcher.
¢) Sputterdeposition einer diinnen Au-Keimschicht. d) Strukturierung einer oberen Fotolack-
schicht mit den Dimensionen der unteren Absorberhilfte. e) Galvanische Abscheidung der
unteren Absorberhélfte. f) Freistellen der unteren Absorberhélfte. g) Strukturierung einer Fo-
tolackschicht mit den Dimensionen der zu integrierenden Quelle. h) Integration der Quelle,
z.B. mittels Ionen-Implantation, Tropfchendeposition oder Elektrodeposition. i) Abdecken der
Quelle mit einer diinnen Au-Schutzschicht und Entfernen des Fotolacks. j) Strukturierung einer
Fotolackschicht mit den Dimensionen der oberen Absorberhélfte. k) Galvanische Abscheidung
der oberen Absorberhélfte. 1) Freistellen des Absorbers.



44 4. Mikrofabrikation freistehender Absorber mit integrierter radioaktiver Quelle

dung von Au (siehe Abbildung 4.1e). Fiir die Fertigstellung der unteren Absorberhélfte
werden beide Fotolackschichten sowie die nicht unter dem Absorber befindlichen Berei-
che der Keimschicht entfernt und die untere Absorberhélfte dadurch freigestellt (siche
Abbildung 4.1f).

Die maximale Dicke der unteren Absorberhélfte ist durch die Dicke der oberen Foto-
lackschicht limitiert. Ein Hinauswachsen des galvanisch abgeschiedenen Au iiber die
Oberkante der Fotolackschicht hinaus wiirde zu einem pilzférmigen Profil des Absor-
bers und somit zu einer undefinierten Absorberdicke fiihren. Aus dem gleichen Grund
miissen die vertikalen Kanten der oberen Fotolackschicht moglichst steil sein und kei-
ne Trapezform aufweisen. Dicke Fotolacke, die diese Anforderungen erfiillen, erfordern
eine spezielle Handhabung und typischerweise hohe Prozesstemperaturen. Die Prozess-
parameter fiir die Strukturierung der oberen Fotolackschicht sind jedoch aufgrund der
Anwesenheit der unteren Fotolackschicht eingeschréankt, da diese in ihrer Form nicht
durch die Prozessierung der oberen Fotolackschicht beeinflusst werden darf. Eine der
grofsten Herausforderungen des beschriebenen Prozesses ist daher die sorgfiltige Opti-
mierung der Fotolithografieprozesse und des Zusammenspiels der beiden Fotolacke. Die
fabrizierte untere Absorberhélfte kann entweder, wie im Folgenden beschrieben, mit ei-
ner integrierten Quelle ausgestattet werden oder eigensténdig als Teilchenabsorber fiir
Experimente mit externen Strahlungsquellen dienen.

Im Anschluss an die Fabrikation der unteren Absorberhélfte folgt die Deposition der zu
integrierenden Quelle. Im Rahmen dieser Arbeit und des Projekts PrimA-LTD erfolgte
dieser Schritt mittels Ionen-Implantation des Radionuklids **Fe. Dabei sei angemerkt,
dass der hier vorgestellte Fabrikationsprozess auch mit anderen Methoden der Quel-
lenpréaparation kompatibel ist. Dazu zahlt zum Beispiel die Tropfchendeposition einer
Losung, die das Radionuklid enthélt [Boc20], sowie die Elektrodeposition des Radio-
nuklids [Loil8al. Fir die Integration der Quelle wird zunéchst eine Fotolackschicht auf
den Detektorwafer mit fertiggestellter unterer Absorberhélfte aufgebracht. Die Lack-
schicht wird so strukturiert, dass die zur Quellendeposition bestimmten Bereiche von
Fotolack freigelegt und die restlichen Bereiche des Wafers geschiitzt sind (sieche Abbil-
dung 4.1g). Im Anschluss erfolgt die Deposition der Quelle mit der gewahlten Methode
der Quellenpréparation auf die untere Absorberhélfte. Nachfolgend wird die deponier-
te Quelle iiber einen Sputtervorgang mit einer diinnen Au-Schicht abgedeckt, die die
Quelle in den nachfolgenden Prozessschritten schiitzt. Schlieklich wird die Fotolack-
schicht entfernt und es verbleibt die mit der Au-Schutzschicht bedeckte Quelle auf der
freistehenden unteren Absorberhélfte (siche Abbildung 4.11).

Fiir die nachfolgende Deposition der oberen Absorberhilfte wird erneut eine Fotolack-
schicht auf den Wafer aufgebracht und entsprechend der Flachendimensionen der oberen
Absorberhélfte strukturiert (siehe Abbildung 4.1j). Die strukturierten Mulden werden
dann mit galvanisch abgeschiedenem Au aufgefiillt (siehe Abbildung 4.1k). Die elektri-
sche Kontaktierung zum Galvanikaufbau erfolgt nicht, wie im Falle der unteren Absor-
berhilfte, iiber eine dedizierte Keimschicht, sondern iiber das chipinterne Warmebad,
das typischerweise iiber einen metallischen Steg fiir die Detektor-Thermalisierung mit
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jedem Detektorpixel des Wafers verbunden ist. Anschliefend wird die Fotolackschicht
entfernt und der Absorber freigestellt, womit der Fabrikationsprozess fiir einen Teil-
chenabsorber mit integrierter Quelle abgeschlossen ist (siche Abbildung 4.11). Wie auch
bei der Herstellung der unteren Absorberhélfte muss die verwendete Fotolackschicht
hinreichend dick sein, um ein pilzformiges Aufwachsen der Au-Schicht zu verhindern.
Die Parameter fiir die Prozessierung des Fotolacks sind hierbei nicht eingeschréankt, da
im Gegensatz zur unteren Absorberhélfte keine zweite Fotolackschicht vorhanden ist.
Da die fiir die Ionen-Implantation der *Fe-Quelle verfiighare Fliche in dem Massen-
separator RISIKO begrenzt ist, erfolgte die Optimierung der Prozessparameter fiir die
Quellendeposition sowie fiir die Fabrikation der oberen Absorberhélfte in dieser Arbeit
auf separierten Chips, wie sie in Abschnitt 7.2 beschrieben sind, anstatt auf einem ge-
samten Wafer. Insbesondere hinsichtlich der Fotolithografie mit dicken Fotolacken ist
die Prozessfithrung mit kleinen Substraten gegeniiber ganzen Wafern erschwert. Es sei
angemerkt, dass die Verwendung eines Wafers mit den hier angegebenen Prozesspara-
metern wahrscheinlich zu anderen Ergebnissen fiihrt.

4.2 Optimierung der Fotolackprozesse

Fiir den in Abbildung 4.1 dargestellten Herstellungsprozess fiir freistehende Absorber
aus Au mit integrierter radioaktiver Quelle wurden in dieser Arbeit zwei komplexe
Fotolackprozesse entwickelt. Der erste Prozess erlaubt die Fabrikation der auf wenigen
Stammen freistehenden unteren Absorberhélfte und besteht aus zwei strukturierten Fo-
tolackschichten, zwischen denen sich eine Au-Keimschicht befindet. Der zweite Prozess
nutzt eine einzelne Fotolackschicht und wird sowohl fiir die Quellendeposition als auch
fiir die galvanische Abscheidung der oberen Absorberhilfte verwendet.

Fotolackprozess fiir die untere Absorberhilfte

Fiir den ersten Fotolackprozess wurde der Positiv-Fotolack AZ 4533! als untere Foto-
lackschicht gewihlt. Nach Aufschleudern dieses Fotolacks mit einer Rotationsgeschwin-
digkeit von 1900 rpm auf einen 2 Zoll-Wafer und anschliekendem Softbake auf einer Heiz-
platte bei 100 °C fiir eine Dauer von 3 min besitzt die untere Fotolackschicht eine Dicke
von etwa 5pm. Die belichteten Bereiche der unteren Fotolackschicht befinden sich in
dem hier entwickelten Prozess stets iiber einer fiir die Galvanik benotigten Au-Schicht.
Eine Testreihe ergab eine optimale Belichtungsdosis von 360 mJ/cm? mit dem am Insti-
tut verwendeten direktschreibenden Laserlithografen MLA 150 mit einer anschliefenden
Entwicklungsdauer von etwa 4 min in dem Entwickler AZ 2026 MIF!. Fiir die thermische
Verrundung der vertikalen Fotolackkanten wird die Fotolackschicht auf einer Heizplatte
iiber ihre Erweichungstemperatur erhitzt. Hierfiir erfolgten Tests bei einer Temperatur
von 120 °C fiir Dauern von 60 s und 120 s sowie bei einer Temperatur von 130 °C fiir eine
Dauer von 60s. Messungen mit einem Dektak XT Stylus Profilometer? zeigten dabei

!Hersteller: Merck KGaA, Darmstadt, Deutschland. Vertrieb durch: MicroChemicals GmbH, Ulm,
Deutschland.
2Hersteller: Bruker Corporation, Massachusetts, USA.
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keine signifikante Abhéngigkeit der Verrundungsstérke von den genannten Parametern.
Daher wurde fiir diesen Prozessschritt eine Temperatur von 120 °C fiir eine Dauer von
60 s festgelegt. Die fiir die Galvanik verwendete Au-Keimschicht mit einer Schichtdicke
von etwa 80 nm wird im Anschluss mit einem de-Magnetron-Sputterverfahren deponiert.
Dafiir wird der Wafer mit Vakuumfett auf einen Substrathalter aus Kupfer geklebt.
Typische Prozessparameter sind ein Ar-Prozessgasdruck von pa, = 5,5 - 1073 mbar und
eine Sputterleistung von Py, = 60 W, woraus eine Depositionsrate von dAu = 0,98 nm/s
resultiert. Wahrend des Sputtervorgangs findet keine aktive Kiihlung der Probe statt.

Vor der Prozessoptimierung fiir die obere Fotolackschicht wurde untersucht, welchen
Prozesstemperaturen und -zeiten die untere Fotolackschicht ausgesetzt werden kann, oh-
ne dass diese strukturell beeinflusst wird. Hierfiir erfolgte eine Testserie anhand von Pro-
ben mit verrundeter unterer Fotolackschicht und darauf aufgebrachter Au-Keimschicht.
Das Erhitzen einer solchen Probe auf einer Heizplatte bei einer Temperatur von 85°C
fiihrt bereits nach wenigen Minuten zu einer starken Verformung des unteren Fotolacks,
die sich in einer deutlichen Wellenbildung in der Keimschicht duftert. Dies kann beim
Freistellen der Absorber zu einer unvollstdndigen Entfernung der Keimschicht fiithren
und muss daher vermieden werden. Eine Verringerung der Temperatur auf 80 °C ermog-
licht Backzeiten von bis zu 45 min, bevor eine Verformung des unteren Fotolacks sichtbar
wird. Bei Verwendung eines Trocknungsofens mit einer Temperatur von 80 °C kann die
Prozesszeit letztlich auf iiber 16 h erhoht werden, ohne dass im unteren Fotolack eine
Veranderung zu beobachten ist.

Fiir die obere Fotolackschicht wurde der Positiv-Fotolack AZ 40XT! gewihlt, der fiir
Schichtdicken zwischen 15 pm und 100 pm geeignet ist. Als chemisch verstiarkter Foto-
lack erreicht dieser im Gegensatz zu gewohnlichen Positiv-Fotolacken auch bei hohen
Schichtdicken und geringen Belichtungsdosen eine hohe Kantensteilheit. Zudem wird
eine Rehydrierung der Fotolackschicht nach dem Softbake im Gegensatz zu gewohnli-
chen Fotolacken nicht benétigt, die andernfalls mehrere Stunden in Anspruch nehmen
wiirde. Das Aufschleudern der oberen Fotolackschicht erfolgt mit den folgenden Ro-
tationsgeschwindigkeiten: 1500 rpm fiir 20s, Orpm fiir 10s und 7000 rpm fiir 2s. Der
abschliefsende Schritt mit hoher Geschwindigkeit verschmaélert den Fotolack-Randwall,
der aufgrund der Viskositat des Fotolacks andernfalls sehr breit ausfallen und die ef-
fektiv nutzbare Flache auf dem Substrat stark einschrinken wiirde. Die resultierende
Dicke der oberen Fotolackschicht betragt bei den gewéahlten Schleuderparametern etwa
25 um. Nach dem Datenblatt des Herstellers betréigt die fiir den Softbake empfohlene
Temperatur 125°C, die jedoch aufgrund der unteren Fotolackschicht nicht anwendbar
ist. Wie oben beschrieben, wurde daher ein Trocknungsofen mit einer Temperatur von
80°C fiir eine Dauer von 16 h verwendet. Um die Lsemittelkonzentration der oberen
Fotolackschicht in Substratnihe zu verringern, wurde vor dem eigentlichen Softbake
aufserdem ein Trocknungsschritt bei Raumtemperatur fiir etwa 3h eingefiihrt. Hierbei
wurde eine Verbesserung der Lackhaftung sowie eine Verringerung des Dunkelabtrags
des Fotolacks in Substratnihe festgestellt. Nach dem Softbake erfolgt die Belichtung in
dem Laserlithografen MLA 150 mit einer Belichtungsdosis von 1400 mJ/cm? und einer
Defokussierung von +10. Bei einfacher Belichtung stellte sich heraus, dass nach der
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darauffolgenden Entwicklung Uberreste des Fotolacks in den Vertiefungen der Absor-
berstamme verbleiben. Der Grund hierfiir ist, dass die Dicke der oberen Fotolackschicht
im Bereich der Stamme effektiv um die Dicke des unteren Fotolacks, das heifit um 5 pm,
erhoht ist. Um die dort tieferliegenden Fotolackbereiche ebenfalls mit ausreichend hoher
Dosis zu belichten, wurde ein Doppelbelichtungsschritt eingefiihrt. Dabei erfolgt nach
der ersten Belichtung ein zweiter Belichtungsschritt im Bereich der Absorberstdamme
mit einer Dosis von 300 mJ/cm? und einer Defokussierung von 0. Im Anschluss folgt ein
Post-Exposure-Bake auf einer Heizplatte bei einer Temperatur von 80 °C fiir eine Dau-
er von 8min sowie die Entwicklung des Fotolacks unter Verwendung des Entwicklers
AZ 2026 MIF. Abschliefsend wird auf einer Heizplatte bei einer Temperatur von 60 °C
fiir eine Dauer von 20 min ein Hardbake durchgefiihrt, der die Losemittelkonzentration
in der oberen Fotolackschicht weiter herabsetzt.

Im Zuge von Galvaniktests wurde festgestellt, dass Fotolackschichten mit geringem Was-
sergehalt aufquellen, wenn sie in eine beheizte Fliissigkeit eingebracht werden. Da der
Fotolack insbesondere nach dem oben erwahnten Hardbake einen sehr geringen Wasser-
gehalt aufweist, kann dieser Umstand bei der nachfolgenden galvanischen Abscheidung
der Absorber zu einer Deformierung der Fotolackstrukturen fiihren und den Elektrolyten
mit aus dem Fotolack herausgelosten Stoffen kontaminieren. Aus diesem Grund wurde
vor Beginn der Galvanik ein Hydrierungsschritt eingefiihrt, bei dem die Probe fiir eine
Dauer von mindestens 12h in einem geschlossenen Behélter mit einer Luftfeuchtigkeit
von mindestens 90 % gelagert wird. Dies ermoglicht unabhéngig von den Luftfeuchtig-
keitsbedingungen des Reinraums einen &uferst reproduzierbaren Prozess. Unmittelbar
nach dem Hydrierungsschritt wird die Probe in den Elektrolyten eingetaucht und der
in Abschnitt 4.3 beschriebene Galvanikprozess durchgefiihrt.

Fotolackprozess fiir die Quellenpraparation und die obere Absorberhalfte

Fiir den zweiten Fotolackprozess, der bei der Quellenpriaparation und der Deposition
der oberen Absorberhélfte zur Anwendung kommt, wird eine einzelne Fotolackschicht
des Fotolacks AZ 40XT verwendet. Nach dem Aufschleudern auf die Probe wird die
Fotolackschicht ebenfalls zunéchst in einem Trocknungsschritt bei Raumtemperatur fiir
eine Dauer von etwa 3 h getrocknet. Dies verhindert beim anschliekenden Softbake die
Entstehung von Blasen nahe den bereits fabrizierten unteren Absorberhilften, in deren
Umgebung die Fotolackschicht hohe Dicken annimmt. Da in dem hier beschriebenen Fo-
tolackprozess keine untere Fotolackschicht vorhanden ist, kann die Prozessierung nach
den Empfehlungen des Herstellers durchgefiihrt werden. Diese beinhalten den Softbake
auf einer Proximity-Heizplatte bei einer Temperatur von 125 °C in folgenden Schritten:
1,5mm fir 5min, 0,5mm fiir 5min und Kontakt fiir 3 min. Nach der Belichtung der
Fotolackschicht in dem Laserlithografen MLA 150 mit einer Dosis von 1400 mJ/cm?
sowie einer Defokussierung von 0 erfolgt ein Post-Exposure-Bake auf einer Proximity-
Heizplatte bei einer Temperatur von 105°C in folgenden Schritten: 1,5mm fiir 10s,
0,5mm fiir 10 s und Kontakt fiir 80 s. Nach Entwicklung in dem Entwickler AZ 2026 MIF
kann die Quellenpréiparation auf die untere Absorberhélfte durchgefiihrt werden. Wird
der Fotolackprozess fiir die galvanische Abscheidung der oberen Absorberhélfte verwen-
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det, so erfolgt zunéchst ein Hardbake bei einer Temperatur von 60°C fiir eine Dauer
von 20 min sowie der oben erlduterte Hydrierungsschritt.

4.3 Galvanikaufbau fiir die Deposition hochreiner
Goldschichten

Der fiir die galvanische Abscheidung der Absorberschichten aus Au verwendete Gal-
vanikaufbau wurde im Rahmen dieser Arbeit entworfen und hergestellt. Ein wichtiger
Aspekt beim Entwurf des Aufbaus war die Auswahl der Materialien, die direkten Kon-
takt mit dem Elektrolyten haben. Wird der Elektrolyt wihrend der Handhabung oder
durch den Galvanikaufbau mit Fremdstoffen oder Fremdmetallen kontaminiert, so kann
dies direkten Einfluss auf die Reinheit der deponierten Au-Schicht haben, der sich in
niedrigen thermischen und elektrischen Leitfahigkeiten und damit in einem verringerten
Restwiderstandsverhéltnis dufsert. In direktem Kontakt mit dem Elektrolyten wurden
daher nur die nicht-metallischen und chemisch inerten Materialien Polytetrafluorethy-
len (PTFE), Polyamid (PA) sowie DURAN?-Glas verwendet. Fiir die Galvanik diente
im Rahmen dieser Arbeit der Elektrolyt TECHNI GOLD 25 ES*.

In Abbildung 4.2 ist eine Fotografie des hergestellten Galvanikaufbaus sowie zwei geren-
derte Nahaufnahmen dargestellt. Fiir die Deposition einer Au-Schicht wird eine Probe
mit einem Durchmesser von bis zu 2 Zoll auf einen Probenhalter aus PTFE aufgebracht
und iiber sogenannte Kontaktstébe fixiert sowie elektrisch mit dem Galvanikaufbau kon-
taktiert. Ein Kontaktstab besteht aus einem hohlen, L-férmigen PTFE-Stab, in dessen
Inneren ein Cu-Draht verlduft. Der Cu-Draht ist am oberen Ende des Kontaktstabs zur
elektrischen Kontaktierung mit der Stromquelle des Galvanikaufbaus mit einer Metall-
klemme verbunden. Am unteren Ende des Kontaktstabs ist der Cu-Draht mit einem
Au-Draht verlotet, der in eine kleine Bohrung am Boden des Kontaktstabs gepresst
ist und somit einen Kontaktpunkt zur Probe bildet. Die Bohrung im Kontaktstab ist
durch den eingepressten Au-Draht gedichtet, wodurch der Kontakt des Elektrolyten
mit dem Cu-Draht verhindert wird. Der Probenhalter mit Wafer und Kontaktstédben
passt gemeinsam mit einer Mindestmenge von etwa 200mL des Elektrolyten in ein
DURAN-Becherglas mit einem Fassungsvermogen von 1L. Das Becherglas wird mit
einem PTFE-Deckel abgedeckt, der das Entweichen des verdampfenden Elektrolyten
wiahrend der Galvanik verhindert. An dem Deckel ist eine platinierte Titananode® be-
festigt, deren quadratisches Streckgitter in den Elektrolyten ragt und sich in einem
Abstand von etwa 1cm parallel zur Probe befindet. Das Becherglas wird iiber eine
Kunststoffvorrichtung in ein Wasserbad eingehéngt, das mit einem Umwélzthermostat
CORIO C-BT9° temperiert werden kann. Durch den Deckel des Becherglases kann eine

3Hersteller: DWK Life Sciences GmbH, Wertheim/Main, Germany. Vertrieb durch: hiiberle Lab-
ortechnik GmbH & Co.KG, Lonsee-Ettlenschiefs, Deutschland.

4Hersteller: Technic France, Saint-Denis, Frankreich.

SHersteller: Metakem GmbH, Usingen, Deutschland.

6Hersteller: JULABO GmbH, Seelbach, Deutschland.
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Abbildung 4.2: a) Fotografie des in dieser Arbeit entwickelten Aufbaus fiir die galvanische
Abscheidung von Au. Das Becherglas mit den Hauptkomponenten des Aufbaus ist iiber eine
Kunststoffvorrichtung in ein temperiertes Wasserbad eingehéngt. b) Gerenderte Nahaufnah-
me des Becherglases, das mit einem Deckel abgedeckt ist. Oberhalb des Deckels kann eine
Stromquelle mit den Kontaktstdben und der Anode verbunden werden. ¢) Gerenderte Nah-
aufnahme des Probenhalters. Die Probe ist mit zwei Kontaktstdben fixiert und elektrisch mit
dem Galvanikaufbau verbunden. Die platinierte Titananode ist in einem Abstand von etwa
1 cm parallel zur Probe angebracht. Ein Riihrer {iber der Anode ermdglicht das Erzeugen einer
axialen Stromung von unten nach oben.

Riihrwelle” gefiihrt werden, die in dem Elektrolyten eine axiale Strémung von unten
nach oben erzeugt. Der Riihrer wird von einem Riihrwerk® angetrieben, das an einem
separaten Stativ montiert ist. Fiir den Depositionsprozess wird eine Stromquelle vom
Typ 6221° iiber Krokodilklemmen mit den Kontaktstiben und der Anode verbunden.

"Hersteller: Bohlender GmbH, Griinsfeld, Deutschland. Der Riihrer besitzt die Herstellerbezeich-
nung ,,Mini-Propeller-Rithrwelle®.

8Hersteller: IKA-Werke GmbH & Co. KG, Staufen, Deutschland. Das Riihrwerk besitzt die Her-
stellerbezeichnung ,NANOSTAR 7.5 digital“.

9Hersteller: Keithley Instruments, Tektronix, Inc., Beaverton, USA.
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Im Folgenden wird der typische Prozessablauf fiir die galvanische Abscheidung einer Au-
Schicht beschrieben. Zunéchst wird die bendtigte Menge des Elektrolyten unter Verwen-
dung einer Saugflasche und einer Cellulosenitrat-Filtermembran gefiltert, um Partikel
des vorangegangenen Galvanikprozesses zu entfernen. Anschliefend wird die Probe, je
nach Grofse, mit einem oder zwei Kontaktstiben auf dem Probenhalter fixiert und ge-
meinsam mit dem Elektrolyten in das Becherglas eingebracht. Das Becherglas wird im
néchsten Schritt in das auf die Prozesstemperatur von 60°C temperierte Wasserbad
montiert. Wahrend der Aufbau auf die Prozesstemperatur aufgeheizt wird, erfolgt das
Riithren des Elektrolyten mit einer Geschwindigkeit von 600 rpm fiir eine Dauer von
20 min. So werden Luftblasen, die sich beim Eingiefsen des Elektrolyten gebildet haben,
von der Probe entfernt. Im néchsten Schritt wird der Deckel mit Anode auf dem Becher-
glas platziert, die Stromquelle mit dem Aufbau verbunden und der Prozess gestartet.
Wihrend der Prozesszeit erfolgt kein Riihren des Elektrolyten. Nach Abschluss der De-
position wird der Elektrolyt zuriick in eine Glasflasche gefiillt und der Galvanikaufbau
sorgféltig mit Reinstwasser abgespiilt und mit Druckluft getrocknet.

4.4 Eigenschaften galvanisch abgeschiedener
Goldschichten

Der bei einem Galvanikprozess der Dauer ¢ zwischen den Elektroden fliefsende Strom
Ia1 bestimmt die auf einer Probe deponierte Masse m der Au-Schicht. Dies geht aus
dem Faraday’schen Gesetz hervor:

 Mitl,

—* (4.1)

m
Hier bezeichnet M = 197 g/mol die molare Masse von Au, z = 1 die Ladungszahl der im
Elektrolyt vorliegenden Au-Ionen und F' = 96 485 C/mol die Faraday-Konstante. Wird
ein gleichméafiges Wachstum der Au-Schicht auf der Probenfliche A angenommen, so
ergibt sich die Depositionsrate zu

d= jgalva%F mit jgalv - I%zlv . (42)
Dabei bezeichnet p = 19,3g/cm?® die Dichte von Au. Hieraus geht hervor, dass die
Verwendung einer konstanten Stromdichte jg., unabhangig von der Probenfliche eine
bestimmte Depositionsrate ergibt. Daher wird die folgende Diskussion der Schichtei-
genschaften in Abhangigkeit der Stromdichte jga, gefiihrt, die sich aus dem Strom I,y
und der Probenfliche A beim jeweiligen Galvanikprozess ergibt.

Die in dieser Arbeit durchgefithrten Galvanikprozesse lassen sich in zwei Kategori-
en einteilen: Die Konstantstrom-Deposition und die Pulsstrom-Deposition. Im Falle
der Konstantstrom-Deposition wird fiir die Gesamtdauer ¢ des Prozesses eine konstan-
te Stromdichte jq. verwendet. Im Falle der Pulsstrom-Deposition wird periodisch die
Stromdichte j,, an- und ausgeschaltet, wobei t,, die An-Dauer und t.g¢ die Aus-Dauer
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einer Periode bezeichnet. Fiir diesen Zweck wird der Rechtecksignal-Generator der Keit-
hley 6221 Stromquelle verwendet. Konstantstrom- und Pulsstrom-Depositionen kénnen
anhand der mittleren Stromdichte jgaiy = Jon[ton/(fon + toff)] = jdc miteinander vergli-
chen werden.

Die Optimierung der Prozessparameter fiir die galvanische Abscheidung von Au zielte
auf eine hohe ortliche Schichtdickenhomogenitit sowie auf eine hohe thermische Leit-
fahigkeit, beziehungsweise auf ein damit verbundenes hohes Restwiderstandsverhéltnis
der deponierten Au-Strukturen ab. Eine hohe Schichtdickenhomogenitét der Teilchen-
absorber ist erforderlich, um eine Positionsabhéngigkeit der Detektionseffizienz auf der
Absorberflache zu vermeiden und eine einheitliche Detektionseffizienz fiir alle gleichzei-
tig fabrizierten Absorber zu erhalten. Eine hohe thermische Leitfdhigkeit des Teilchen-
absorbers wird wiederum bendtigt, um eine Positionsabhéangigkeit der Signalform zu
unterdriicken (vergleiche Abschnitt 2.2). Die fiir die Charakterisierung und Optimierung
des Galvanikprozesses durchgefiihrten Testserien werden im Folgenden beschrieben.

Homogenitit der Au-Schichtdicke

Die Charakterisierung der Schichtdickenhomogenitét erfolgte anhand von fiinf Proben.
Hierbei wurden rechteckige Leiterbahnen aus Au mit einer Breite von b = 200 pm unter
Verwendung von mittleren Stromdichten jga, zwischen 0,30 mA /cm? und 1,78 mA /cm?
deponiert. Die Variation der mittleren Stromdichte jg,), erfolgte dabei durch Variation
der Aus-Dauer t.g bei festgelegter An-Dauer t,, = 10ms und mit der Stromdichte
Jon = 1,78 mA /cm?.

Die in Abbildung 4.3a) dargestellten, normierten Hohenprofile der Leiterbahnen wur-
den mit einem Dektak XT Stylus Profilometer gemessen. Es ist zu erkennen, dass die
Schichtdickenhomogenitét stark von der verwendeten mittleren Stromdichte jga, ab-
héngt. Im Falle der mittleren Stromdichte jgu1, = 1,78 mA/ cm? variiert die gemessene
Schichtdicke iiber die Breite der Struktur um etwa 35 % und besitzt eine charakteris-
tische U-Form. Der Grund fiir diese Inhomogenitét ist eine geringe Au-Konzentration
(Verarmung) in dem substratnahen Elektrolyten, die aus einer unzureichenden Redif-
fusion von Au-Ionen resultiert. Die Asymmetrie der U-Form kommt vermutlich durch
eine asymmetrische Verarmung des Elektrolyten an der gemessenen Struktur aufgrund
von Nachbarstrukturen zustande. Durch Verringerung der mittleren Stromdichte jgaiy
wird eine deutliche Verbesserung der Schichtdickenhomogenitét erreicht, da die ver-
ringerte Depositionsrate eine hinreichende Diffusion von Au-Ionen an die Struktur zu-
lasst und somit zu einer weniger starken Verarmung des Elektrolyten fithrt. Mit der
mittleren Stromdichte jguy = 0,30 mA/cm? wird eine konstante Schichtdicke auf der
vollen Breite der Struktur und damit eine exzellente Homogenitét erreicht. Dabei wur-
de kein signifikanter Unterschied zwischen einer Konstantstrom- und einer Pulsstrom-
Deposition festgestellt. Es sei angemerkt, dass die Verwendung einer mittleren Strom-
dichte von jgu, = 0,30 mA /cm? fiir die Deposition einer 12 pm dicken Au-Schicht nach
Gleichung 4.2 zu einer verhaltnisméfig langen Prozesszeit von etwa 10,5 h fiihrt.
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Abbildung 4.3: a) Gemessene Hohenprofile von Leiterbahnen aus Au mit einer Breite von
b = 200 um, die unter Verwendung verschiedener mittlerer Stromdichten jga1, galvanisch abge-
schiedenen wurden. Die Variation der mittleren Stromdichte jga1, erfolgte durch Variation der
Aus-Dauer g bei festgelegter An-Dauer t,, = 10 ms und der Stromdichte jo, = 1,78 mA /cm?.
b) Gemessene Restwiderstandsverhéltnisse RRR gerader, galvanisch abgeschiedener Leiter-
bahnen aus Au fiir verschiedene Schichtdicken d und Bahnbreiten b. Die Bahnen wurden mit
Konstantstrom (leere Symbole) oder mit Pulsstrom (gefiillte Symbole) deponiert. Fiir alle Pro-
ben wurde eine mittlere Stromdichte von jgary = 0,30 mA/ cm? verwendet. Die eingezeichneten
Linien dienen der Veranschaulichung.

Thermische Leitfahigkeit der Au-Schichten

Fiir die Charakterisierung der thermischen Leitfahigkeit wurde das Restwiderstands-
verhéltnis RRR des galvanisch abgeschiedenen Au als qualitatives Kriterium verwen-
det (vergleiche Abschnitt 2.2). In einer Testserie wurden mehrere Proben mit geraden
Leiterbahnen verschiedener Breiten b von 10 pm, 75pm und 400 pm hergestellt. Je-
de Probe besitzt dabei eine unterschiedliche Schichtdicke d zwischen 3 pm und 12 pm.
Als Keimschicht fiir die Galvanik diente jeweils eine etwa 100nm dicke, gesputterte
Au-Schicht. Aufgrund der im vorigen Abschnitt beschriebenen, exzellenten Schichtdi-
ckenhomogenitiat wurde fiir die Deposition aller Proben eine mittlere Stromdichte von
Jeatv = 0,30 mA/cm2 verwendet. Dabei wurden die Proben entweder mit Konstant-
strom oder mit Pulsstrom abgeschieden. Fiir alle Prozesse wurde derselbe Elektrolyt
wiederverwendet. Fiir die Strukturierung der Leiterbahnen wurde der in Abschnitt 4.2
beschriebene Lithografieprozess mit dem Fotolack AZ 40XT verwendet.

In Abbildung 4.3b) sind die gemessenen Restwiderstandsverhéltnisse der Leiterbahnen
dargestellt. Es ist zu erkennen, dass die Dimensionen der Bahn Einfluss auf das Rest-
widerstandsverhéaltnis haben. Hierbei besitzt die Bahn mit einer Schichtdicke von etwa
d = 12pm und einer Breite von b = 400 pm ein Restwiderstandsverhéltnis von etwa
RRR = 44. Mit kleiner werdenden Dimensionen nimmt das Restwiderstandsverhéltnis
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geringfiigig ab. So besitzt die Bahn mit einer Schichtdicke von etwa d = 3pm und
einer Breite von b = 10 pm ein Restwiderstandsverhéltnis von RRR = 34. Dabei sei an-
gemerkt, dass durch eine gemischte Reihenfolge der Probenherstellung ausgeschlossen
wurde, dass die Verringerung des Restwiderstandsverhéltnisses die Folge eines Alte-
rungseffekts des Elektrolyten ist. Auflerdem geht aus den Daten hervor, dass mittels
Pulsstrom deponierte Bahnen ein hoheres Restwiderstandsverhéltnis aufweisen als mit-
tels Konstantstrom deponierte Bahnen dhnlicher Dimensionen. Ungeachtet dessen be-
sitzen alle Proben ein hervorragendes Restwiderstandsverhéltnis, das hoher als typische
[F1e09, Fril6] und in der Grofenordnung der hochsten [Bro08, Yag23| in der Litera-
tur angegebenen Werte liegt. Unter Verwendung einer Pulsstrom-Deposition mit den
Parametern t,, = 10ms, tog = 50ms und jga, = 0,30 mA/ cm? wird daher von einem
Restwiderstandsverhéltnis RRR der fabrizierten Teilchenabsorber zwischen 40 und 45
ausgegangen.

4.5 Freistellen der Absorberstrukturen

Wie in Abschnitt 4.1 erlautert, folgt nach der galvanischen Abscheidung der unteren Ab-
sorberhélfte das Freistellen der Absorberstruktur (sieche Abbildung 4.1f). Hierbei werden
die obere Fotolackschicht, die Au-Keimschicht und die untere Fotolackschicht nachein-
ander entfernt. Unmittelbar nach dem Galvanikprozess wird die Probe dafiir zunéchst
fiir einige Minuten mit Reinstwasser gespiilt, um jegliche Riickstédnde des Elektrolyten
von ihrer Oberfliche zu entfernen. Nachfolgend wird die Probe nicht getrocknet, da
das schnelle Entweichen des Wassergehalts aus dem Fotolack zu Rissen in der oberen
Fotolackschicht fiithrt. Durch diese Risse und Verspannungen des Fotolacks kann die
darunterliegende Keimschicht beschadigt und die nachfolgenden Prozessschritte deut-
lich erschwert werden. Stattdessen wird die Probe nass in ein organisches Losemittel
umgesetzt, um die obere Fotolackschicht vollstindig zu 16sen. Unter Verwendung von
Dimethylformamid (DMF) gentigt dafiir eine Dauer von 1 min, ohne dass die untere Fo-
tolackschicht dadurch beeinflusst wird. Sollte fiir diesen Schritt als Alternative Aceton
verwendet werden, so miissen zwingend jegliche Riickstdnde des Elektrolyten entfernt
werden. Andernfalls kommt es aufgrund einer Wechselwirkung zwischen den Chemika-
lien zu einer Flockung, die die Probe stark verunreinigen kann. Nach Trocknung der
Probe wird im darauffolgenden Schritt die Au-Keimschicht unter Verwendung einer ver-
diinnten Tod-Kaliumiodid-Losung!? fiir eine Dauer von bis zu 15 min nassgeétzt und an-
schlieffend mit Reinstwasser abgespiilt und getrocknet. Die untere Fotolackschicht wird
im Anschluss entfernt, indem die Probe fiir eine Dauer von mindestens 1h in ein Ace-
tonbad gelegt wird. Untersuchungen zeigten, dass nach dem Nassétzen der Keimschicht
stets eine wenige Nanometer diinne, aber dennoch leitfdhige Restschicht zuriickbleibt.
Die vollstdndige Entfernung dieser Schicht ist wichtig, da diese andernfalls die Absor-
ber benachbarter Detektorpixel untereinander und gegebenenfalls mit dem Warmebad

19Die Atzlosung besteht aus einer Iod-Kaliumiodid-Lésung (KJ:Jo:H0) mit den Gewichts-
verhéltnissen 4:1:40, die mit Wasser und Isopropanol in den Gewichtsverhéltnissen 1:6:1,11
((KJ :J2:Hy0) :HaO: Isopropanol) verdiinnt ist.
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verbinden wiirde. Daher wird das Acetonbad mit Probe fiir 30s in ein Megaschallbad!!
eingebracht. Durch den Megaschall wird die Restschicht von den galvanisch abgeschie-
denen Strukturen abgetrennt und somit von der Probe gelost. Schlieflich wird die Probe
in zwei Isopropanolbéddern geschwenkt und anschliefend an der Luft getrocknet. Das
Freistellen der Absorber nach der Quellendeposition (siehe Abbildung 4.1i) und nach
der galvanischen Abscheidung der oberen Absorberhélfte (siehe Abbildung 4.11) erfolgt
alleine durch das Entfernen der jeweiligen Fotolackschicht in einem organischen Lose-
mittel.

4.6 Demonstration des gesamten
Fabrikationsprozesses

Der in diesem Kapitel beschriebene Prozess fiir die Mikrofabrikation von Teilchenab-
sorbern mit integrierter Quelle wurde vor der Herstellung des in Kapitel 7 beschriebe-
nen “Fe-Detektorarrays auf einem Testwafer demonstriert. Dabei diente eine auf den
Testwafer per Sputterverfahren deponierte, 100 nm dicke Au-Schicht als Imitation des
Temperatursensors eines magnetischen Mikrokalorimeters und eines chipinternen War-
mebads. In Abbildung 4.4 ist eine kolorierte REM!'2-Aufnahme eines so fabrizierten
Absorbers dargestellt. Der Absorber besteht aus einer etwa 11,1 pm dicken unteren Ab-

Untere Absorberhélfte Warmebad

Obere Absorberhalfte

Stamme

Abbildung 4.4: Kolorierte REM-Aufnahme eines freistehenden Teilchenabsorbers aus Au,
der aus zwei separat deponierten Absorberhélften besteht. Die untere Absorberhélfte besitzt
eine Schichtdicke von 11,1 pm und die obere Absorberhilfte eine Schichtdicke von 12,6 pm.
Diese Demonstration des in dieser Arbeit entwickelten Fabrikationsprozesses fand auf einem
Testwafer unter Abwesenheit der anderen Komponenten eines magnetischen Mikrokalorimeters
statt.

HHersteller: SONOSYS Ultraschallsysteme GmbH, Neuenbiirg, Deutschland.
12 Abkiirzung fiir Rasterelektronenmikroskop
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sorberhélfte, die auf drei Stdmmen mit einem Durchmesser von jeweils 15 pum freisteht,
wie an dem Schatten unterhalb des Absorbers zu erkennen ist. Die raue Oberfliche
der unteren Absorberhilfte entsteht aufgrund des im vorigen Abschnitt beschriebenen
Nassétzprozesses zum Entfernen der Keimschicht. Auf die untere Absorberhélfte wurde
eine obere Absorberhélfte mit einer Dicke von etwa 12,6 pm deponiert. Fiir diese De-
monstration wurde keine Quelle zwischen die beiden Absorberschichten eingebracht. Es
ist zu erkennen, dass der Absorber eine hervorragende Schichtdickenhomogenitit auf-
weist. Dies ermoglicht die bei der Optimierung des Fabrikationsprozesses angestrebte
homogene Detektionseffizienz auf der gesamten Absorberfliche. Die freistehende Geo-
metrie und die in Abschnitt 4.4 beschriebene, exzellente thermische Leitfahigkeit des
Absorbers legen den Grundstein fiir die hochauflosende Spektrometrie in der in Kapi-
tel 7 beschriebenen Messung des Radionuklids ®**Fe und fiir zukiinftige Messungen in
der Radionuklidmetrologie.

Wie oben bereits angemerkt, kann der in dieser Arbeit entwickelte Prozess auch fiir
die Fabrikation von einschichtigen, freistehenden Teilchenabsorbern genutzt werden. In
Abbildung 4.5 ist eine kolorierte REM-Aufnahme eines so hergestellten Absorberarrays
dargestellt, wie es zum Beispiel fiir die Rontgenspektroskopie eingesetzt werden kann.
Es besteht aus 64 Teilchenabsorbern, die jeweils eine Schichtdicke von 3 pm und eine
quadratische Flache mit der Kantenlange 250 pm besitzen. Jeder Absorber steht auf
drei Stdmmen mit einem Durchmesser von jeweils 5pm. Der Abstand zwischen den
einzelnen Absorbern betriagt lediglich etwa 2pm und ermdglicht so einen sehr hohen
Fillfaktor des Absorberarrays. Dieses Absorberarray wurde unter Verwendung des Fo-

Abbildung 4.5: Kolorierte REM-Aufnahme eines Absorberarrays, bestehend aus 64 Absor-
bern mit einer Schichtdicke von jeweils etwa 3um. Jeder Absorber steht auf drei Stdmmen
frei, die jeweils einen Durchmesser von 5pum besitzen. Der Abstand zwischen den einzelnen
Absorbern betragt etwa 2 pm.
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tolacks AZ 4533 fiir die untere Lackschicht und des Fotolacks AZ 40XT fiir die obere
Lackschicht hergestellt. Fiir die Fabrikation solcher, verhaltnisméfig diinner Teilchenab-
sorber erscheint die Verwendung des diinneren und deutlich einfacher zu prozessierenden
Fotolacks AZ 4533 fiir die obere Lackschicht sinnvoll. Jedoch wurde festgestellt, dass
die mit diesem Fotolack fabrizierten Au-Schichten lediglich Restwiderstandsverhéltnisse
RRR im Bereich zwischen 15 und 20 aufweisen. Somit verbessert die Verwendung des
Fotolacks AZ 40XT die erzielbaren Restwiderstandsverhéltnisse um iiber einen Faktor 2.
Der in diesem Kapitel beschriebene Fabrikationsprozess kann aufserdem dazu genutzt
werden, Teilchenabsorber mit unterschiedlicher Schichtdicke auf dem gleichen Substrat
herzustellen, indem nur ein Teil der Absorber mit einer oberen Absorberhélfte beschich-
tet werden. Die Verwendung von Detektorarrays mit solchen Teilchenabsorbern ist ak-
tuell fiir Experimente in der Hochenergiephysik (HEP) in Diskussion [Iral3, Bas24].
Ferner kann die hier beschriebene optimierte Prozessabfolge auch fiir andere Absor-
bermaterialien angewendet werden, sofern die galvanische Abscheidung des Materials
moglich ist.



5 Simulation von Signalform,
Detektorrauschen und
Energieauflosung

Viele Anwendungsfille von magnetischen Mikrokalorimetern erfordern Detektorreali-
sierungen, deren thermodynamisches Verhalten nicht mit dem in Abbildung 2.7 darge-
stellten Modell eines kanonischen Ensembles mit zwei Subsystemen beschrieben werden
kann [Gam16, Yoo20, Sch21]. Haufig treten zusétzliche Warmekapazitiaten sowie weitere
thermische Verbindungen zwischen den Subsystemen auf, die eine einfache, analytische
Beschreibung der Detektorantwort sowie der thermodynamischen Energiefluktuation-
en unmoglich machen. Um dennoch Aussagen iiber die Signalform und die erreichbare
Energieauflosung treffen zu konnen, sind andere Modelle sowie numerische Methoden
notwendig. Die in dieser Arbeit entwickelten und in Kapitel 6 beschriebenen Detekto-
ren fiir die Aktivitdtsstandardisierung stellen ein solches komplexes Detektorsystem dar.
Wie in Kapitel 1 erlautert, sollte hier die thermische Kopplung eines externen Teilchen-
absorbers zum dazugehorigen Temperatursensor iiber einige Au-Bonddréhte realisiert
werden, um eine Wiederverwendbarkeit des Detektorchips zu erméglichen. Dies moti-
vierte im Rahmen dieser Arbeit die Entwicklung einer Simulationsumgebung, mit der
unter anderem die Signalanstiegszeit in einem solchen Detektor in Abhéngigkeit der
Bonddraht-Konfiguration sowie die erreichbare Energieauflosung vorhergesagt werden
kann. Dies wiederum erlaubt es, die Methoden zur Optimierung derartiger Detektoren
zu verbessern.

Fiir die Entwicklung der Simulationsumgebung wurde die sogenannte Zustandsraum-
darstellung genutzt. In diesem Kapitel wird zunichst ein kurzer Uberblick iiber die
Grundlagen der Zustandsraumdarstellung gegeben. Anschliefsend wird die verwendete
Methodik zur Simulation von Signalform, Detektorrauschen und Energieauflésung an
einem ,klassischen“ magnetischen Mikrokalorimeter erlautert und validiert, indem des-
sen analytisch anhand des in Abschnitt 2.5 diskutierten thermodynamischen Modells
beschriebene Verhalten mit den Simulationsergebnissen verglichen wird. Abschlieffend
wird die Eignung der entwickelten Simulationsmethode fiir komplexere Detektoraufbau-
ten anhand eines sogenannten Hydra-Detektors [Gam19| iiberpriift.

5.1 Grundlagen der Zustandsraumdarstellung
Bei einem magnetischen Mikrokalorimeter kann in erster Ndherung von einem linearen,
zeitinvarianten System (LTI-System) ausgegangen werden, wenn die Wérmekapazitit

des Detektors Cio und die Magnetisierungsénderung 0M /0T als konstant und unab-

o7
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héngig vom Energieeintrag angenommen werden. Diese Voraussetzung ist genau dann
gegeben, wenn die durch den Energieeintrag Ej hervorgerufene Temperaturdnderung
0T klein gegeniiber der Temperatur Ty des Warmebads ist, das heiftt 67" < Tj. Eine
gelaufige Methode zur Beschreibung von LTI-Systemen in der Systemtheorie ist die Zu-
standsraumdarstellung [Leol5|. Grundlegend wird dabei die systembeschreibende Dif-
ferentialgleichung n-ter Ordnung in n Differentialgleichungen 1. Ordnung zerlegt und
in eine Matrix/Vektor-Notation gebracht. Die beiden Vektorgleichungen

Z(t) = AZ(t)+ Bi(t) (Zustandsgleichung) und (5.1)
y(t) = CZ(t)+ Du(t) (Ausgangsgleichung) (5.2)

beschreiben dann das dynamische Verhalten des Systems. In dieser Darstellung wird Z(t)
als Zustandsvektor bezeichnet, der die Zeitabhéngigkeit der Zustandsgrofsen des Sys-
tems beinhaltet (etwa die Knotenpotentiale einer elektrischen Schaltung) und in aller
Regel die Lange n besitzt. Der Vektor ¢(t) enthélt die p Eingangssignale und der Vektor
y(t) die ¢ Ausgangssignale des Systems. Die Matrix A wird als die Systemmatrix be-
zeichnet und besitzt die Dimensionen (n x n). Auferdem ist B die (n X p)-Steuermatrix,
C die (¢ x n)-Beobachtungsmatrix und D die (¢ x p)-Durchschaltmatrix. Die Struktur
der Zustandsraumdarstellung ist in Abbildung 5.1 grafisch als Signalflussplan darge-
stellt.

Die allgemeine Losung der inhomogenen Zustandsgleichung 5.1 kann hergeleitet werden,
indem zunichst die Losung der homogenen Differentialgleichung #(t) = AZ(t) berechnet
und anschliefend der Ansatz der Variation der Konstanten gewéhlt wird [F1i13]. Hieraus
ergibt sich die Losung der inhomogenen Differentialgleichung zu

t
Z(t) = eT + / A7) Bij(t)dr, (5.3)
0
mit dem initialen Zustandsvektor ¥y zum Zeitpunkt ¢ = 0. Programme wie Matlab

und die Python-Bibliothek SciPy bieten Funktionen, mit denen sich das Ausgangs-
signal komplexer Systeme in der Zustandsraumdarstellung fiir beliebige Zeitpunkte ¢
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Abbildung 5.1: Signalflussplan der Zustandsraumdarstellung. Die in der Abbildung verwen-
deten Grofen sind im Haupttext definiert und eingehend erldutert. Die Abbildung wurde aus
[Leol5| adaptiert.
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berechnen lésst. Dies beinhaltet insbesondere die numerische Berechnung der Exponen-
tialmatrix e4’. Im Folgenden wird gezeigt, wie das System eines magnetischen Mikro-
kalorimeters im Zustandsraum dargestellt werden kann.

5.2 Demonstration an einem klassischen magnetischen
Mikrokalorimeter

In diesem Abschnitt wird die Zustandsraumdarstellung zunéchst zur Beschreibung eines
,klassischen magnetischen Mikrokalorimeters verwendet, dessen Verhalten durch das
in Abschnitt 2.5 eingefiihrte Modell eines kanonischen Ensembles mit zwei Subsystemen
beschrieben wird. Anhand dieses Beispiels wird die zur Simulation der Signalform, des
Detektorrauschens und der Energieauflosung verwendete Methodik ausfiihrlich erlau-
tert, die im weiteren Verlauf der Arbeit auch auf komplexere Detektorkonfigurationen
angewandt wird.

5.2.1 Aufstellen der Zustandsraumdarstellung

Um ein klassisches magnetisches Mikrokalorimeter in der Zustandsraumdarstellung zu
beschreiben, wird das thermodynamische Modell aus Abbildung 2.7 zunéchst in ein
elektrisches Ersatzschaltbild umgewandelt. Hierfiir werden die folgenden Analogien ver-
wendet [McCO05]:

Waérme @)
Wirmefluss Q
Temperatur T'

Warmeleitwert G
Wiérmekapazitat C

Elektrische Ladung @
Elektrischer Strom [
Elektrische Spannung U
Elektrischer Leitwert G
Elektrische Kapazitat C

to et

Wie in Abbildung 5.2 dargestellt, werden in dem Ersatzschaltbild die Warmekapazi-
taten des Elektronensystems und des Systems der magnetischen Momente durch die
elektrischen Kapazitdten C. und Cy représentiert. Die Wéarmeleitwerte zwischen den
Systemen werden durch die elektrischen Leitwerte G5 und G, dargestellt, wahrend
die gemeinsame elektrische Masse dem Warmebad entspricht. Mit den Rauschstrom-
quellen parallel zu den Leitwerten werden die thermodynamischen Energiefluktuationen
zwischen den Komponenten des Detektors modelliert.

Der Zustandsvektor Z(t) sowie der Eingangssignalvektor ¥/(¢) werden fiir dieses Ersatz-
schaltbild wie folgt definiert:

() = (“e(t)) i) = (iRves(t)) | (5.4)

ug(t) iR,ew(t)

Dabei sind die Zustandsvariablen x;(t) = ue(t) und z5(¢) = us(t) die zeitlichen Verlau-
fe der Spannungen iiber den Kapazititen des Elektronensystems und des Systems der
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Abbildung 5.2: Elektrisches FErsatzschalt-
bild eines magnetischen Mikrokalorimeters, PN
das durch das in Abbildung 2.7 eingefiihrte les(t) IE

thermodynamische Modell eines kanonischen o
Ensembles mit zwei Subsystemen beschrieben C
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gestellt.
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magnetischen Momente. Die Eingangssignale v1(t) = ig.es(f) und ve(t) = igew(t) be-
schreiben die zeitlichen Verlaufe der Stromfluktuationen der jeweiligen Rauschquellen.
Um nun die Matrizen A, B, C' und D zu bestimmen, werden zunéichst die Knoten-
gleichungen fiir die in Abbildung 5.2 blau markierten Knotenpotentiale an den beiden
Kapazititen aufgestellt:

CoE = i) = fewlt) = ineelt) + i en ) (55)
= —[ue(t) — us(t)] Ges — te(t)Gew — iRes(t) + iR en(t)
GO = ialt) +inel) (5.6)

= [ue(t) — us(t)] Ges + iR es(t)

Diese Knotengleichungen sind analog zu den Differentialgleichungen 2.21 und 2.22 des
thermodynamischen Modells. Durch Umstellen der obigen Gleichungen und Substituti-
on mit den Vektorkomponenten des Zustandsvektors Z(¢) und des Eingangssignalvektors
U(t) aus Gleichung 5.4 ergeben sich die zeitlichen Ableitungen der Zustandsvariablen
des Systems zu:

i (t) = —C(’;isxl(t) + Cé:zsxg(t) — %Q:Vxl(t) — Cievl(t) + Ciew(t) (5.7)
() = Cézsxl(t) - %e:xg(t) + Cisvl(t). (5.8)

Nach der Definition der Zustandsraumdarstellung aus Gleichung 5.1 enthélt die System-
matrix A die Koeffizienten der Zustandsvariablen x; (t) sowie z5(¢) und die Steuermatrix
B die Koeffizienten der Eingangssignale v;(t) sowie vy(t):

- Ges _ GeW Ges . i i
Ce Co Co Ce Ce
A= und B = : (5.9)
Ges Ges

1
C, Cs Cs



5.2. Demonstration an einem klassischen magnetischen Mikrokalorimeter 61

Die Beobachtungsmatrix C wird so gewéhlt, dass der Spannungsabfall ug(t) iiber dem
System der magnetischen Momente, und damit der Temperaturverlauf des Temperatur-
sensors, auf das Ausgangssignal y(t) abgebildet wird. Anhand der Durchschaltmatrix
D kann, wie in Abbildung 5.1 veranschaulicht, ein unmittelbarer Einfluss des Eingangs-
signalvektors ¢(t) auf das Ausgangssignal y(t) beschrieben werden, der nicht von der
Dynamik des Systems beeintréchtigt wird. Da dies fiir die Modellierung eines magneti-
schen Mikrokalorimeters jedoch nicht von Interesse ist, wird fiir die Durchschaltmatrix
die Nullmatrix eingesetzt:

C=(0 1), D=(0 0). (5.10)

5.2.2 Simulation von Signalform und intrinsischem
Detektorrauschen

Die im vorigen Abschnitt bestimmten systembeschreibenden Matrizen werden im Fol-
genden dafiir verwendet, das zeitliche Verhalten der Temperatur des Systems der ma-
gnetischen Momente sowohl nach einem Energieeintrag in den Detektor als auch hervor-
gerufen durch thermodynamische Energiefluktuationen zu simulieren. Dazu diente im
Rahmen dieser Arbeit die Funktion scipy.signal.lsim aus der Python-Bibliothek SciPy!.
Diese nimmt als Argumente die Matrizen A, B, C' und D sowie einen Vektor mit den
zeitlichen Verldufen der Eingangssignale ¢(t). Aufserdem wird eine Liste mit Zeitpunk-
ten t ibergeben, an denen das Ausgangssignal des Systems berechnet werden soll. Der
Vektor ¥y wiederum enthélt die initialen Werte der Zustandsvariablen zum Zeitpunkt
t=0.

Die folgenden Betrachtungen erfolgen an einem magnetischen Mikrokalorimeter mit den
Wirmekapazitiaten des Elektronensystems und des Systems der magnetischen Momen-
te von C, = C; = 1pJ/K, der Signalanstiegszeit 7 = 1ps und der Signalabfallszeit
71 = 1 ms. Die elektrischen Kapazititen des Ersatzschaltbildes in Abbildung 5.2 neh-
men hierbei die Werte der Warmekapazitaten an. Die Leitfahigkeiten Go und Gey,
wurden nicht, wie beispielsweise in Kapitel 6 bei der Simulation der Detektoren zur
Aktivitatsstandardisierung aus einer Detektorgeometrie abgeleitet, sondern mithilfe der
Gleichungen 2.26 so gewahlt, dass sich die angegebenen Zeitkonstanten ergeben. Nur
so ist ein direkter Vergleich der simulierten Detektorsignale zu analytisch berechneten
Detektorsignalen moglich. Somit ergeben sich die elektrischen Leitwerte zu:

]' e~'s e S
CeC und Gew = M

P o 5.11
Toce+CS T ( )

Fiir die Simulation der Signalform nach einem Energieeintrag Ej in das Elektronensys-
tem wird der initiale Zustandsvektor zu

Ty = (EOéCe) (5.12)

1SciPy Version 1.13.1
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gewihlt. Es wird also von einer instantanen Thermalisierung des Elektronensystems aus-
gegangen, wahrend die Temperaturanderung des Systems der magnetischen Momente
zum Zeitpunkt ¢ = 0 den Wert ATy = 0 besitzt. Der anschliefende Temperaturverlauf
des Systems der magnetischen Momente wird fiir ein Zeitfenster von tg;,,, simuliert. Dabei
wird die Temperatur in dquidistanten Zeitabstdnden von At = 1/ f; berechnet, wobei
fs im Folgenden als Abtastrate bezeichnet wird. Es sei angemerkt, dass mit diesem
Vorgehen nur Zeitpunkte ¢ > 0 nach vollstandiger Thermalisierung des Elektronensys-
tems simuliert werden konnen. Ein zeitlicher Bereich vor dem Signalanstieg (Pretrigger-
Bereich) kann daher erst nach Abschluss der Simulation durch das Einfiigen von Nullen
erzeugt werden. Grundsétzlich konnte der Energieeintrag in das Elektronensystem zu
einem beliebigen Zeitpunkt ¢y auch durch das Hinzufiigen einer weiteren Stromquelle
in das Ersatzschaltbild in Abbildung 5.2 erreicht werden. Das Stromsignal der Quelle
i(t) = Eyd(t—to) in das Elektronensystem wiirde dabei die instantane Thermalisierung
des Elektronensystems modellieren und als weiteres Eingangssignal in den Eingangs-
signalvektor 9(t) eingehen. Da die Simulation des Detektorsignals zeitdiskret mit dem
Abtastintervall At stattfindet, ist die Verwendung der Delta-Distribution §(¢) jedoch
nicht moglich und es miisste stattdessen ein Stromsignal mit der Dauer At verwendet
werden, dessen zeitliches Integral Ej entspricht. Jedoch wiirde es sich somit nicht mehr
um eine instantane Thermalisierung des Elektronensystems handeln. Aus diesem Grund
wurde sich im Rahmen dieser Arbeit gegen diesen Ansatz entschieden.

Die reine Simulation der Signalform geschieht ohne den Einfluss thermodynamischer
Energiefluktuationen. Der Eingangssignalvektor ¢/(t) ist daher zunéchst der Nullvektor.
In Abbildung 5.3 ist das Ergebnis der Simulation im Zeitbereich und im Frequenzbereich
in jeweils blauer Farbe fiir eine Betriebstemperatur des magnetischen Mikrokalorimeters
von T = 20 mK dargestellt. Der Energieeintrag in den Detektor betrug fiir diese Simu-
lation Ey = 100eV. Dieser wurde bewusst gering gewéhlt, sodass das spater simulierte
intrinsische Detektorrauschen im Verhéltnis zur Signalamplitude sichtbar ist. Die Dar-
stellung im Zeitbereich gibt den zeitlichen Verlauf der Temperaturanderung des Systems
der magnetischen Momente AT wieder. Das simulierte Zeitfenster betrdgt in diesem
Beispiel g, = 1s. Dieses lange Zeitfenster, verglichen mit der Dauer des Detektorpul-
ses, wurde gewéhlt, um Spektralanteile des Detektorsignals im tiefen Frequenzbereich
von wenigen Hz zu erhalten. Abbildung 5.3a) zeigt also nur einen Ausschnitt des simu-
lierten Verlaufs. Die Abtastrate betrug fs = 20 MHz. Der Pretrigger-Bereich wurde, aus
den oben genannten Griinden, nach Abschluss der Simulation durch Einfiigen von Nul-
len erzeugt und besitzt in diesem Beispiel die Dauer ¢, = 0,1 - tgn,. Die Signalform des
simulierten Pulses stimmt genau mit dem theoretisch hergeleiteten Zeitverlauf aus Glei-
chung 2.23 iiberein, der als schwarz gestrichelte Linie in Abbildung 5.3a) eingezeichnet
ist. Dies zeigt sich auch im Frequenzbereich in Abbildung 5.3b). Um einen Vergleich zum
Frequenzgang des Signals aus Abbildung 2.8a) zu schaffen, wurde die Amplitude des
simulierten Pulses vor der Fouriertransformation auf den Energieeintrag Ej, normiert.
Auch im Frequenzbereich stimmt der simulierte Verlauf des Detektorsignals iiber alle
Frequenzen mit dem theoretischen Verlauf iiberein, der als schwarze gestrichelte Li-
nie iiberlagert ist. Eine kleine Abweichung ergibt sich nahe der Nyquist-Frequenz von
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Abbildung 5.3: Anhand der Zustandsraumdarstellung simulierte Detektorantwort fiir das in
diesem Abschnitt betrachtete magnetische Mikrokalorimeter. a) Zeitlicher Verlauf der Tem-
peratur des Systems der magnetischen Momente nach einem Energieeintrag von Ey = 100eV
ohne (blau) und mit (griin) thermodynamische Energiefluktuationen (TEF). Als schwarz ge-
strichelte Linie tiberlagert ist der nach Gleichung 2.23 theoretisch berechnete Pulsverlauf.
b) Fouriertransformierte des in a) in blauer Farbe gezeigten Detektorpulses sowie tiber 100
simulierte Zeitverlaufe gemitteltes Rauschspektrum der thermodynamischen Energiefluktua-
tionen. Als schwarze gestrichelte Linien sind jeweils die theoretisch berechneten Verldufe aus
Abbildung 2.8a) dargestellt.

fs/2 = 10 MHz. Die Erhohung des simulierten Signals ist hochstwahrscheinlich das Re-
sultat von Aliasing, da das Frequenzspektrum bei dieser Frequenz vor der Abtastung
nicht auf null abgefallen ist, wie es vom Nyquist-Shannon-Abtasttheorem gefordert wird.
Jedoch fallt der Frequenzgang des Signals zu hohen Frequenzen selbst stark ab. Daher
wird der Aliasing-Effekt immer geringer, je héher f, gewéhlt wird. Mit der hier verwen-
deten Abtastrate von f; = 20 MHz wird davon ausgegangen, dass das Aliasing keine
signifikanten Fehler in den simulierten Signalen verursacht, wie die Ergebnisse auch ver-
deutlichen. In der Zukunft konnte eine alternative Implementierung fiir die Reduktion
des Aliasing eine Uberabtastung, Tiefpass-Filterung und anschliekendes Downsampling
des Signals beinhalten. Ferner kénnte in das Zustandsraummodell ein Anti-Aliasing-
Filter implementiert werden, das Frequenzanteile iiber der Nyquist-Frequenz bereits
vor Abtastung des Signals auf ein Minimum reduziert.

Um die thermodynamischen Energiefluktuationen des magnetischen Mikrokalorimeters
mit in die Simulation einfliefsen zu lassen, werden dem System iiber den Eingangssi-
gnalvektor 0(t) die zeitlichen Verlaufe des weifien Rauschens beider Stromrauschquellen
zugefiihrt. Analog zum thermodynamischen Modell (siehe Gleichung 2.29) betragen die
spektralen Leistungsdichten

S

= 4kgT*Ges  und  Si. = 4kpT°Gey . (5.13)

R,es R,e
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Fiir die Erzeugung der Zeitsignale wird eine Gauftverteilung der Rauschamplituden mit
dem Erwartungswert x4 = 0 und der Varianz o2 = S, f;/2 angenommen. Die Simula-
tion eines verrauschten Ruhesignals des Detektors, dem kein Detektorpuls iiberlagert
ist, wird mit dem initialen Zustandsvektor ¥y = (0 O)T fiir das gesamte Zeitfenster
tsim + tpt durchgefiihrt. Ein verrauschter Detektorpuls ergibt sich dann durch die Uber-
lagerung des oben simulierten unverrauschten Detektorpulses mit dem verrauschten
Ruhesignal. In Abbildung 5.3a) ist ein solcher simulierter verrauschter Detektorpuls
in griiner Farbe dargestellt. Aufgrund des vergleichsweise gering gewéahlten Energie-
eintrags von Ey = 100eV sind die thermodynamischen Energiefluktuationen deutlich
sichtbar. In Abbildung 5.3b) ist in griiner Farbe das gemittelte und unter Verwendung
der Welch-Methode [Wel67] berechnete Rauschspektrum von 100 simulierten Ruhesi-
gnalen dargestellt. Auch hier zeigt sich, dass die Simulation ausgezeichnet mit der als
gestrichelte schwarze Linie tiberlagerten theoretischen Vorhersage aus Abbildung 2.8b)
iibereinstimmt. Wie auch bei der Simulation der Signalform ist eine unbedeutsame
Abweichung bei hohen Frequenzen zu beobachten, deren Ursache héchstwahrschein-
lich Aliasing ist. Zusammenfassend lasst sich feststellen, dass sich das Verhalten eines
magnetischen Mikrokalorimeters anhand der Zustandsraumdarstellung sehr zuverlés-
sig simulieren ldsst und die im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Simulationsmethode
validiert werden konnte.

5.2.3 Vorhersage der erreichbaren Energieauflosung

Um mithilfe der in dieser Arbeit entwickelten Simulationsmethode eine Abschétzung
der Energicauflosung eines Detektors zu machen, werden eine statistisch hinreichen-
de Menge N verrauschter Detektorsignale simuliert und mithilfe der in Abschnitt 3.4
beschriebenen Methode des optimalen Filterns ausgewertet?. Dafiir wird zunichst ein
unverrauschter Musterpuls mit dem Energieeintrag E, fiir ein Zeitfenster tg, simu-
liert, das den vollstandigen Signalverlauf im Zeitbereich erfasst. Anschliefsend wird ein
Pretrigger-Bereich eingefiigt, der zum Beispiel die Lange t,; = 0,5 - t4m besitzt. Es folgt
die Simulation von N Ruhesignalen des Detektors, bei denen kein Energieeintrag in das
Elektronensystem erfolgt ist, im Zeitfenster tgm, + tp. Aus dem Musterpuls und den
Ruhesignalen wird dann, wie in Abschnitt 3.4 beschrieben, die optimale Filterfunkti-
on im Zeitbereich erzeugt. Im néchsten Schritt wird diese auf alle N Detektorsignale
angewandt, die durch Uberlagerung jedes simulierten Ruhesignals mit dem Musterpuls
erzeugt werden. Die so bestimmten Amplituden der Detektorsignale werden schlieflich
auf die Energie Fy kalibriert und in einem Histogramm aufgetragen.

Abbildung 5.4 zeigt ein wie oben beschrieben erzeugtes Histogramm fiir den im vorigen
Abschnitt betrachteten Detektor unter Beriicksichtigung thermodynamischer Energie-
fluktuationen. Hierbei wurde eine Statistik von N = 10000 Detektorsignalen, ein Zeit-
fenster fiir die Simulation von tg,, = 5ms, ein Zeitfenster fiir den Pretrigger-Bereich von
tpt = 2,5ms sowie ein Energieeintrag von Ey = 100 eV verwendet. Die Betriebstempera-

’Da die simulierten Pulse keinen Trigger-Jitter besitzen, erfolgt die Bestimmung der Pulshohe
allein durch Anwendung von Gleichung 3.6.
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tur wurde zu Ty = 20 mK gewihlt. Es ist zu erkennen, dass die Amplituden gaufsverteilt
um den Erwartungswert Fy, auftreten. Durch die Anpassung einer Gaufskurve an das
Histogramm kann die Energieauflésung von AEpwpmsim = 0,56 eV bestimmt werden.
Die mit Gleichung 2.32 theoretisch bestimmte Energieauflésung fiir diesen Detektor be-
tragt AEpwhm theo = 0,05 €V. Die simulierte Energieauflosung stimmt also im Rahmen
der gemachten Annahmen mit der theoretischen Vorhersage hervorragend iiberein.

5.2.4 Energieauflésung eines realen Detektorsystems

Um die tatsdchlich erreichbare Energieauflosung eines magnetischen Mikrokalorime-
ters in einem realen Messaufbau zu simulieren, miissen neben thermodynamischen En-
ergiefluktuationen weitere Rauschbeitrdge mit einbezogen werden. Zudem spielt die
Geometrie des Detektors eine wichtige Rolle. Die relevanten Rauschbeitrige in einem
realen Detektorsystem sowie die Ausdriicke fiir ihre spektralen Leistungsdichten wur-
den bereits in Abschnitt 2.5.4 erlautert. Um die hier vorgefiihrte Simulationsmethode
zu verifizieren, wird beispielhaft die Detektorkonfiguration des °Fe-Detektorarrays aus
Kapitel 7 (Tabellen 7.1 und 7.2) zur Simulation herangezogen. Da bei der Optimierung
des "Fe-Detektorarrays eine zweite, etablierte Methode zur Abschitzung der erreich-
baren Energieauflosung [Fle09, Kem18| verwendet wurde, kann ein direkter Vergleich
zwischen beiden Methoden angestellt werden.

Das Vorgehen zur Simulation der Energieauflosung ist sehr d&hnlich zu dem im vorigen
Abschnitt beschriebenen. Zunéchst erfolgt die Generierung eines Musterpulses und von
N Ruhesignalen des Detektors, bei denen nur thermodynamische Energiefluktuationen
beriicksichtigt werden. Zusétzlich werden jeweils N Ruhesignale erzeugt, fiir die das
Flussrauschen der Erbium-Ionen, das Rauschen der SQUID-Auslese beziehungsweise
das magnetische Johnson-Rauschen beriicksichtigt wird. Hierfiir werden die Ausdriicke
fiir die spektralen Leistungsdichten dieser Rauschbeitrige und die inverse Fouriertrans-
formation verwendet. Alle Signal- und Rauschanteile werden anhand von Gleichung 2.33
als magnetische Flusssignale im Sensor-SQUID betrachtet. Ein simulierter verrauschter
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Abbildung 5.5: Mithilfe der in dieser Arbeit entwickelten Simulationsmethode bestimmte
Energieauflosung des in Kapitel 7 beschriebenen *Fe-Detektorarrays. a) Uber 100 simulierte
Signalverldufe gemittelte, berechnete Frequenzspektren der Rauschbeitrige, die in die Simula-
tion der Energieauflosung eingeflossen sind. Die Generierung der Rauschsignale wurde anhand
der schwarzen Theoriekurven validiert. b) Histogramm der durch optimales Filtern bestimm-
ten Amplituden von N = 10000 simulierten Detektorsignalen, denen die Rauschbeitrige aus
a) tiberlagert wurden. Die aus dem Histogramm durch Anpassung einer Gaufkurve bestimmte
Energieauflssung des **Fe-Detektorarrays betrigt AEpwHM sim = 1,93 eV und stimmt hervor-
ragend mit dem theoretischen Wert von AEpwimM,theo = 1,95€V aus Tabelle 7.2 {iberein.

Detektorpuls ergibt sich dann aus der Summe des Musterpulses mit allen Rauschbei-
tragen im Zeitbereich. Die Erzeugung der einzelnen Rauschbeitridge wurde validiert,
indem ihre Frequenzgéinge mit den zu erwartenden Spektren verglichen wurden. In
Abbildung 5.5a) sind die jeweils iiber 100 Signale gemittelten Rauschspektren der ver-
schiedenen Rauschbeitrage mit den erwarteten Verldufen dargestellt.

In Abbildung 5.5b) ist das Histogramm der Signalamplituden von N = 10000 si-
mulierten Detektorpulsen dargestellt. Die Parameter der Simulation wurden erneut
zu Ty = 20mK, Ey = 100eV, f; = 20MHz, t4n = 5ms und t, = 2,5ms ge-
wéahlt. Auch hier zeigt sich die erwartete gaufférmige Verteilung der Signalamplitu-
den. Die iiber die Anpassung einer Gaufkurve bestimmte Energieauflosung ergibt sich
zu AEpwinsim = 1,93€V. Diese ist in hervorragender Ubereinstimmung mit dem in
Tabelle 7.2 angegebenen Wert von AFEpwhmitheo = 1,95€eV fiir die Energieauflésung
des 5°Fe-Detektorarrays. Durch den Vergleich zu einer zweiten, etablierten Methode
zur Abschétzung der erreichbaren Energieauflosung konnte somit die in dieser Arbeit
entwickelte Methode zur Simulation der Energieauflosung eines magnetischen Mikroka-
lorimeters unter Berticksichtigung aller im realen Experiment relevanten Rauschbeitriage
validiert werden. Da die Zustandsraumdarstellung, wie im folgenden Abschnitt gezeigt
wird, mit dem oben beschriebenen Vorgehen auch auf komplexe Detektorsysteme an-
gewendet werden kann, erlaubt die in dieser Arbeit entwickelte Simulationsumgebung
auch die Abschatzung der Energieauflosung solcher komplexen Systeme.
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5.3 Simulation eines Hydra-Detektors

Ein Anwendungsfall fiir die in diesem Kapitel vorgestellte Simulationsmethode sind
magnetische Mikrokalorimeter, die im Gegensatz zum oben diskutierten Fall aus mehr
als zwei Subsystemen beziehungsweise Wérmekapazititen bestehen. Dazu zéhlen, wie
eingangs erwihnt, die fiir die Aktivitdtsstandardisierung verwendeten Detektoren, die
die Ankopplung von externen Teilchenabsorbern an den Temperatursensor mit Au-
Bonddrihten vorsehen. Ein weiteres Beispiel sind sogenannte Hydra-Detektoren [Gam16,
Stel9, Y0020, Sch21]. Hier besteht der Detektor aus mehreren Teilchenabsorbern, die
mit unterschiedlichen Warmeleitwerten an einen gemeinsamen Temperatursensor ge-
koppelt sind. So wird eine rdumliche Auflosung ermoglicht, da sich Energieeintréige in
den jeweiligen Absorbern anhand der resultierenden Signalform unterscheiden lassen.
Fiir die Entwicklung derartiger Detektoren ist daher eine Methode zur Vorhersage der
Signalform unabdingbar.

Einen solchen Hydra-Detektor stellt unter anderem der MOCCA3-Detektor dar, der in
[Gam19] vorgestellt wird. Es handelt sich hierbei um ein 4096-Pixel-Detektorarray fiir
die ortsauflosende Messung von Molekiilfragmenten. Wie schematisch in Abbildung 5.6
dargestellt, ist hierbei jeder einzelne Temperatursensor mit der Warmekapazitat Cg mit
vier Teilchenabsorbern mit der jeweiligen Warmekapazitat C, verbunden. Im Folgen-
den wird die Zustandsraumdarstellung fiir ein solches Subpixel des MOCCA-Detektors
aufgestellt und die damit simulierten Signalformen fiir die vier Absorber mit den Si-
gnalformen verglichen, die in [Gam19| fiir MOCCA numerisch vorhergesagt wurden.
Aquivalent zu dem in Abschnitt 5.2.1 beschriebenen Vorgehen ergibt sich fiir das in
Abbildung 5.6 dargestellte thermodynamische Ersatzschaltbild die folgende Systemma-
trix:

Gals Gals
— 0 0 0
C, Ca
Gags Ga2s
0 — 0 0
C, Ca
Ga3s G(a3s
A= 0 0 — 0
Ca Ca
Ga4s Ga4s
0 0 0 —
C, Ca
Gals Ga2s Ga?)s Ga4s _Gals i GaQs . GaSS N Ga4s N Gsb
Cs Cs Cs Cs Cs Cs Cs Cs Cs

Da fiir die Bestimmung der Signalform keine thermodynamischen Energiefluktuation-
en einbezogen werden, ergibt sich fiir die Steuermatrix B = 0. In [Gam19| sind die

3 Akronym fiir MOleCule Camera Array
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Ca Ca Ca
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satzschaltbild eines Hydra-Detektorsystems
mit vier Absorbern, die mit unterschiedli- Cs
chen Wirmeleitwerten G an den gemeinsa-
men Temperatursensor gekoppelt sind.

Warmebad

Wirmekapazitdten der Subsysteme sowie die Warmeleitwerte der thermischen Verbin-
dungen wie folgt angegeben: C, = 2,09pJ/K, C; = 16,1pJ/K, G.s = 508nW/K,
Gazs = 181 nW/K, G35 = 100nW /K, Gy = 53,20W/K und Gy, = 5,50nW /K. Das
Ergebnis der Signalformsimulation ist in Abbildung 5.7 fiir ein Zeitfenster von 0,2 ms
und 2 ms dargestellt. Die vier Pulse entsprechen jeweils dem Temperaturverlauf des Sys-
tems der magnetischen Momente nach einem Energieeintrag von £y = 6keV in einen
der vier Absorber. Es ist zu erkennen, dass die Pulse deutlich durch ihre Anstiegszeit
unterscheidbar sind. Nach Thermalisierung des Energieeintrags innerhalb des Detek-
tors bei etwa t = 0,2 ms besitzen alle Signale ungefihr die gleiche Amplitude und fallen
mit der gleichen Zeitkonstante zuriick auf die Betriebstemperatur. In Abbildung 5.7a)
sind zusétzlich aus [Gam19| extrahierte, numerisch berechnete Daten als Punkte dar-

a) b)
v 50 A v 50 -
=1 =1
5 40 K 40 A
2 2
2 30 A 2 30
] )
2 2
© 20 - *© 20 A
2 2
o —— Absorber 1 o
g 10 1 —— Absorber 2 g 10 1
GE, —— Absorber 3 g
F 0 —— Absorber 4 F 0 -
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,0 0,5 1,0 1,5 2,0
Zeit t/ ms Zeitt/ ms

Abbildung 5.7: Anhand der Zustandsraumdarstellung simulierte Signalformen des MOCCA-
Detektors fiir Zeitfenster von a) 0,2 ms und b) 2 ms nach einem Energieeintrag von Ey = 6 keV
in jeweils einen der vier Absorber. In a) sind zusétzlich aus [Gam19| extrahierte Daten als
Punkte abgebildet. Die hier simulierten Daten zeigen zu diesen eine exakte Ubereinstimmung.
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gestellt. Es ist zu erkennen, dass die mithilfe der Zustandsraumdarstellung simulierten
Signalformen exakt denen aus |[Gam19| entsprechen.

Anhand dieses Beispiels konnte verifiziert werden, dass die Zustandsraumdarstellung
auch fiir die Simulation und die Entwicklung von komplexen Detektorsystemen ver-
wendet werden kann. Durch die Systematik der oben gezeigten Systemmatrix A ist es
sehr einfach, dieses Modell auf eine Vielzahl von Absorbern zu erweitern. Durch die
Einbeziehung von parasitdren thermischen Verbindungen zwischen den Absorbern und
dem Wirmebad konnten zukiinftig auferdem Energieverluste in das Substrat modelliert
werden. Das Einfiigen von Rauschquellen wiirde es zudem ermdglichen, die erreichba-
re Energieauflosung eines solchen Detektors abzuschétzen. Die Anwendbarkeit der Si-
mulationsmethode beschréankt sich dabei nicht nur auf magnetische Mikrokalorimeter.
Auch die Beschreibung anderer Mikrokalorimeter wie etwa supraleitender Phaseniiber-
gangsthermometer (superconducting transition-edge sensors, TES) konnte in die Simu-
lationsumgebung eingebettet werden. Gleiches gilt fiir andere Detektionsprinzipien, wie
etwa Mikrobolometer.
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6 Wiederverwendbare Detektoren fur
die Aktivitatsstandardisierung

Wie in Kapitel 1 erldutert, sind magnetische Mikrokalorimeter aufgrund ihrer hohen
Detektionseffizienz und exzellenten Energieauflosung dufserst vielversprechend fiir die
Radionuklidmetrologie. Ein Ziel des Projekts PrimA-LTD war daher eine Demonstrati-
on der priméren Aktivititsstandardisierung an den Radionukliden ?4*Am, 2T und 5°Fe
unter Verwendung eigens fiir diesen Zweck entwickelter magnetischer Mikrokalorimeter.
Das zu messende Radionuklid wird dafiir in unabhéngig von der eigentlichen Detektorfa-
brikation hergestellte Teilchenabsorber eingebracht. Die Einbringung ist dabei so ange-
legt, dass eine 47-Detektionsgeometrie entsteht. Wird die Dicke des Absorbers in Bezug
auf die Zerfallsenergie des zu vermessenden Radionuklids hinreichend groft gewahlt, so
kann in dieser Konfiguration eine Detektionseffizienz von nahezu 100 % erreicht werden.
Die thermische Ankopplung eines solchen externen Absorbers an den Temperatursensor
eines magnetischen Mikrokalorimeters erlaubt daher die absolute Messung der Aktivitat
des Radionuklids mit duflerst geringer systematischer Unsicherheit.

Die Integration des zu vermessenden Radionuklids in den Teilchenabsorber eines magne-
tischen Mikrokalorimeters ist seit einigen Jahren ein gangiges Vorgehen in der Radio-
nuklidmetrologie. Das Herstellungsverfahren fiir derartige Absorber ist beispielsweise in
[Boc20] beschrieben. Eine typische Methode der Quellenpréiparation ist die Tropfchen-
deposition, bei der das Radionuklid in Form einer Losung auf den Absorber getropft
und anschliefend getrocknet wird. Andere Methoden umfassen die Elektrodeposition
der Quelle und die in Kapitel 7 eingehend erlauterte Ionen-Implantation. In fritheren
Arbeiten, und insbesondere in dem Vorlauferprojekt MetroBeta [Loil8a, Loi20], erfolg-
te die thermische Ankopplung des externen Absorbers an das Detektorpixel, wie in
Abbildung 6.1a) dargestellt, mit einer Klebeverbindung. Fiir dieses Verfahren ist auf
dem Temperatursensor eine Thermalisierungsschicht aus Au aufgebracht, auf die meh-
rere Stamme aus Au angeordnet sind. Zwischen den Stammen werden Klebertropfchen
platziert und der Absorber anschlieftend auf das Detektorpixel gepresst. Diese Anord-
nung nutzt die hohe elektronische Warmeleitfahigkeit der Au-Stamme aus. Gegeniiber
einer Klebung auf einer glatten Fldche ohne Stdmme, durch die eine rein phononi-
sche Warmeleitung durch die Klebeschicht moglich wére, kann mit dem beschriebenen
Vorgehen eine starke thermische Kopplung zwischen Absorber und Sensor und somit
schnelle Signalanstiegszeiten im Bereich von 10 ps erreicht werden [Paul9|. Auferdem
entspricht diese Anordnung der in Abbildung 2.4 dargestellten Detektorgeometrie, mit
der durch die Verwendung von Stédmmen der in Abschnitt 2.2 erlauterte Verlust ather-
mischer Phononen verringert wird. Ein entscheidender Nachteil dieser Anordnung ist
jedoch die permanente Klebeverbindung zwischen Absorber und Detektorpixel, die den
Detektor fiir lediglich ein einziges Experiment nutzbar macht. Im Kontext regelméfiger
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a) bsorber b)
Quelle

Au-Bonddraht
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Stamm-* [(Kleber )[ | 'T/ schicht
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Abbildung 6.1: Betriebsmodi der im Rahmen dieser Arbeit entwickelten RoS-Detektoren fiir
die Messung mit einem externen Teilchenabsorber mit integrierter radioaktiver Quelle. a) Im
Single-use-Betriebsmodus wird der Absorber auf eine Au-Thermalisierungsschicht des Tempe-
ratursensors geklebt und thermisch mit auf der Thermalisierungsschicht aufgebrachten Stam-
men verbunden. b) Im Reusable-Betriebsmodus wird der Absorber auf ein separates Substrat
aufgeklebt und thermisch iiber einen oder mehrere Au-Bonddrdhte mit einer dafiir vorgese-
henen Bondfliche der Thermalisierungsschicht verbunden. In beiden Betriebsmodi dient die
Au-Thermalisierungsschicht mit ihrer hohen thermischen Leitfahigkeit fiir einen gleichméfigen
Wiérmetransfer auf die darunterliegende Sensorschicht.

Messungen fiir die Aktivitédtsstandardisierung in der Radionuklidmetrologie wiirde die
Verwendung eines neuen Detektors fiir jedes Experiment einen erheblichen Ressourcen-
und Kostenaufwand bedeuten.

Aus dem oben genannten Grund wurden im Rahmen von PrimA-LTD und der vorlie-
genden Arbeit Detektoren entwickelt, die fiir eine Vielzahl von unterschiedlichen Expe-
rimenten wiederverwendet werden kénnen. Wie in Abbildung 6.1b) dargestellt, wird der
Absorber mit integrierter Quelle hierfiir auf ein vom Detektorchip separates Substrat
aufgeklebt oder auf einem solchen Substrat bereits hergestellt. Die thermische Ankopp-
lung des Absorbers an den Temperatursensor erfolgt iiber einen oder mehrere Bonddrah-
te aus Au, die mit einer dafiir vorgesehenen Bondflache der Au-Thermalisierungsschicht
des Temperatursensors verbunden werden. Dies erlaubt den einfachen Austausch der
zu vermessenden Probe durch das Entfernen der Au-Bonddrihte. Es ist jedoch davon
auszugehen, dass die Signalanstiegszeit aufgrund des im Vergleich zu den Stdmmen
niedrigen Wirmeleitwerts der Au-Bonddrahte verglichen mit der oben beschriebenen
Anordnung linger ist, was zu einer Verschlechterung der Detektorauflésung fiihrt!. Ei-
ne der Ziele dieser Arbeit war daher zu untersuchen, wie stark sich der geringe Wér-
meleitwert der Au-Bonddréhte negativ auf die Energieauflésung eines magnetischen
Mikrokalorimeters auswirkt und inwiefern dies anhand der Geometrie, der Material-
eigenschaften und der Anzahl paralleler Bonddrdhte kompensiert werden kann. Fiir
einen direkten Vergleich der Performanz der beschriebenen Anordnungen besitzen die
im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Detektoren zwei Betriebsmodi: den sogenannten
Single-use-Betriebsmodus, bei dem der Absorber direkt mit dem Detektorpixel verklebt
wird, sowie den Reusable-Betriebsmodus, bei dem der Absorber iiber Au-Bonddréhte
an das Detektorpixel angekoppelt wird. Da die Detektoren beide Betriebsmodi unter-

! Besitzt ein Au-Stamm beispielsweise einen typischen Durchmesser von 40 pm und eine Hohe von
3pm, so weist er verglichen mit einem Au-Bonddraht des Durchmessers 25 pm und der Linge 3 mm
einen um den Faktor 2560 erhthten Wéarmeleitwert auf, wenn von der gleichen spezifischen Warme-
leitfahigkeit der Materialien ausgegangen wird.
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stiitzen, wird fiir sie im weiteren Verlauf dieser Arbeit die projektinterne Bezeichnung
RoS-Detektoren (fiir Reusable or Single-use) verwendet.

Da die oben genannten Radionuklide unterschiedliche Zerfallsenergien besitzen, variiert
auch die jeweilige Absorberdicke, die fiir eine hinreichend hohe Detektionseffizienz not-
wendig ist. Die benotigten Absorberdicken wurden im Rahmen von PrimA-LTD von
einem Projektpartner anhand von Strahlungstransport-Simulationen fiir jedes Radio-
nuklid definiert. Daraus resultierte der Bedarf an zwei Detektortypen: Dem als RoS-M
bezeichneten Detektor fiir die Messung von *°Fe sowie dem als RoS-L bezeichneten De-
tektor fiir die Messung von 2! Am und '?°1. In den folgenden Abschnitten wird der Ent-
wurf dieser Detektoren beschrieben und der Ablauf der Mikrofabrikation erldutert. Fer-
ner werden die Ergebnisse einer im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Messung mit
einem im Reusable-Modus betriebenen RoS-M-Detektor diskutiert. Wie oben erlautert,
wird davon ausgegangen, dass die Verwendung des Reusable-Betriebsmodus gegeniiber
dem Single-use-Betriebsmodus eine Verschlechterung der Detektorperformanz bedingt.
Um eine Abschitzung fiir die Performanz eines im Reusable-Modus betriebenen RoS-
Detektors zu erhalten, erfolgte die Simulation der Signalform und der Energieauflosung
eines solchen Detektors anhand der in Kapitel 5 vorgestellten Simulationsmethode. Eine
Beschreibung des Entwurfs der RoS-Detektoren wurde bereits in einer wissenschaftli-
chen Fachzeitschrift vorverdffentlicht [Mii24al.

6.1 Optimierung und Entwurf der Detektoren

Aus den Dimensionen und dem Material der im Rahmen von PrimA-LTD verwen-
deten Teilchenabsorber mit integrierter Quelle ergeben sich bei einer angenommenen
Betriebstemperatur von 7y = 20 mK Warmekapazitiaten von C, = 110pJ/K fiir den
RoS-M-Detektor und C, = 400 pJ/K fiir den RoS-L-Detektor. Ausgehend von diesen
Wirmekapazititen wurde eine Optimierung der Detektorgeometrie beider Detektoren
zur Minimierung der jeweiligen Energieauflosung durchgefiihrt. Die Optimierung ei-
nes Detektors erfolgt durch die numerische Berechnung der Energiecauflésung fiir eine
Vielzahl von Detektorkonfigurationen in einem vordefinierten Parameterraum. Der op-
timale Parametersatz minimiert die Energieauflésung des Detektors. Die Berechnung
der Energieauflosung erfolgt unter der Annahme, dass fiir die Energiebestimmung ein
optimales Filter (siche Abschnitt 2.5.1) verwendet wird. Dafiir wird die Signalgrofe des
Detektors unter Verwendung der numerisch berechneten thermodynamischen FEigen-
schaften des paramagnetischen Sensormaterials Ag:Er (siche Abschnitt 2.3) sowie der
in Abschnitt 2.4 erlauterten Detektorgeometrie bestimmt. Die spektrale Leistungsdich-
te des Gesamtrauschens des Detektors wird durch inkohérente Summation der in den
Abschnitten 2.5.3 und 2.5.4 erlduterten Rauschbeitrige berechnet. Eine Beschreibung
des Optimierungsverfahrens ist in [Fle09] und [Kem18| gegeben.

In Tabelle 6.1 sind die Eingangsparameter fiir die Optimierung beider Detektortypen
zusammengefasst. Diese umfassen die Geometrie der méaanderférmigen Detektionsspu-
len sowie die Erbium-Konzentration xg, = 475 ppm des verwendeten Sensormateri-
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RoS-M RoS-L

Maanderférmige  Schichtdicke 250 nm 250 nm
Detektionsspule Linienbreite w 5pm 5pm
(Nb) Mitte-zu-Mitte-Abstand p 10 pm 10 pm
Isolation (SiOs) Schichtdicke 300 nm 300 nm
Temperatursensor Erbium-Konzentration rg, 475 ppm 475 ppm
(Ag:Er) Wechselwirkungsparameter o 12,5 12,5

1/ f*-Rauschen /S, (1 Hz) VO I17us/vVHz  /0,117ug/VHz

Exponent ¢ des 1/f°-Rauschens 0,9 0,9
Teilchenabsorber =~ Warmekapazitéat bei T' = 20 mK 110pJ/K 400 pJ /K
Signalform Anstiegszeit 7y lps 1yus

Abfallszeit 7 1ms 1ms
SQUID-Auslese

Einkoppelspulen-Induktivitat Ly, 2nH 27nH

Stromsensitivitat 1/Mi 5,4nA/d, 2,3pnA/®,

Parasitdare Induktivitét L, 0,5nH 0,5nH

SQUID-Rauschen 1/ f*-Rauschen /Ss sq,1/¢(1 Hz) 3nd,/vHz 3ud,/vHz
Weifies Rauschen /Sag sq,w 0,15p®,/vHz  0,15ud,/vHz

Exponent « des 1/ f*-Rauschens 1 1

Tabelle 6.1: Auflistung der Eingangsparameter fiir die Optimierungsrechnungen der RoS-
Detektoren.

als Ag:Fr, die aufgrund von Einschrédnkungen bei der Mikrofabrikation festgelegt war.
Da beide Detektortypen auf demselben Substrat fabriziert werden sollten, war zudem
die identische Dicke aller Materialschichten eine Randbedingung. Die Annahmen fiir
die Induktivititen und Rauschbeitrage der SQUID-Auslese basieren auf der Verwen-
dung von Sensor-SQUIDs vom Typ X1 (fiir RoS-M) und vom Typ XS (fiir RoS-L)
der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt [Dru07|, die mit einer XXF-1 SQUID-
Ausleseelektronik in einem zweistufigen SQUID-Aufbau betrieben werden. Fiir die De-
tektoroptimierung wurde bei festgelegter Betriebstemperatur die Flache und die Schicht-
dicke des Temperatursensors sowie der felderzeugende Dauerstrom variiert und fiir jede
[teration die resultierende Energicauflosung wie oben beschrieben berechnet. Es ist
wichtig anzumerken, dass die Detektoren fiir den Betriebsmodus optimiert wurden,
bei dem der Teilchenabsorber mit einer Klebeverbindung direkt an die Sensorschicht
gekoppelt wird (Single-use-Betriebsmodus). Hierbei kann in guter Nédherung das in Ab-
schnitt 2.5 beschriebene Detektormodell verwendet werden, das ein magnetisches Mi-
krokalorimeter als kanonisches Ensemble mit zwei stark aneinander gekoppelten Sub-
systemen, die die Leitungselektronen und die magnetischen Momente reprasentieren,
beschreibt. Hierbei wurde die Signalanstiegszeit zu 7 = 1ps und die Signalabfallszeit
zu 71 = lms angenommen. Dieses Modell ist jedoch nicht mehr korrekt, wenn die
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RoS-M RoS-L
Detektionsspule Felderzeugender Strom I 95 mA 94 mA
Induktivitat L, 6,8nH 28,5nH
Temperatursensor Schichtdicke 3um 3pum
Fliche 495 x 495 pum? 1015 x 1015 pm?
Wirmekapazitiat Cy 71pJ/K 297pJ/K
Erwartete Energieauflosung A Epwim 19,5eV 38,5eV

Tabelle 6.2: Auflistung des berechneten optimalen Parametersatzes der RoS-Detektoren, der
die jeweils zu erwartende Energieauflosung unter den gegebenen Randbedingungen minimiert.
Die Optimierung wurde mit den Parametern aus Tabelle 6.1 fiir eine Betriebstemperatur von
T = 20 mK durchgefiihrt.

Detektoren im Reusable-Modus betrieben werden, bei dem Absorber und Sensor iiber
Au-Bonddréhte miteinander gekoppelt sind. Der geringere Wérmeleitwert der Bond-
dréhte kann zu einer signifikanten Erhohung der Signalanstiegszeit gegeniiber der bei
der Optimierung angenommenen Anstiegszeit von 75 = 1ps fithren. Aufterdem stel-
len die Bonddréhte ein weiteres thermodynamisches System des Detektors mit eigener
Wirmekapazitat dar, die zusédtzlich in die Gesamtwéirmekapazitit des Detektors ein-
geht. Der Einfluss der thermodynamischen Eigenschaften der Au-Bonddréhte auf das
Detektorverhalten wird in den spateren Abschnitten 6.4.3 und 6.5 ausfiihrlich diskutiert.

Die Optimierungsrechnungen fiir eine Betriebstemperatur von 7Ty = 20 mK unter den ge-
gebenen Randbedingungen ergeben die in Tabelle 6.2 dargestellten, optimalen Parame-
tersitze beider Detektortypen. Die Schichtdicke der Temperatursensoren von d = 3 pm
stellte sich dabei als optimaler Kompromiss fiir die Energieauflésung beider Detektor-
typen heraus. Die berechnete, erwartete Energieauflosung ergibt sich fiir den RoS-M-
Detektor zu A Epwam = 19,5eV und fiir den RoS-L-Detektor zu A Epwav = 38,5€eV.

Die Ergebnisse der Detektoroptimierung sowie weitere Aspekte, wie die Wiederverwend-
barkeit der Detektoren, dienten als Grundlage fiir die Anfertigung technischer Zeichnun-
gen. In Abbildung 6.2 sind die technischen Zeichnungen des RoS-M-Detektors und des
RoS-L-Detektors dargestellt. Jeder Detektorchip enthélt einen einzelnen Detektor des
jeweiligen Typs, dessen zwei Detektorpixel von einem SQUID ausgelesen werden. Jedes
Pixel besteht aus einem Ag:Er-Temperatursensor mit der in Tabelle 6.2 angegebenen
Fléche. Die Sensoren sind auf maanderformigen Detektionsspulen aus Nb platziert. Die
Windungen der Detektionsspulen sind dabei rund ausgefiihrt, um eine Unterdriickung
des kritischen Stroms aufgrund des Current-Crowding-Effekts [Clel1]| zu vermeiden, der
den maximal praparierbaren felderzeugenden Dauerstrom limitieren kann. Die Zuleitun-
gen zu den Detektionsspulen +F fiir die Praparation des felderzeugenden Dauerstroms
verlaufen um die Detektorpixel herum. Somit konnen vertikale Durchkontaktierungen
zu der oberen Nb-Schicht vermieden werden, die geméf Erfahrungen in der Arbeits-
gruppe ebenfalls eine Reduktion des kritischen Stroms verursachen konnen. Zwischen
den Detektorpixeln befindet sich der Heizer-basierte Schalter fiir die Praparation des
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Abbildung 6.2: Technische Zeichnung des a) RoS-

M-Detektors und des b) RoS-L-Detektors. Es ist jeweils links ein gesamter Detek-

torchip gezeigt und rechts daneben eine Vergrofierung in den Bereich der Detektorpixel. In letzterem Fall ist die Thermalisierungsschicht
des jeweils linken Pixels ausgeblendet. Die vergroferte Darstellung des Dauerstromschalters (rechts oben) ist fiir beide Detektortypen
identisch. Die Legende ordnet den verschiedenen Schichten das jeweils verwendete Material zu. Die Nummer in Klammern bezieht sich

jeweils auf die Schichtnummer aus Tabelle 6.3. Die

Isolationsschichten (2a, 2b, 2c) sind invers gezeichnet, das heifit, die gezeichneten

Bereiche werden von Isolation ausgespart. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit sind die Zeichnungen der Isolationsschichten auf den
Bondflachen sowie die Au-Keimschicht (5) nicht dargestellt.
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felderzeugenden Dauerstroms. Die Dimensionen des Heizelements sind mit einer Léange
von 20 npm und einer Breite von 5 pm so gewahlt, dass sich bei kryogenen Temperaturen
ein Widerstand von etwa 9 () ergibt.

Der Temperatursensor eines jeden Detektorpixels ist vollflichig mit einer 3 pum dicken,
galvanisch abgeschiedenen Au-Schicht bedeckt, die in Abbildung 6.1 als Thermalisie-
rungsschicht bezeichnet ist. Die Thermalisierungsschicht ragt an zwei Kanten iiber den
Rand des Sensors hinaus und bietet dort Bondflichen fiir die thermische Ankopplung
eines externen Absorbers (vergleiche Abbildung 6.1b). Diese Anordnung hat zwei Vor-
teile: Da die Bonddridhte in dieser Konfiguration nicht direkt auf die Sensorschicht
aufgebracht werden, wird eine Beschiddigung der Sensorschicht sowie der darunterlie-
genden Detektionsspule verhindert. Auferdem besitzt das galvanisch abgeschiedene Au
der Thermalisierungsschicht eine hohere thermische Leitfahigkeit als das gesputterte
Sensormaterial. Dadurch ermdglicht die Thermalisierungsschicht einen gleichméfigen
Warmetransfer auf die darunterliegende Sensorschicht und damit eine schnelle Ther-
malisierung des Sensors. Die Sensorfliche des RoS-L-Detektors ist erheblich grofser als
die des RoS-M-Detektors, wodurch die Verwendung der Bondflichen am Rand des De-
tektorpixels trotz der Thermalisierungsschicht eine verlangerte Signalanstiegszeit zur
Folge haben kann. Daher besitzt der RoS-L-Detektor eine zusétzliche Bondfldche mit
etwa 400 pm Kantenldnge in seiner Mitte, deren Verwendung eine schnellere Therma-
lisierung des Detektors ermdoglicht. Auf der Thermalisierungsschicht beider Detektor-
typen sind aufserdem galvanisch abgeschiedene Au-Stdmme mit einer Schichtdicke von
3pm und einem Durchmesser von jeweils 40 pm angeordnet. Im Falle des Single-use-
Betriebsmodus (vergleiche Abbildung 6.1a) wird der Teilchenabsorber thermisch mit
diesen Stdmmen verbunden, wodurch im Gegensatz zu einer vollflachigen Klebung ein
metallischer Kontakt zwischen Absorber und Sensor erméglicht wird. Die beiden Sen-
sorschichten eines Detektors besitzen eine Flachenasymmetrie von 95:100, wobei jeweils
der Sensor des rechten Detektorpixels kleiner ausgefiihrt ist. Dies ermdglicht, wie in
Abschnitt 2.4.3 erldutert, die Uberwachung der Chiptemperatur wihrend der Messung.

Jeder Temperatursensor ist iiber eine thermische Anbindung aus galvanisch abgeschie-
denem Au mit einem chipinternen Warmebad verbunden. Nach Gleichung 2.26 be-
stimmt der Warmeleitwert dieser Anbindung die Signalabfallszeit des Detektors. Die
Dimensionierung der Anbindung erfolgte unter Verwendung des Wiedemann-Franz-
Gesetzes, aus dem ihr Langen-zu-Breiten-Verhéltnis fiir die angestrebte Signalabfallszeit

71 wie folgt hervorgeht:

l 1 LT(RRR —1)

-=d

b Chot PAu
Dabei bezeichnet d = 3 pm die Schichtdicke und RRR = 10 das Restwiderstandsverhalt-
nis der Anbindung, C,; die Gesamtwarmekapazitit des Detektors, T die Temperatur,
L = 2451078 WQ/K? die Lorenz-Zahl und pa, = 2,2 - 1078 Qm den spezifischen
Widerstand von Au-Vollmaterial bei Raumtemperatur. Die thermischen Anbindungen
wurden fiir beide Detektoren fiir eine Signalabfallszeit von 7, = 1 ms bei einer Tempera-
tur von T' = 15 mK dimensioniert. Dabei ergaben sich die Dimensionen [ = 150 pm und
b = 49,5 pm fiir den RoS-M- sowie [ = 150 pm und b = 195 pm fiir den RoS-L-Detektor.

(6.1)
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Die beiden Detektorpixel eines Detektorchips sind nah an der oberen Chipkante plat-
ziert, damit die Lange der Au-Bonddrahte zu einem externen Absorber moglichst kurz
gehalten werden kann und sie somit einen hoheren Warmeleitwert besitzen. Die Bondfla-
chen zur Kontaktierung des Sensor-SQUIDs befinden sich an der Unterkante des Chips.
Im Falle des RoS-M-Detektors stehen hierbei drei Positionen zur Verfiigung, die eine
flexible Anordnung des SQUID-Chips ermdglichen und so gestaltet sind, dass zwei be-
nachbarte RoS-M-Chips gleichzeitig von zwei Sensor-SQUIDs desselben SQUID-Chips
ausgelesen werden konnen. An den seitlichen Rdndern des Chips befinden sich Bondflé-
chen fiir das Einbringen eines Feldstroms (+F) sowie eines Heizerstroms (£H) fiir die
in Abschnitt 2.4 beschriebene Préparation eines felderzeugenden Dauerstroms in den
Detektionsspulen. Die Leitungen +L1 und +L2 kénnen dazu genutzt werden, Strome
von der einen Chipseite zur anderen Chipseite durchzuschleifen. Wird zum Beispiel auf
der rechten Chipseite —F mit —L1 {iber Bonddrahte verbunden, so ermoglicht dies das
einseitige Einspeisen des Feldstroms auf der linken Chipseite iiber +F mit +L1. Die
Option, den Chip einseitig oder beidseitig zu beschalten, ermd&glicht eine hohe Flexibili-
tét fiir die Messaufbauten der verschiedenen Projektpartner. Die Detektorchips wurden
fiir die Mikrofabrikation auf einem Wafer der Grofe 3 Zoll angeordnet, der 36 Chips
vom Typ RoS-M und 140 Chips vom Typ RoS-L umfasst.

6.2 Mikrofabrikation

Die Herstellung der RoS-Detektoren wurde im Rahmen von PrimA-LTD vollstdndig
von dem Projektpartner am Kirchhoff-Institut fiir Physik an der Universitiat Heidel-
berg durchgefiihrt. An dieser Stelle wird daher lediglich anhand der in Tabelle 6.3 dar-
gestellten Schichtreihenfolge ein Uberblick iiber den Fabrikationsablauf gegeben. Eine
detaillierte Beschreibung der vom Projektpartner eingesetzten Herstellungsmethoden
ist beispielsweise in [Henl7, Gam19| zu finden. Die Fabrikation fand auf einem 3 Zoll
grofsen Si(100)-Wafer statt, der vollflichig mit einer thermisch erzeugten SiOo-Schicht
bedeckt war. Die verschiedenen Schichten der Detektoren wurden unter Verwendung
von dc-Magnetron-Sputterverfahren, rf-Sputterverfahren sowie mittels Anodisations-
und Galvanikprozessen deponiert. Vor den Sputterdepositionen erfolgte stets die Rei-
nigung der Substratoberfliche mit einer Ionenquelle durch den Beschuss mit Ar-Ionen.
Die Strukturierung der Schichten wurde entweder mittels eines plasmaunterstiitzten
Trockendtzprozesses oder mittels eines Lift-Off-Verfahrens durchgefiihrt. Die in Tabel-
le 6.3 angegebenen Ist-Schichtdicken wurden mit einem Dektak XT Stylus Profilometer
auf Testchips gemessen, die an den Randern des Wafers angeordnet waren. Eine Ver-
ringerung zu den Soll-Schichtdicken kénnte daher durch die 6rtliche Inhomogenitéat der
Sputterprozesse verursacht worden sein, die eine geringere Depositionsrate am Rand
des 3Zoll-Wafers zur Folge hatte, in der Mitte des Wafers hingegen die gewiinschte
Schichtdicke erzielte.

Die Detektionsspulen und die untere Verdrahtung der Detektoren wurden aus einer
250 nm dicken, gesputterten Nb-Schicht strukturiert. Thre elektrische Isolation besteht
aus drei separaten Schichten: einer NbyO5-Schicht, die mittels nasschemischer Anodi-
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Schicht Material Soll-Dicke Ist-Dicke  Verfahren  Struktur

Detektionsspulen und

1 Nb 250 nm 231nm  ICP-RIE untere Verdrahtung
2a, Nb,O5 27nm Anodisieren
2b Si0, 175 nm 175 nm Lift-Off Elektrische Isolation
2¢ SiOq 175 nm 197 nm Lift-Off
Nb ~ 2nm _
3 AwPd  140nm  1120m  Lifpof  Lcizclement des
Dauerstromschalters
Nb ~ 2nm
4 Nb 600 nm 522 nm Lift-Off Obere Verdrahtung
5 Nb NI ga i Lift-Of  Keimschicht fiir Galvanik
Au 400 nm
Nb ~ 2nm
6 Ag:Er 3pm 2,1 pm Lift-Oft Paramagnetischer Sensor
Au 100 nm

Bondflachen fiir
7 Au 3 pm 3,6nm  Galvanik  externe Absorber,
Detektor-Thermalisierung

Stamme fur

8 Au 3 pm 2,7pm - Galvanik externe Absorber

Tabelle 6.3: Zusammenfassung der Schichtreihenfolge bei der Mikrofabrikation der in dieser
Arbeit entwickelten RoS-Detektoren. Die Ist-Schichtdicken der einzelnen Schichten wurden auf
Chips gemessen, die sich am Rand des zur Herstellung verwendeten 3 Zoll grofen Si-Wafers
befanden. Die Schichtdicke der NbyOs-Schicht wurde aus der Differenz der Schichtdicken einer
anodisierten und einer nicht-anodisierten Nb-Struktur berechnet.

sation hergestellt wurde, sowie zwei gesputterten SiOs-Schichten mit einer Dicke von
jeweils 175 nm. Fiir das Heizelement aus AuPd des Heizer-basierten Dauerstromschal-
ters wurde eine Schichtdicke von 140 nm angestrebt, um den Entwurfswert des Wider-
stands von 92 zu erhalten. Unter und auf die AuPd-Schicht wurde jeweils eine wenige
Nanometer? diinne Nb-Schicht gesputtert. Die untere Nb-Schicht bietet dabei eine Haft-
vermittlung zum Substrat, wihrend die obere Nb-Schicht als Schutz vor parasitiarem
Abtrag in einer spéter folgenden Oberflichenreinigung mittels Ar-Ionenbeschuss diente.
Die im néchsten Schritt deponierte Au-Schicht mit einer Dicke von 400 nm wurde bei
der in spéateren Prozessschritten durchgefiihrten Galvanik als Keimschicht verwendet.
Auch hier diente eine zuvor gesputterte, wenige Nanometer diinne Nb-Schicht als Haft-
vermittler. Der Temperatursensor Ag:Fr mit der Dicke von 3 pm wurde auf eine diinne

2Diese Nb-Schichten sind so diinn, dass ihre Schichtdicken mit den zur Verfiigung stehenden Mess-
methoden nicht bestimmt werden kénnen.
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haftvermittelnde Nb-Schicht deponiert und anschlieftend zum Schutz vor Korrosion in
den nachfolgenden Prozessschritten mit einer 100 nm dicken, in-situ gesputterten Au-
Schicht abgedeckt. Die gemessene Schichtdicke der Sensorschicht von 2,1 pm weicht um
etwa 30 % von der angestrebten Dicke ab. Die Ursache hierfiir ist die oben erwahnte
ortliche Inhomogenitéit des Sputterverfahrens, die im Falle des hier verwendeten Sput-
terprozesses fiir Sensorschichten bekanntermafen hoch ausféllt. Die Griinde dafiir sind
zum einen die Verwendung einer 2 Zoll-Sputterquelle, die erheblich kleiner als das 3 Zoll
grofte Substrat ist, sowie ein geringer Abstand zwischen Sputterquelle und Substrat.
Fiir mittig auf dem Wafer platzierte Detektoren wird eine Sensorschichtdicke von etwa
3pm erwartet. Um die Sensorschichtdicke eines im Experiment verwendeten Detek-
tors abschétzen zu konnen, ist daher die Kenntnis seiner Positionierung auf dem Wafer
erforderlich. Im anschliefenden Prozessschritt wurde die Sensorschicht mit der oben
erwahnten, 3 pm dicken Au-Thermalisierungsschicht abgedeckt, die aukerdem Bondfla-
chen fiir den Reusable-Betriebsmodus der Detektoren sowie die thermische Anbindung
an das Warmebad beinhaltet. Die Thermalisierungsschicht sowie die im nachfolgenden
Schritt hergestellten Au-Stdmme wurden galvanisch abgeschieden. Das nach Abschluss
der Mikrofabrikation an einer Teststruktur gemessene Restwiderstandsverhéltnis der
Thermalisierungsschicht betrdgt RRR = 9,4. In Abbildung 6.3 sind Mikroskopaufnah-
men eines fertiggestellten RoS-M- und RoS-L-Detektorchips sowie eine Gesamtaufnah-
me des vollstdndig mikrofabrizierten Wafers dargestellt.

c) Gesamter Wafer

AIT ROS-L ..J

DETECTOR

WAFER HD1 WAFER HD1 .J

CHIP G.10 CHIP G.9

m m

2cm

[ e |

Abbildung 6.3: Mikroskopaufnahme eines a) RoS-M- und eines b) RoS-L-Detektorchips nach
Abschluss der Mikrofabrikation. ¢) Fotografie des mikrofabrizierten Wafers mit insgesamt 36
RoS-M- und 140 RoS-L-Detektorchips.



6.3. Validierung der Detektorfunktion 81

6.3 Validierung der Detektorfunktion

Im Rahmen dieser Arbeit wurde in Kooperation mit der Physikalisch-Technischen Bun-
desanstalt in Braunschweig eine Funktionspriifung der RoS-Detektoren durchgefiihrt?.
Im Folgenden wird der dabei verwendete kryogene Messaufbau beschrieben und die
damit gemessene Magnetisierung des paramagnetischen Temperatursensors sowie die
gemessene Signalform diskutiert.

6.3.1 Experimenteller Aufbau

An der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt Braunschweig steht ein Verdiinnungs-
kryostat vom Typ LD250* zur Verfiigung, der sehr dhnlich zu dem im Rahmen dieser
Arbeit verwendeten Kryostaten aufgebaut ist (sieche Abschnitt 3.3). Der Kryostat er-
reicht an seiner Experimentierplattform eine Basistemperatur von etwa 11 mK. Fiir die
hier beschriebene Messung wurde der in Abbildung 6.4 dargestellte Detektoraufbau an
die Experimentierplattform des Kryostaten angebracht. Der Aufbau besteht aus einem
vergoldeten Experimenthalter aus Kupfer, an den zwei vergoldete Kupferblocke ange-
schraubt werden. Auf den Kupferblocken kénnen zwei Detektorchips beziehungsweise
zwei SQUID-Chips platziert werden. Der Kupferblock der SQUID-Chips wird auf eine
ausgefraste ,SQUID-Zunge* des Experimenthalters geschraubt, die iiber eine Lange von
48 mm von dem Vollmaterial des Halters abgekoppelt ist (siche Abbildung 6.4c). Durch
den entstehenden Spalt zwischen den beiden Kupferblocken wird eine thermische Sepa-
ration zwischen den Detektor- und SQUID-Chips erreicht. Dadurch kann ein Aufheizen
der Detektorchips durch die Warmedissipation der SQUIDs vermieden werden. Der ge-
samte Experimenthalter wird in ein Schild aus vergoldetem Aluminium eingeschoben,
an dessen Ende radioaktive Quellen zur Bestrahlung der Detektoren angebracht werden
koénnen.

Fiir die hier beschriebenen Messungen wurde ein RoS-M- sowie ein RoS-L-Detektor in
das Modul eingebaut. Zur Auslese der Detektoren wurde je ein zweistufiger SQUID-
Aufbau vom Typ 6S116W der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt verwendet. Das
Aufkleben aller Chips erfolgte unter Verwendung von Stycast 1266°. An die Detektor-
pixel wurden teilweise externe Absorber thermisch angekoppelt, indem die Absorber
entweder direkt auf die Detektorpixel (Single-use-Betriebsmodus) oder auf einen in
der Néhe befindlichen Kunststofftriger aus PEEK (Reusable-Betriebsmodus) geklebt
wurden. In beiden Féllen wurde Stycast 1266 fiir die Klebeverbindungen verwendet.

3Die Vorbereitung der Messung fand im Rahmen eines Forschungsbesuchs bei der Physikalisch-
Technischen Bundesanstalt statt. Aufgrund eines Fehlers in dem kryogenen Aufbau wurde die eigent-
liche Messung im Nachgang von Alexander Géggelmann durchgefiihrt, der die im Folgenden gezeigten
Messdaten aufgezeichnet und zur Analyse und Auswertung bereitgestellt hat.

4Hersteller: Bluefors Oy, Helsinki, Finnland.

5Hersteller: Henkel Loctite, Connecticut, USA.
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Abbildung 6.4: a) Fotografierte Draufsicht, b) schematischer Querschnitt und c) fotografier-
te Ansicht von der Unterseite des Messaufbaus fiir die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten
Messungen mit einem RoS-M- und einem RoS-L-Detektor. Die Detektor- und SQUID-Chips
sind thermisch voneinander separiert, indem der Kupferblock mit aufgeklebten SQUID-Chips
auf eine ausgefriste Zunge geschraubt ist, die iiber eine Lange von 48 mm von dem Vollmate-
rial des Experimenthalters abgekoppelt ist. Die Detektoren wurden mit einer externen %9Cd-
(RoS-M) beziehungsweise einer 57 Co-Kalibrationsquelle durch einen Kollimator bestrahlt.

In Tabelle 6.4 sind fiir alle Messkanéle die verwendeten Detektoren und die jeweili-
ge Anordnung der Absorber angegeben. Im Falle des Reusable-Betriebsmodus dienten
neun (Messkanal M-1) beziehungsweise acht (Messkanal 1-1) Au-Bonddrihte® mit ei-
nem Durchmesser von 25 pm fiir die thermische Kopplung zwischen Absorber und De-
tektorpixel. Die zylinderférmigen Absorber bestanden jeweils aus zwei miteinander ver-
schweiftten Au-Folien mit einem Durchmesser von 680 pm und einer Dicke von jeweils
100 pm. Da es sich lediglich um eine Messung zur Validierung der Detektorfunktionali-
tdt handelte, wurde keine radioaktive Quelle in die Absorber integriert, sondern externe
Strahlungsquellen verwendet.

6Hersteller: Heraeus Electronics GmbH & Co. KG, Hanau, Deutschland. Der Draht besitzt die
Herstellerbezeichnung ,,Au HD2* und eine Reinheit von 99,99 %.
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Tabelle 6.4: Auflistung der Mess-
Messkanal Detektorpixel —Absorberankopplung kanile fiir die im Rahmen dieser Ar-

M-1 RoS-M B6 1 9 Au-Bonddrihte beit durchgefiihrte Messung mit den

: RoS-Detektoren. Die rechte Spalte
M-2 RoS-M_B6_r kein Absorber gibt fiir jeden Messkanal an, ob und,

L-1 RoS-L_I4_1 8 Au-Bonddrihte wenn ja, wie ein externer Teilchen-

L-2 RoS-LL_ 14 r  auf Sensor geklebt absorber thermisch an das jeweilige
Detektorpixel angekoppelt war.

Als Strahlungsquelle diente im Falle des RoS-M-Detektors eine *?Cd- und im Falle des
RoS-L-Detektors eine " Co-Kalibrationsquelle. Uber den Detektoren war ein Kollima-
tor angebracht, durch den nur die externen Absorber sowie die Detektorpixel bestrahlt
wurden. Die zweistufigen SQUID-Aufbauten wurden, wie in Abschnitt 3.2.3 beschrie-
ben, unter Verwendung einer XXF-1 Ausleseelektronik in Flussriickkopplung betrie-
ben. Die Induktivitat der Einkoppelspule war fiir alle verwendeten Sensor-SQUIDs mit
Ly, = 65nH angegeben. Die Gegeninduktivitdt zwischen Einkoppelspule und Sensor-
SQUID betrug im Mittel 1/M;s = (1,32 £ 0,01)pA/®,. Fiir die Digitalisierung der
Detektorsignale diente, wie auch in dem in Abschnitt 3.3 beschriebenen Messaufbau,
ein Struck SIS3316 Analog-Digital-Wandler, der mit einer Abtastrate von 125 MHz und
einer Uberabtastung mit dem Faktor 256 betrieben wurde. Die Ausgangsspannung des
Analog-Digital-Wandlers wurde kontinuierlich aufgezeichnet und die Detektorsignale im
Nachhinein mit einem in Python implementierten Algorithmus getriggert.

6.3.2 Magnetisierung des paramagnetischen Temperatursensors

Wie in Abschnitt 6.1 erldutert, besitzen die beiden Pixel eines RoS-Detektors eine Fla-
chenasymmetrie von 95:100. Somit kann die temperaturabhingige Sensormagnetisie-
rung in Form eines magnetischen Flusssignals im Sensor-SQUID gemessen werden. Die
entsprechende Messung erfolgte durch Aufzeichnen der Ausgangsspannung des SQUID-
Aufbaus wiahrend des Abkiihlens der Experimentierplattform des Kryostaten von etwa
200 mK auf Basistemperatur. In Abbildung 6.5 sind die gemessenen Magnetisierungs-
kurven” der beiden RoS-Detektoren aus Tabelle 6.4 gegeniiber der inversen Temperatur
der Experimentierplattform des Kryostaten fiir verschiedene felderzeugende Dauerstro-
me [y dargestellt. Bei beiden Detektortypen ist das in Abschnitt 2.3 beschriebene Ver-
halten der Magnetisierung zu beobachten, die fiir hohe Temperaturen ein anndhernd
lineares Verhalten nach dem Curie-Gesetz zeigt und proportional zum felderzeugenden
Dauerstrom I skaliert. Fiir tiefe Temperaturen geht die Magnetisierung in Séttigung.
Das gemessene Flusssignal des RoS-L-Detektors ist entsprechend seiner grofseren Sen-
sorfliche hoher als das des RoS-M-Detektors. Als gestrichelte Linie ist jeweils das be-
rechnete Temperaturverhalten der Magnetisierung eingezeichnet, das unter Verwendung
der numerisch berechneten thermodynamischen Figenschaften des Sensormaterials aus

"Obwohl genau genommen nicht die Magnetisierung, sondern der temperaturabhingige magne-
tische Fluss im Sensor-SQUID gemessen wird, werden derartige Messdaten im weiteren Verlauf der
Arbeit zur besseren Lesbarkeit dennoch als Magnetisierung bezeichnet.
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Abbildung 6.5: Gemessener Temperaturverlauf des magnetischen Flusses &g im Sensor-
SQUID der beiden Detektoren aus Tabelle 6.4 gegeniiber der inversen Temperatur der Experi-
mentierplattform des Kryostaten fiir verschiedene felderzeugende Dauerstrome Iy. Als gestri-
chelte Linien sind die zu erwartenden Verlaufe eingezeichnet, die aus der numerisch berechneten
Magnetisierung des Temperatursensors bestimmt wurden.

Abschnitt 2.3 bestimmt wurde. Dabei wurde, basierend auf der in Abschnitt 6.2 er-
lauterten Inhomogenitdat beim Sputtervorgang, die Sensorschichtdicke der verwendeten
Detektorchips unter der Annahme einer gaufartig von der Wafermitte zum Waferrand
abfallenden Depositionsrate abgeschétzt. Dies ergab im Falle des RoS-M-Detektors eine
Schichtdicke des Sensors von 2,3 pm und im Falle des RoS-L-Detektors eine Schichtdicke
von 2,6 pm. Auflerdem wurde eine Fliachenasymmetrie der Sensorschichten von 91:100
fiir den RoS-M und 92:100 fiir den RoS-L-Detektor angenommen, um die beste Uberein-
stimmung der Theoriekurven mit den Messdaten zu erzielen. Fiir hohe Temperaturen
ergibt sich bei beiden Detektortypen eine gute Ubereinstimmung zwischen gemessener
und berechneter Magnetisierung. Im Falle des RoS-M-Detektors ist jedoch im Bereich
tiefer Temperaturen eine grofe Abweichung von den berechneten Verldaufen zu erken-
nen. Dies weist darauf hin, dass der Detektor aufgrund von Wéarmedissipation in seiner
Umgebung aufgeheizt wird und daher nicht der Kryostattemperatur bis hin zu tiefen
Temperaturen folgt. Im Falle des RoS-L-Detektors sind die gemessenen und berechne-
ten Magnetisierungsverlaufe im Gegensatz dazu auch bei tiefen Temperaturen in guter
Ubereinstimmung und es zeigt sich nur ein leichtes Abkoppeln der Chiptemperatur
von der Kryostattemperatur. Grundsatzlich kann die Warmedissipation des SQUID-
Aufbaus zu einem Autheizen des Detektorchips fiihren, falls die thermische Separation
zwischen den Chips unzureichend ist. Insbesondere fiir die in dieser Messung verwende-
ten SQUID-Chips, die sowohl das Sensor-SQUID als auch das Verstarker-SQUID bein-
halten, ist eine erhohte Warmedissipation im Gegensatz zu reinen Sensor-SQUID-Chips
in unmittelbarer Nahe des Detektors zu erwarten. Ob die Wéarmedissipation der ver-
wendeten SQUIDs trotz der zur thermischen Separation verwendeten ,SQUID-Zunge"
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(vergleiche Abschnitt 6.3.1) fiir die Temperaturerh6hung des RoS-M-Detektors verant-
wortlich ist oder die Ursache fiir die Temperaturerh6hung an anderer Stelle liegt, ist
nicht geklédrt. Dass der RoS-M-Detektor deutlich stérker als der RoS-L-Detektor von der
Wirmedissipation aufgeheizt wird, konnte mit seiner deutlich geringeren Warmekapazi-
tat zusammenhéngen (siehe Tabelle 6.2). Fiir die Betriebstemperaturen der Detektoren
bei Basistemperatur des Kryostaten werden anhand der gemessenen Magnetisierungs-
kurven Werte von etwa Ty ~ 24 mK fiir den RoS-M-Detektor und Ty ~ 15 mK fiir den
RoS-L-Detektor angenommen, die in der folgenden Diskussion der gemessenen Signal-
formen beriticksichtigt werden.

6.3.3 Signalform

An allen in Tabelle 6.4 aufgefiithrten Messkandlen wurden in der hier beschriebenen
Messung Detektorpulse nachgewiesen, womit die grundsétzliche Funktionalitdat der bei-
den RoS-Detektortypen verifiziert werden konnte. Im Folgenden werden am Beispiel des
RoS-M-Detektors von Messkanal M-1 die gemessenen Signalformen diskutiert. Die Mes-
sung wurde bei Basistemperatur des Kryostaten von 7' ~ 11 mK und mit einem fiir diese
Temperatur optimalen felderzeugenden Dauerstrom von Iy = 80 mA durchgefiihrt. Wie
im vorangegangenen Abschnitt erldutert, ist von einer erh6hten Betriebstemperatur des
Detektors gegeniiber der Kryostattemperatur auszugehen.

In Abbildung 6.6 sind gemittelte Detektorsignale des RoS-M-Detektors infolge eines
Energieeintrags von Ey = 22,1keV der K,-Linie der '%Cd-Kalibrationsquelle als Fluss-
signal im Sensor-SQUID fiir eine Dauer von 5ms und 0,5ms nach Beginn des Signal-
anstiegs dargestellt. Bei den gemessenen Signalen kann zwischen zwei verschiedenen
Detektionsereignissen unterschieden werden. Im ersten Fall (Absorber-Treffer) wurde
die Energie im externen Absorber deponiert, der iiber neun Au-Bonddridhte mit einer
Lange von jeweils etwa [, = 3mm mit dem Detektorpixel verbunden war. Daraufhin
steigt das Detektorsignal mit einer Anstiegszeit von 7i9_go = 101 ps von 10 % auf 90 %
seines Maximalwerts an. Hierbei limitiert der relativ geringe Wéarmeleitwert der Au-
Bonddréhte den Warmefluss vom Absorber zur Sensorschicht des Detektors und fiithrt
zu einer langen Signalanstiegszeit. Anschliefend fillt das Detektorsignal mit einer Zeit-
konstante von 7 = 2,5 ms auf den Ausgangswert zuriick. Die Signalabfallszeit ist durch
den Wérmeleitwert der thermischen Anbindung an das Wéarmebad gegeben. Im zwei-
ten Fall (Sensor-Treffer) wurde die Energie in der Sensorschicht des Detektors selbst
oder in der dariiberliegenden Thermalisierungsschicht deponiert. Dies fiihrt zu einem
sehr schnellen Signalanstieg, dessen Zeitkonstante mit der fiir die Messung gewéhlten,
verhéltnismafig geringen Abtastrate von f;mess = 244kHz nicht erfasst werden konn-
te. Zudem ist das Detektorsignal deutlich hoher als im Falle eines Absorber-Treffers,
da der Grofsteil der in den Detektor eingetragenen Energie zunéchst in das System
der magnetischen Momente fliet. Das Verhéltnis der Signalhhen von Absorber- und
Sensor-Treffern ist daher in guter Naherung durch das Verhaltnis der Sensorwarmekapa-
zitdt zur Gesamtwirmekapazitidt des Detektors gegeben. Im Anschluss verteilt sich die
Energie {iber die Au-Bonddréhte auf den externen Absorber, bis der Detektor thermali-
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Abbildung 6.6: Gemittelte gemessene Detektorsignale des RoS-M-Detektors an Messkanal
M-1 in einem Zeitraum von a) 5ms und b) 0,5ms nach Signalanstieg infolge eines Energieein-
trags von Ey = 22,1keV. Es wird zwischen der Energiedeposition in den iiber Au-Bonddrihte
an das Detektorpixel angekoppelten Absorber (Absorber-Treffer) und der Energiedeposition
in unmittelbarer Néhe des Temperatursensors (Sensor-Treffer) unterschieden. Die Messung
wurde mit einem felderzeugenden Dauerstrom von Ip = 80 mA bei einer Temperatur der Ex-
perimentierplattform des Kryostaten von 7'~ 11 mK durchgefiihrt.

siert ist. Da dies mit der gleichen Zeitkonstante stattfindet wie der Signalanstieg 719_go
im Falle eines Absorber-Treffers, wird diese Zeitkonstante im Folgenden auch als Ther-
malisierungszeit des Detektors bezeichnet. Schlieflich verlangsamt sich der Signalabfall
auf die durch die thermische Anbindung an das Warmebad vorgegebene Zeitkonstante
und das Detektorsignal fillt auf seinen Ausgangswert zuriick.

Die hier gemessene Signalanstiegszeit im Falle eines Absorber-Treffers ist aufgrund der
verhéaltnisméfig schwachen thermischen Kopplung zwischen Absorber und Sensor ge-
geniiber der bei der Optimierung des Detektors zu 79 = 1 ps angenommenen Anstiegs-
zeit deutlich erh6ht. Wie in Abschnitt 2.5.3 diskutiert, hingt die Energieauflosung eines
magnetischen Mikrokalorimeters von der Signalanstiegszeit ab. Somit spielt die Konfi-
guration der Au-Bonddrahte zwischen Absorber und Detektorpixel eine entscheidende
Rolle fiir die Performanz der RoS-Detektoren im Reusable-Betriebsmodus. Schnelle-
re Anstiegszeiten liefen sich zum Beispiel durch eine Verkiirzung der Bonddréhte und
durch eine grofsere Anzahl paralleler Bonddréhte realisieren. Im Folgenden werden an-
hand von Simulationen Aussagen dazu getroffen, wie die Konfiguration der Bonddréhte
fiir die gegebenen Randbedingungen im oben erlduterten Experiment die Signalform
beeinflusst und welche Energieauflosung fiir einen solchen Detektor zu erwarten ist.
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6.4 Simulation von Signalform und Energieauflosung

In diesem Abschnitt wird die Signalform eines RoS-M-Detektors mit externem, iiber
Au-Bonddréihte angekoppeltem Absorber in Abhéngigkeit der Bonddrahtkonfiguration
simuliert und mit den im vorigen Abschnitt erlauterten Messergebnissen verglichen.
Hierfiir wird die in Kapitel 5 erlauterte Simulationsmethode verwendet.

6.4.1 Aufstellen der Zustandsraumdarstellung

Die Herleitung der Zustandsraumdarstellung eines RoS-Detektors erfolgt mit der in Ab-
schnitt 5.2.1 beschriebenen Methodik. Hierfiir wird der in Abbildung 6.7a) schematisch
dargestellte Aufbau des Detektors verwendet. Dieser besteht, wie oben beschrieben,
aus dem Temperatursensor, der mit einer Au-Thermalisierungsschicht abgedeckt ist.
An die Thermalisierungsschicht ist iiber Au-Bonddréhte ein externer Absorber ange-
koppelt. Abbildung 6.7b) zeigt das entsprechende elektrische Ersatzschaltbild, in dem
die einzelnen Komponenten des Detektors mit den folgenden Kapazitdten modelliert
werden: externer Absorber C,, Au-Bonddréhte Cy,, sensornahes Elektronensystem C ¢
und System der magnetischen Momente Cs. Das sensornahe Elektronensystem repréa-
sentiert dabei die Summe der elektronischen Wérmekapazitaten der Thermalisierungs-
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- e
Absorber Sensorschicht e ® e Q ¢ D
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Abbildung 6.7: a) Schematischer Aufbau eines RoS-Detektors mit externem und iiber Au-
Bonddrahte thermisch an das Detektorpixel angekoppeltem Absorber. b) Zugehoriges elektri-
sches Ersatzschaltbild eines RoS-Detektors. Die farbigen Detektorkomponenten aus a) besitzen
die jeweils in b) in gleicher Farbe hinterlegten Kapazitidten. Die blau markierten Knotenpo-
tentiale und die rot markierten Zweigstrome wurden fir die Herleitung der Zustandsraumdar-
stellung des Detektors genutzt.
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schicht und der Ag:Er-Sensorschicht. Der Leitwert GG}, der Bonddréahte ist auf zwei seriell
verschaltete Leitwerte mit dem jeweiligen Wert 2Gy, aufgeteilt, in deren Mitte ihre Ka-
pazitat C}, angeordnet ist. Somit ist die Kapazitit C}, im Gegensatz zur Verwendung
eines einseitig angeordneten Leitwerts Gy, von den anderen Kapazitdten des Detektors
separiert. Der Leitwert G}, sowie die Kapazitat C}, sind proportional zur Anzahl n der
parallel verschalteten Bonddrahte. Der Leitwert G modelliert die Wechselwirkung zwi-
schen den sensornahen Elektronen und den magnetischen Momenten und der Leitwert
Gy die thermische Anbindung an das Warmebad. Jeder Leitwert besitzt eine parallel
verschaltete Stromquelle zur Modellierung thermodynamischer Energiefluktuationen.
Der Warmefluss vom Absorber in das darunterliegende Substrat, auf das der Absorber
aufgeklebt ist, wird in der folgenden Betrachtung vernachléssigt.

In Abbildung 6.7b) sind die Zustandsvariablen des Systems in blauer und die Eingangs-
strome in roter Farbe markiert. Der Zustandsvektor #(¢) und der Eingangssignalvektor
U(t) der Zustandsraumdarstellung werden damit wie folgt definiert:

(ua(t) up(t) Ues(t) us{t))T
und U(t) = (iR,bl(t) irb2(t) iRew(t) Z'R,es(t)>T

Analog zu dem in Abschnitt 5.2.1 beschriebenen Vorgehen kann die Systemmatrix A
der Schaltung durch Aufstellen und Umformen der Knotengleichungen des Ersatzschalt-
bildes zu

- 2Gh,

2G),

A . 0 0
O ) :
A Cy Cy Gy
0 2Gh, _2Gb B Geow B Ges  Ges
Ces Cos Ces  Cos  C,
Ges Ges
0 0 C. — .

bestimmt werden. Die Steuermatrix B, die Beobachtungsmatrix C' und die Durch-

schaltmatrix D ergeben sich zu

1
—Ha 0 0 0 0 T 0 T
1 1
— —— 0 0
Ch Ch 0 0
B = ) . ) , C= und D =
0 — 0 0
C’e,s Ce,s Ce,s
1 0
0 0 0 —
Cs
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Um die hergeleitete Zustandsraumdarstellung fiir die Simulation der Detektorsignale zu
nutzen, wurden die Kapazitaten und Leitwerte, wie im Folgenden beschrieben, anhand
der Geometrie und den im Experiment verwendeten Betriebsparametern des RoS-M-
Detektors berechnet.

Die Wirmekapazitiaten des externen Absorbers C,, der Bonddréihte C}, und des sensor-
nahen Elektronensystems C, s wurden unter Vernachléssigung der phononischen Wér-
mekapazitit berechnet, die bei der Betriebstemperatur des Detektors gegeniiber der
elektronischen Warmekapazitit dieser Komponenten verschwindend gering ist. Hier-
fiir wurde der Ausdruck C' = VAT verwendet, wobei V' das Volumen der jeweiligen
Komponente, v den Sommerfeld-Koeffizienten des jeweiligen Materials und 7" die Be-
triebstemperatur bezeichnet. Fiir die Bestimmung der Warmekapazitéit des Systems der
magnetischen Momente dienten die in Abschnitt 2.3 beschriebenen numerisch berech-
neten thermodynamischen Eigenschaften des Ag:Er-Sensormaterials unter Verwendung
der mittels FEMM simulierten Magnetfeldverteilung in der Sensorschicht (vergleiche
Abschnitt 2.4.1). Die Warmeleitwerte der Au-Bonddréhte Gy, und der thermischen An-
bindung an das Warmebad G, wurden mithilfe des Wiedemann-Franz-Gesetzes und
der jeweiligen Geometrie berechnet, wobei analog zu Gleichung 6.1 das Restwiderstands-
verhiltnis RRR zur Berechnung des spezifischen Widerstandes bei tiefen Temperaturen
verwendet wurde. Der Warmeleitwert G zwischen dem sensornahen Elektronensystem
und dem System der magnetischen Momente wurde so gewahlt, dass sich fiir die Wech-
selwirkung zwischen den beiden Systemen die anhand der Korringa-Zeitkonstante 7
berechnete Zeitkonstante 79 = (1 — )7k aus Gleichung 2.27 ergibt. Dabei bezeichnet
B = Cs/(Ce + Cs) die Relation der Warmekapazitiat Cy des Systems der magnetischen
Momente und der elektronischen Warmekapazitat C, des Detektors. Unter Verwendung
von Gleichung 2.26 ergibt sich fiir den Warmeleitwert G5 der Ausdruck

1 C.Cq Cs
s 2 — = —, 6.2
G T0Ce + Cs Tk (6:2)

der durch das Verhéltnis aus der Warmekapazitdat der magnetischen Momente Cy und
der Korringa-Zeitkonstante 7k gegeben ist.

Fiir die Berechnung der Kapazitaten und Leitwerte des Detektormodells wurde die Geo-
metrie der einzelnen Schichten des RoS-M-Detektors der in Abbildung 6.2a) dargestell-
ten technischen Zeichnung entnommen. Fiir die Schichtdicken wurden die in Tabelle 6.3
angegebenen Messwerte verwendet. Das Restwiderstandsverhéltnis des Au-Bonddrahts
RRR = 34 wurde in einer unabhingigen Messung an einem Draht des gleichen Her-
stellers bestimmt. Die Messung des Restwiderstandsverhéltnisses der thermischen An-
bindung an das Warmebad RRR = 9,4 erfolgte, wie in Abschnitt 6.2 beschrieben,
an einer Teststruktur des fabrizierten RoS-Detektorwafers. Die Umrechnung der simu-
lierten Temperatursignale im System der magnetischen Momente in ein magnetisches
Flusssignal im Sensor-SQUID erfolgte anhand der Gleichungen 2.13 und 2.16.
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6.4.2 Simulation der Signalform

In Abbildung 6.8 sind erneut die gemessenen Detektorsignale des RoS-M-Detektors
nach Absorber- und Sensor-Treffern aus Abschnitt 6.3.3 dargestellt. Auferdem sind
Detektorsignale eingezeichnet, die anhand der im vorherigen Abschnitt hergeleiteten
Zustandsraumdarstellung simuliert wurden. Dafiir wurde der initiale Zustandsvektor
im Falle eines Absorber-Treffers zu

T
7o = (Bo/Ca 0 0 0) (6.3)
und im Falle eines Sensor-Treffers zu
T
i = (00 Ey/Ces 0) (6.4)

gewdhlt, wobei Fy = 22,1keV den Energieeintrag in den Detektor infolge der Absorpti-
on eines Photons der K,-Linie der 1°Cd-Kalibrationsquelle bezeichnet. Die Simulation
fand mit einer Abtastrate von fsgm = 20 MHz und unter Vernachldssigung der ther-
mischen Rauschquellen statt. Es ist zu erkennen, dass die gemessenen Signalformen
durch die Simulation grundsitzlich gut wiedergegeben werden. Um die beste Uberein-
stimmung mit dem gemessenen Verhéltnis der Signalamplituden von Absorber- und
Sensor-Treffern und damit dem Verhéltnis der Sensorwarmekapazitéit zur Gesamtwér-
mekapazitit des Detektors zu erhalten, wurde bei der Simulation eine Betriebstem-
peratur des Detektors von T, = 25,6 mK sowie eine um 14 % erhohte Warmekapazi-
tét des externen Absorbers angenommen. Die erhohte Betriebstemperatur ist in guter
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Abbildung 6.8: Gemittelte gemessene Detektorsignale des RoS-M-Detektors aus Abbil-
dung 6.6 in einem Zeitraum von a) 5ms und b) 0,5ms nach dem Signalanstieg. In schwarzer
Farbe ist die simulierte Signalform eines Absorber- und eines Sensor-Treffers eingezeichnet.
Fiir die Simulation wurde ein Restwiderstandsverhéltnis der Au-Bonddradhte zwischen Ab-
sorber und Detektor von RRR = 34 sowie ein Restwiderstandsverhéltnis der thermischen
Anbindung von Detektor zu Warmebad von RRR = 9,4 angenommen.
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Ubereinstimmung mit der gemessenen Sensormagnetisierung in Abbildung 6.5, bei der
ein Abkoppeln der Detektortemperatur gegeniiber der Kryostattemperatur beobachtet
wurde. Eine deutliche Diskrepanz zwischen den gemessenen und simulierten Signalen
ist hinsichtlich ihrer Anstiegs- und Abfallszeiten zu beobachten. Diese werden von der
Simulation in allen Féllen zu schnell vorhergesagt. Im Falle des schnellen Signalanstiegs
infolge eines Sensor-Treffers kann dies mit der im Experiment vergleichsweise gering
gewahlten Abtastrate von fsmess = 244 kHz erklédrt werden, mit der der Signalanstieg
nicht erfasst werden kann, dessen Zeitkonstante vermutlich der Korringa-Zeitkonstante
Tk von wenigen 100 ns entspricht. Damit kann ebenfalls die leicht verringerte Amplitude
der gemessenen Sensor-Treffer im Vergleich zu dem simulierten Verlauf erklart werden.
In allen anderen Fillen konnen die Diskrepanzen nur mit bei der Simulation zu grof
angenommenen Leitfahigkeiten der Au-Bonddréhte und der thermischen Anbindung an
das Warmebad erklart werden.

Abbildung 6.9 zeigt erneut gemessene und simulierte Detektorsignale, wobei die Leitfa-
higkeiten der Au-Bonddréhte und der thermischen Anbindung an das Warmebad aus
den oben genannten Griinden in der Simulation angepasst wurden. Um die im Expe-
riment gemessene Thermalisierungszeit des Detektors zu erhalten, wurde das in der
Simulation verwendete Restwiderstandsverhéltnis der Au-Bonddréhte zwischen Absor-
ber und Detektorpixel von RRR = 34 auf RRR = 16 reduziert. Der Wert von RRR = 34
wurde an einem Draht des gleichen Herstellers, jedoch von einer anderen Charge ge-
messen. Es ist daher moglich, dass der im Experiment verwendete Draht ein geringeres
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Abbildung 6.9: Gemittelte gemessene Detektorsignale des RoS-M-Detektors aus Abbil-
dung 6.6 in einem Zeitraum von a) 5ms und b) 0,5ms nach dem Signalanstieg. In schwarzer
Farbe ist die simulierte Signalform eines Absorber- und eines Sensor-Treffers eingezeichnet.
Fiir die Simulation wurde ein Restwiderstandsverhéltnis der Au-Bonddridhte zwischen Ab-
sorber und Detektor von RRR = 16 sowie ein Restwiderstandsverhéltnis der thermischen
Anbindung von Detektor zu Warmebad von RRR = 4,1 angenommen.
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Restwiderstandsverhéltnis aufwies. Aufserdem kénnten unterschiedliche verwendete Pa-
rameter beim Ultraschall-Wedge-Wedge-Bonden Einfluss auf den Wéarmeleitwert der
Bonddréhte im Bereich der Bondstellen haben. Die simulierte Signalabfallszeit wur-
de an die Messdaten angepasst, indem das Restwiderstandsverhéltnis der thermischen
Anbindung an das Warmebad von RRR = 9,4 auf RRR = 4,1 reduziert wurde. Die-
se Differenz konnte damit erklart werden, dass sich die thermische Anbindung des im
Experiment verwendeten Detektors in ihrer Geometrie und Positionierung auf dem fa-
brizierten Wafer von der der Teststruktur unterscheidet, an der das Restwiderstands-
verhéltnis gemessen wurde. Wie bereits in Abschnitt 4.4 beschrieben, kann das Restwi-
derstandsverhéltnis von galvanisch abgeschiedenen Au-Schichten von ihrer Geometrie
abhéngen. Es ist zu erkennen, dass mit den genannten Anpassungen eine hervorra-
gende Ubereinstimmung der simulierten Signalformen zu den gemessenen Signalformen
erreicht werden kann. Dieser gewonnene Parametersatz fiir die Simulation des RoS-M-
Detektors wird im Folgenden dazu verwendet, die Signalform und die Energieauflosung
des Detektors fiir verschiedene Konfigurationen der Au-Bonddrahte vorherzusagen.

6.4.3 Detektorperformanz in Abhangigkeit der
Absorberankopplung

Es ist zu erwarten, dass die Signalform und die Energieauflosung eines RoS-Detektors
mit iber Au-Bonddrahte angekoppeltem Absorber stark von dem Warmeleitwert Gy,
der Gesamtheit aller Au-Bonddriahte zwischen Absorber und Detektorpixel abhédngen.
Der im vorigen Abschnitt bestimmte Parametersatz, mit dem eine hohe Ubereinstim-
mung der simulierten und gemessenen Signalformen erreicht werden konnte, wird im
Folgenden fiir die Untersuchung dieser Abhéngigkeit genutzt. Dazu wird die Anzahl
der verwendeten Au-Bonddriéhte zwischen Absorber und Detektorpixel von n = 1 bis
n = 30 variiert. Die Geometrie eines Bonddrahts ist dabei auf die oben verwendeten
Werte mit einem Durchmesser von 25 pm und einer Lénge von [;, = 3 mm festgelegt. Die
Simulationen wurden mit einer Abtastrate von f;gm = 2MHz fiir ein Zeitfenster von
tsm = 20ms durchgefithrt und anschliefend mit einem Pretrigger-Bereich der Dauer
tpt = 10ms ergénzt (vergleiche Abschnitt 5.2.2).

In Abbildung 6.10a) sind simulierte Detektorsignale des RoS-M-Detektors nach einem
Energieeintrag von Ey = 22,1keV in den externen Absorber fiir verschiedene Bond-
drahtanzahlen n als magnetisches Flusssignal im Sensor-SQUID dargestellt. Die Simu-
lation der Signalformen wurde unter Vernachléssigung der thermischen Rauschquellen
im Detektormodell aus Abbildung 6.7 durchgefiihrt. Abbildung 6.10b) zeigt die aus den
Signalformen extrahierte Abhéngigkeit der Signalanstiegszeit m9_g9 sowie der Pulshche
von der verwendeten Bonddrahtanzahl. Unter Verwendung eines einzelnen Bonddrahts
(n = 1) betrégt die Signalanstiegszeit 719_g9p = 410 ps. Daraus resultiert eine Pulshohe
von etwa 11 m®,, da der Warmeleitwert G}, des Bonddrahts vergleichbar mit dem der
thermischen Anbindung zum Warmebad G.,, ist. Somit flieltt bereits Warme vom Tem-
peratursensor in das Wéarmebad, noch bevor der Detektor vollstandig thermalisiert ist
und Absorber und Sensor die gleiche Temperatur besitzen. Mit steigender Anzahl von
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Abbildung 6.10: a) Simulierte Detektorsignale des RoS-M-Detektors als magnetischer Fluss
&g im Sensor-SQUID nach Deposition der Energie Fy = 22,1keV im externen Absorber fiir
verschiedene Bonddrahtanzahlen n zwischen Absorber und Detektorpixel. b) Aus den simu-
lierten Signalformen extrahierte Signalanstiegszeit m9_gg und Pulshdhe in Abhingigkeit der
Bonddrahtanzahl n. Die durchgezogenen Linien dienen der Veranschaulichung.

Bonddrahten nimmt die Signalanstiegszeit ab und erreicht fiir n = 30 einen Wert von
Tio0_90 = 44 ps. Die Pulshohe steigt zundchst an und erreicht ihren Maximalwert von
etwa 21 m®, fiir n = 11. Mit weiter steigender Bonddrahtanzahl nimmt die Pulshéhe
hingegen wieder ab, da die Warmekapazitat der Bonddrahte Cy, einen signifikanten Bei-
trag zur Gesamtwarmekapazitit des Detektors liefert. Diese besitzt fiir n = 30 einen
Wert von C}, = 81 pJ/K und liegt damit zwar unter der Absorberwérmekapazitiat von
C, = 152 pJ /K, iibersteigt jedoch die Sensorwérmekapazitiat von Cy = 47 pJ /K deutlich.

In Abbildung 6.11 ist die anhand der in Abschnitt 5.2.4 beschriebenen Methodik si-
mulierte Energieauflosung des RoS-M-Detektors in Abhéngigkeit der Zahl der Bond-
dréhte n dargestellt. Fiir die Simulation der Energicauflosung wurden Ny, = 10000
einzelne Detektorsignale simuliert. Fiir einen einzelnen Bonddraht (n = 1) ergibt sich
eine Energieauflosung von AFEpwpy = 88eV. Mit steigender Anzahl von Bonddréh-
ten verringert sich die Energieauflosung und erreicht fiir n = 15 einen Wert von etwa
A FEpwnaum = 47eV. Die Verringerung der Energieauflosung ergibt sich aus der verkiirzten
Signalanstiegszeit, die durch den hoheren Warmeleitwert der Bonddrahte mit steigender
Anzahl n zustande kommt. Die Verwendung einer noch groferen Zahl von Bonddréhten
fithrt hingegen zu keiner nennenswerten Verbesserung der Energieauflosung, da die Si-
gnalanstiegszeit nicht mehr signifikant abnimmt (siehe Abbildung 6.10b). Zudem nimmt
die parasitire Warmekapazitat der Bonddrahte immer weiter zu und fiihrt zu einer Ver-
ringerung der Pulshohe. In Abbildung 6.11 deutet sich daher an, dass es sich um den
Verlauf der Energieauflosung fiir Bonddrahtanzahlen zwischen n = 10 und n = 30 um
ein breites Minimum handelt. Es ist zu erwarten, dass die Energieauflosung fiir hohere
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Bonddrahtanzahlen und damit weiter erhohter parasitdrer Warmekapazitat der Bond-
dréhte wieder zunimmt. Da die Verwendung von mehr als 30 Bonddréhten auf den zur
Verfiigung stehenden Bondflachen des RoS-M-Detektors jedoch unrealistisch ist, wurde
eine Simulation mit groferen Bonddrahtanzahlen nicht durchgefiihrt.

Aus der oben beschriebenen Simulation geht hervor, dass das Auflésungsvermogen des
RoS-M-Detektors in der gegebenen Konfiguration auf einen Wert von A Epwpv = 47 eV
begrenzt ist, der mit einer optimalen Bonddrahtanzahl von etwa n = 15 erreicht wird.
Unter der Annahme einer deutlich schnelleren Signalanstiegszeit von 75 = 1pus aber
sonst identischen Betriebsparametern ergibt die Berechnung der Energieauflosung die-
ses Detektors anhand der bei der Detektoroptimierung in Abschnitt 6.1 verwendeten
Methode einen Wert von AEpwim theo = 30€V. Daraus lasst sich schliefsen, dass die
Verwendung des Reusable-Betriebsmodus zwar die Wiederverwendung des Detektors
ermoglicht, jedoch aufgrund der schwécheren thermischen Kopplung zwischen Absor-
ber und Sensor eine erhebliche Reduktion des Auflésungsvermogens bedeuten kann. In
dem hier diskutierten Fall belduft sich diese auf eine Verschlechterung der Energieauf-
1osung um etwa 60 %. Fiir Messungen in der Radionuklidmetrologie ist die durch den
Reusable-Betriebsmodus gegebene hohe Flexibilitat ein entscheidender Vorteil, der die
verschlechterte Energieauflosung aufwiegen kann. Anhand der hier vorgestellten Simu-
lationsmethode kann je nach Detektorkonfiguration und Anwendungsfall eingeschétzt
werden, ob der Einsatz des Single-use- oder des Reusable-Betriebsmodus sinnvoller ist.

6.5 Wiederverwendbarer Detektor mit geringer
Warmekapazitat
Im Kontext der Aktivitdtsstandardisierung in der Radionuklidmetrologie ist es wiin-

schenswert, eine ganze Reihe von Detektoren zur Verfiigung zu haben, die fiir die ver-
schiedenen Energiebereiche der zu messenden Radionuklide optimiert sind. Ein dhnli-
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ches Konzept wurde bereits in dem Vorlduferprojekt MetroBeta [Loil8a| verfolgt, in
dem Zerfallsspektren von in externe Au-Teilchenabsorber integrierten S-Emittern ge-
messen wurden. Hierfiir wurden fiinf verschiedene Detektortypen entwickelt, die fiir
verschiedene Absorberwéirmekapazititen optimiert sind. Je nach Endpunktsenergie des
zu messenden Radionuklids und der hieraus durch Simulationen abgeleiteten Absorber-
warmekapazitéit kann so der passende Detektor ausgewéahlt werden. Basierend auf der in
[Loil8a| angegebenen Absorberwéirmekapazitat von C, = 28 pJ/K fiir eine Endpunkts-
energie in der Gréfenordnung von 100 keV werden im Folgenden anhand von Simulatio-
nen die Auswirkungen des Reusable-Betriebsmodus auf die Performanz eines Detektors
untersucht, der verglichen mit den in dieser Arbeit entwickelten RoS-Detektoren eine
verhéltnisméfig geringe Warmekapazitiat besitzt. Dieser hypothetische Detektor wird
im Folgenden als RoS-S-Detektor bezeichnet.

Die Geometrie und Betriebsparameter des RoS-S-Detektors wurden, wie auch bei den
oben beschriebenen RoS-Detektoren, anhand von Optimierungsrechnungen unter der
Annahme bestimmt, dass eine starke thermische Kopplung zwischen Absorber und
Sensor vorliegt. Fiir eine Betriebstemperatur von Ty = 20 mK, eine Signalanstiegszeit
von 7o = 1ps und eine Signalabfallszeit von 7, = 1ms ergibt sich eine Energieauflo-
sung von AEpwhM theo = 9,8€V. Die optimale Sensorwérmekapazitit belduft sich auf
Cs =26pJ/K.

Fiir die Simulation des RoS-S-Detektors im Reusable-Betriebsmodus, in dem der Ab-
sorber thermisch iiber Au-Bonddrihte mit dem Detektorpixel gekoppelt ist, wurde das
Restwiderstandsverhéltnis der Bonddréhte erneut zu RRR = 16 angenommen. In Ab-
bildung 6.12 ist die mit der in Abschnitt 5.2.4 beschriebenen Simulationsmethode be-
stimmte Energieauflosung fiir verschiedene Bonddrahtanzahlen zwischen n = 1 und
n = 30 sowie fiir verschiedene Bonddrahtlangen [}, von 1 mm, 2mm und 3 mm darge-
stellt. Die Simulationen wurden mit einer Abtastrate von f;gm = 5 MHz fiir ein Zeitfens-
ter von tg, = 10ms durchgefiihrt und anschliefend mit einem Pretrigger-Bereich der
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Dauer t,; = 5 ms ergénzt (vergleiche Abschnitt 5.2.2). Es ist zu erkennen, dass das Auf-
losungsvermogen des Detektors mit zunehmender Bonddrahtlange [, bei gleichbleiben-
der Anzahl n abnimmt. Unter Verwendung eines einzigen Bonddrahts ergibt sich dabei
eine Energieauflosung von A Fpway = 17,5 eV fiir [, = 1 mm und von A Epway = 24 eV
fiir [;, = 3 mm. Mit steigender Bonddrahtanzahl nimmt die Energieauflésung ab, da sich
die Anstiegszeit der Detektorsignale, wie auch im vorigen Abschnitt beschrieben, mit
dem erhohten Wéarmeleitwert zwischen Absorber und Sensor verkiirzt. In dem Fall ei-
ner Bonddrahtlénge von [, = 3mm wird fiir n = 9 eine minimale Energieauflosung von
AFEpwnm = 17eV erreicht. Mit weiter erhohter Bonddrahtanzahl verschlechtert sich die
Energieauflosung. Fiir diesen Fall handelt es sich bei der Bonddrahtanzahl von n = 9
um ein Optimum. Der Grund dafiir ist, dass die parasitdre Warmekapazitiat der Bond-
dréhte mit steigender Anzahl einen erheblichen Anteil der Gesamtwarmekapazitit des
Detektors ausmacht und daher zu einer signifikanten Verringerung der Pulshche fiihrt.
Im Falle von n = 9 fiihrt diese mit C}, = 19 pJ /K zu einer Erh6hung der Gesamtwérme-
kapazitat des Detektors um 35 %. Da die Warmekapazitit der Bonddrahte proportional
zu ihrer Lange [}, skaliert, verringert die Verkiirzung der Bonddréahte zum einen die op-
timale Energieauflosung des Detektors und fiihrt zum anderen zu einer Verbreiterung
des Minimums. Fiir eine Lange von [, = 1 mm betragt die minimale Energieauflésung
etwa AFEpwam = 12,5¢eV, die fiir eine Bonddrahtanzahl von n = 14 erreicht wird. Das
Auflosungsvermogen des Detektors ist somit lediglich um etwa 28 % gegeniiber dem
Fall verschlechtert, bei dem Absorber und Sensor stark miteinander gekoppelt sind.
Sofern experimentell umsetzbar, ist es daher von Vorteil, den externen Absorber so
nah wie mdoglich neben dem Detektorpixel zu platzieren. Eine zuséatzliche Verbesserung
des Auflésungsvermogens ist durch eine Erhohung des Restwiderstandsverhéltnisses der
Bonddrahte zu erwarten, welches etwa durch vorheriges Glithen der Bonddréahte erreicht
werden konnte.

Aus der obigen Simulation des hypothetischen RoS-S-Detektors geht hervor, dass die
Konfiguration der Au-Bonddréhte zwischen Absorber und Detektorpixel einen erhebli-
chen Einfluss auf die optimalen Betriebsparameter des Detektors haben kann. Entgegen
der vereinfachten Annahme, dass eine Vielzahl von Bonddréhten eine Verkiirzung der
Signalanstiegszeit und damit nach Gleichung 2.32 eine Verbesserung der Energieauf-
16sung zur Folge hat, wurde anhand der Simulationen gezeigt, dass sich aufgrund des
parasitdaren Beitrags der Bonddréhte zur Gesamtwirmekapazitiat des Detektors eine
optimale Bonddrahtanzahl einstellen kann. Dies gilt insbesondere fiir Detektoren mit
geringer Warmekapazitat, die fiir die Messung von Radionukliden mit geringen Zerfall-
senergien bestimmt sind. Es ist denkbar, dass die Anpassung der Sensorwirmekapa-
zitdt an die Summe aus Absorber- und Bonddrahtwérmekapazitdt zu einer Verbesse-
rung der Energieauflésung fiihrt. Fiir zukiinftige Detektorentwicklungen sollte daher die
Bonddrahtkonfiguration anhand der in dieser Arbeit entwickelten Simulationsmethode
mit in die Optimierung der Detektorgeometrie und -betriebsparameter einfliefsen. Es
ist moglich, dass sich unter Einbeziehung der thermodynamischen Eigenschaften der
Bonddréhte in die Optimierungsrechnungen eine géanzlich verschiedene optimale Detek-
torgeometrie ergibt. Fiir die zukiinftige Entwicklung wiederverwendbarer magnetischer
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Mikrokalorimeter, die regelméfig zur Aktivitdtsstandardisierung in der Radionuklidme-
trologie eingesetzt werden, konnte dies insbesondere die systematische Unsicherheit bei
der Messung der Aktivitat von Radionukliden mit niedrigen Zerfallsenergien verbessern.
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7 Detektorarray fiir die Messung
des Elektroneneinfang-Spektrums
von *°Fe

Wie in Kapitel 1 motiviert, wurde im Rahmen dieser Arbeit fiir das Projekt PrimA-
LTD ein magnetisches Mikrokalorimeter fiir die Messung fundamentaler Zerfallsdaten
des Radionuklids *>Fe entwickelt. Die Messungen mit diesem Detektor zielten und zie-
len insbesondere darauf ab, die Elektroneneinfang-Wahrscheinlichkeiten aus den ver-
schiedenen Schalen des 5°Fe-Atoms prizise zu bestimmen. Um eine moglichst geringe
Messunsicherheit dieser Wahrscheinlichkeiten zu erreichen, wird eine Detektionseffizienz
grofker 99,99 % fiir alle beim Zerfall entstehenden Teilchen im relevanten Energiebereich
bis 6,5keV benétigt. Dies bedingt die Integration der *>Fe-Quelle in den Teilchenab-
sorber des magnetischen Mikrokalorimeters, der die Quelle mit hinreichend dickem Ab-
sorbermaterial in einer 4m-Detektionsgeometrie umschlieft. Von einem Projektpartner
durchgefithrte Monte-Carlo-Simulationen unter Verwendung des Codes PENELOPE
[Pen19| ergaben fiir die geforderte Detektionseffizienz eine Dicke des Absorbers aus
Au von 12pm in allen Raumrichtungen um die integrierte Quelle. Um zudem eine
hinreichend niedrige Detektionsschwelle fiir die Beobachtung von Einfangen aus der
M1-Schale mit einer freigesetzten Energie von 84eV zu erhalten sowie die Einfdnge
aus den L-Unterschalen L1 (769¢eV), L2 (651eV) und L3 (640eV) unterscheiden zu
konnen, ist auferdem eine Energieauflosung des Detektors von AFEpway < 10eV not-
wendig. Zusitzlich sollte fiir die Messung des Zerfallsspektrums die *Fe-Quelle erstmals
mittels Tonen-Implantation in die Teilchenabsorber des Detektors eingebracht werden.
Im Gegensatz zu den konventionell in der Radionuklidmetrologie eingesetzten Prépa-
rationsmethoden sind von einer derartigen Quellenpréiparation keine systematischen
Verzerrungen des gemessenen Spektrums zu erwarten (diese Verzerrungen werden in
Abschnitt 7.5.3 ausfiihrlich erlautert). Von weiterem Interesse bei der Messung des
%5Fe-Elektroneneinfang-Spektrums war und ist die Untersuchung von Shake-Up- und
Shake-Off-Effekten, die mit geringer Wahrscheinlichkeit auftreten. Dies bedingt eine
Messung mit sehr hoher Statistik von bis zu 10® Ereignissen. Die Aktivitit der Quelle
in einem jeden Detektorpixel sollte gleichzeitig auf etwa 5 Bq beschrinkt werden, um
eine grofse Anzahl an Pile-Up-Ereignissen zu vermeiden. Ein Pile-Up-Ereignis bezeich-
net das schnelle Aufeinanderfolgen zweier oder mehrerer Detektionsereignisse, deren
Detektorpulse einander iiberlagern. Um die genannte Statistik in einer Messdauer von
einigen Tagen zu erreichen, wurde ein Detektorarray gefordert, das 20 Teilchenabsorber
mit implantierter **Fe-Quelle besitzt.

In den folgenden Abschnitten wird die anhand der genannten Anforderungen und Zie-
le durchgefiihrte Optimierung des Detektorarrays sowie die darauf basierende techni-
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sche Zeichnung erlautert. Anschliefsend folgt die ausfiihrliche Beschreibung der Mikro-
fabrikation der Detektoren mit integrierter Quelle. Schliefslich werden die Ergebnisse
einer bei Millikelvin-Temperaturen durchgefiihrten Messung diskutiert, die zur Cha-
rakterisierung der Detektoreigenschaften sowie zur Aufnahme eines hochauflésenden
%Fe-Elektroneneinfang-Spektrums dienten. Eine Beschreibung des Entwurfs des %°Fe-
Detektorarrays wurde bereits in einer wissenschaftlichen Fachzeitschrift vorveroffent-
licht [Mii24a].

7.1 Optimierung und Entwurf des Detektorarrays

Die Geometrie der einzelnen Detektoren des *Fe-Detektorarrays wurde analog zu dem
Vorgehen beim Entwurf der RoS-Detektoren in Abschnitt 6.1 optimiert. Auf Basis der
oben genannten Rahmenbedingungen fiir die Detektionseffizienz, die geplante Aktivitét
der Quelle, die Integration der Quelle mittels Tonen-Implantation sowie die geforderte
Energieauflosung wurden die Dimensionen des Absorbers zu 170 pm x 170 pm x 24 pm
gewéhlt. Dies entspricht einer Absorberwarmekapazitéit von C, = 1pJ/K bei einer Tem-
peratur von T" = 20mK. In Tabelle 7.1 sind die weiteren Eingangsparameter fiir die
Optimierungsrechnungen zusammengefasst. Wie im Falle der RoS-Detektoren wurde
die Erbium-Konzentration des Ag:Er-Sensormaterials mit xg, = 475 ppm an den Mi-
krofabrikationsprozess angepasst. Die Signalanstiegs- und Signalabfallszeiten wurden
zu 7o = 1ps beziehungsweise 71 = 1 ms angenommen. Der Rauschbeitrag der SQUID-
Auslese basiert auf der Verwendung eines Sensor-SQUIDs vom Typ X1 der Physikalisch-
Technischen Bundesanstalt [Dru07], das mit einer XXF-1 Ausleseelektronik in einem
zweistufigen SQUID-Aufbau betrieben wird.

In Tabelle 7.2 ist der aus den Optimierungsrechnungen extrahierte optimale Parame-
tersatz eines Einzeldetektors des **Fe-Detektorarrays fiir eine Betriebstemperatur von
Ty = 20mK dargestellt. Dabei besitzt der Temperatursensor eine Schichtdicke von
500 nm sowie eine Fliche von 141 pm x 141 pm. Mit dem optimalen felderzeugenden Dau-
erstrom von Iy = 44 mA ergibt sich damit eine Sensorwiarmekapazitit von Cs = 1 pJ /K.
Die Induktivitdt der vollflachig unter dem Temperatursensor befindlichen Detektions-
spule wurde wéhrend der Optimierung, wie in [Fle05] beschrieben, anhand von Finite-
Element-Berechnungen abgeschatzt und ergab sich fiir den optimalen Parametersatz
zu Ly, = 0,9nH. Die berechnete Energieauflosung fiir diesen optimierten Einzeldetek-
tor betragt AFpwam = 1,95eV. Dies erfiillt mit grofem Sicherheitsabstand die oben
genannte Anforderung an die Energieauflosung von A Epway < 10eV. Zusétzlich wur-
de die Performanz des Detektors bei verschiedenen Betriebstemperaturen abgeschétzt.
Die Motivation dabei war zum einen, dass das %°Fe-Detektorarray in den verschiedenen
Kryostaten der Projektpartner betrieben werden sollte, die unterschiedliche Basistempe-
raturen erreichen. Zum anderen kann es dazu kommen, dass der Detektorchip aufgrund
der Warmedissipation der Sensor-SQUIDs nicht auf die Basistemperatur des Kryostaten
abkiihlt und das ®*Fe-Detektorarray somit eine unerwiinscht hohe Betriebstemperatur
besitzt. Daher wurden die Optimierungsrechnungen mit der fiir 7, = 20 mK optimier-
ten Geometrie fiir verschiedene Temperaturen wiederholt, wobei zur Optimierung eine
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*Fe-Detektorarray

Maé&anderformige Schichtdicke 250 nm
Detektionsspule Linienbreite w 3 pm
(Nb) Mitte-zu-Mitte-Abstand p 6 pm
Isolation (SiOs) Schichtdicke 300 nm
Temperatursensor Erbium-Konzentration xg, 475 ppm
(Ag:Er) Wechselwirkungsparameter o 12,5
1/ f-Rauschen /Sy, (1 Hz) V0117 pig /v Hz
Exponent ¢ des 1/ f-Rauschens 0,9
Teilchenabsorber Schichtdicke 24 nm
(Au) Fléche 170 pm x 170 pm
Restwiderstandsverhaltnis RRR 40
Wiérmekapazitét C, bei T = 20 mK 1pJ/K
Signalform Anstiegszeit Ty 1ps
Abfallszeit 7 1ms
SQUID-Auslese
Einkoppelspulen-Induktivitat L;, 2nH
Stromsensitivitiat 1/M;g 5,4nA/d,
Parasitare Induktivitat Lpay 0,5nH

SQUID-Rauschen 1/ f*-Rauschen /Seq sq,1/¢(1 Hz) 3nd,/vHz

Exponent « des 1/ f“-Rauschens 1

Weiftes Rauschen +/Sa sqw 0,1519,/vHz

Tabelle 7.1: Auflistung der Eingangsparameter fiir die Optimierungsrechnungen des ®5Fe-
Detektorarrays. Die angegebene Fléache des Teilchenabsorbers ergibt sich aus dem Mittelwert
der unteren und der oberen Absorberhilfte.

Detektionsspule Felderzeugender Dauerstrom I 44 mA
Induktivitat Ly, 0,9nH
Temperatursensor Schichtdicke 500 nm
Fléache 141 pm x 141 pm
Wiérmekapazitat Cs 1pJ/K
Erwartete Energieauflosung A Epway:  1,95eV

Tabelle 7.2: Auflistung des berechneten optimalen Parametersatzes des **Fe-Detektorarrays,
der die zu erwartende Energieauflésung unter den gegebenen Randbedingungen minimiert.
Die Optimierung wurde mit den Parametern aus Tabelle 7.1 fiir eine Betriebstemperatur von
Ty = 20 mK durchgefiihrt.
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Abbildung 7.1: a) Erwartete Energieauflosung AFEpwy eines Einzeldetektors des % Fe-
Detektorarrays mit dem in den Tabellen 7.1 und 7.2 gelisteten Parametersatz fiir verschiedene
Betriebstemperaturen Tj. b) Zugehorige optimale Werte des felderzeugenden Dauerstroms Iy
in Abhéngigkeit der Betriebstemperatur Ty. Die durchgezogenen Linien dienen der Veran-
schaulichung.

Variation des felderzeugenden Dauerstroms, nicht aber der geometrieabhéngigen De-
tektorparameter zugelassen wurde. In Abbildung 7.1 ist die erwartete Energieauflosung
mit dem jeweils zugehorigen optimalen felderzeugenden Dauerstrom fiir Betriebstem-
peraturen zwischen 7 = 10 mK und 7y = 30 mK dargestellt. Es zeigt sich, dass selbst
fiir eine relativ hohe Betriebstemperatur von 7, = 30 mK eine noch weit innerhalb der
Anforderungen liegende Energieauflosung von etwa AFpwnanv = 3,2€eV zu erwarten ist.
Das Absenken der Betriebstemperatur auf 7, = 10 mK verbessert, wie zu erwarten, die
Energieauflosung auf etwa A Fpwpv = 1,0 eV. Der optimale felderzeugende Dauerstrom
steigt mit hoheren Temperaturen an, um die Verringerung der Sensorwarmekapazitét
aufgrund der Schottky-Anomalie auszugleichen (vergleiche Abbildung 2.3a).

Der mit den oben beschriebenen Optimierungsrechnungen bestimmte Parametersatz des
%TFe-Detektorarrays wurde als Grundlage fiir den Entwurf einer technischen Zeichnung
verwendet. Dabei wurde die Kompatibilitidt zu dem in Kapitel 4 beschriebenen Fabri-
kationsprozess fiir Teilchenabsorber mit mittels lonen-Implantation integrierter Quelle
gewahrleistet. In Abbildung 7.2 ist die Zeichnung eines Gesamtchips, eines Einzelchips
und eines Einzeldetektors dargestellt. Dabei enthélt ein Gesamtchip ein vollstdndiges
%Fe-Detektorarray, das aus insgesamt 16 Einzeldetektoren mit jeweils 2 Detektorpi-
xeln besteht. Ein Gesamtchip kann wahlweise in vier unabhéngige Einzelchips separiert
werden, auf denen sich jeweils 4 Einzeldetektoren befinden.

Abbildung 7.2c) zeigt einen aus zwei Detektorpixeln bestehenden Einzeldetektor, der
von einem einzelnen SQUID ausgelesen wird. Im Falle des linken Pixels ist der Teilchen-
absorber aus Griinden der Anschaulichkeit nicht eingezeichnet. In Abbildung 7.2d) ist
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Abbildung 7.2: Technische Zeichnung
a) Gesamtchip, b) Einzelchip und c) e
denen Schichten das jeweils verwendete

[ 1Ag:Er (6)
[_]Au, galvanisiert (7)
[ 1%°Fe-Quelle (8)

[__]Au, galvanisiert (9)

des ®Fe-Detektorarrays in verschiedenen Ansichten:
inzelner Detektor. Die Legende ordnet den verschie-
Material zu. Die Nummer in Klammern bezieht sich

jeweils auf die Schichtnummer aus Tabelle 7.3. Die beiden Isolationsschichten sind invertiert
gezeichnet, das heifst, die gezeichneten Bereiche werden von Isolation ausgespart. Aus Griinden
der Ubersichtlichkeit sind die Zeichnungen der Isolationsschichten auf den Bondflichen nicht

dargestellt. d) Nicht mafstabsgetreuer,
der roten gestrichelten Linie in c).

skizzierter Querschnitt eines Detektorpixels entlang
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auferdem ein skizzierter Querschnitt eines Detektorpixels entlang der roten gestrichel-
ten Linie in Abbildung 7.2¢) dargestellt. Ein Pixel besteht aus einer rechteckformigen
Schicht des Sensormaterials Ag:Er mit der Flache 138 pm x 132 pm, die zur Anpassung
an die darunterliegende Detektionsspule einen geringfiigig anderen Wert als den in Ta-
belle 7.2 angegebenen besitzt. Durch das verringerte Sensorvolumen ergibt sich bei der
Betriebstemperatur von 7y = 20 mK eine leicht verringerte Sensorwérmekapazitit von
Cs = 0,9pJ/K fiir die in Tabelle 7.2 angegebenen Randbedingungen. Die Sensorschicht
ist iber einen Steg aus Au schwach thermisch an das Warmebad angebunden. Die Di-
mensionen des Stegs wurden unter Verwendung von Gleichung 6.1 so gewéhlt, dass sich
fiir eine Betriebstemperatur von 7" = 15 mK eine Signalabfallszeit von 7, = 1 ms ergibt.
Da unter dem Steg Streifen der 250 nm dicken unteren Nb-Schicht verlaufen, wurde die
Schichtdicke des Stegs auf d = 400 nm festgelegt, um die Kontinuitidt der thermischen
Anbindung zu gewéhrleisten. Da es sich um eine gesputterte Au-Schicht handelt, wurde
ein Restwiderstandsverhéaltnis von RRR = 2 angenommen. Daraus resultieren die Di-
mensionen des Stegs zu einer Lénge von [ = 87,25 pm und einer Breite von b = 20 pm.
Die Sensorschicht befindet sich vollflachig auf der von zwei SiOy-Schichten isolierten
méanderformigen Detektionsspule aus Nb. Die Windungen der Detektionsspule sind,
wie bereits bei den RoS-Detektoren in Abschnitt 6.1 beschrieben, rund ausgefiihrt, um
eine Unterdriickung des kritischen Stroms aufgrund des Current-Crowding-Effekts zu
vermeiden. Aus dhnlichem Grund verlduft die Detektionsspule vollstandig in der unte-
ren Nb-Schicht, da so vertikale Durchkontaktierungen (Vias) in die obere Nb-Schicht
vermieden werden konnen, die geméfs Erfahrungen in der Arbeitsgruppe ebenfalls zu
einer Verringerung des kritischen Stroms fithren und eine Limitierung des maximal
praparierbaren felderzeugenden Dauerstroms darstellen kénnen. Die Dimensionen des
Heizer-basierten Schalters aus AuPd zur Préparation des felderzeugenden Dauerstroms
wurden, wie auch bei den RoS-Detektoren, so gewéhlt, dass sich ein normalleitender
Widerstand von etwa 92 bei kryogenen Temperaturen ergibt.

Der auf der Sensorschicht befindliche quadratische Teilchenabsorber besteht, wie oben
beschrieben, aus zwei nacheinander galvanisierten Au-Schichten, zwischen denen die
%Fe-Quelle auf einer Fliche von 136 pm x 136 pm implantiert ist. Die untere Absor-
berhélfte wurde mit einer Kantenlénge von 175 pm bewusst grofier dimensioniert als
die obere Absorberhilfte mit einer Kantenldnge von 165 pm, um eine Toleranz gegen-
iiber moglichen Ungenauigkeiten in der Fotolithografie zu gewéhrleisten. Der Absorber
ist freistehend auf drei Stdmmen mit einem Durchmesser von jeweils 15 p1um. Damit
ergibt sich die Kontaktfliche zwischen Absorber und Sensor zu etwa 3% der Sensor-
flache. Wie in Abbildung 4.5 gezeigt, ermoglicht der im Rahmen dieser Arbeit entwi-
ckelte Fabrikationsprozess deutlich kleinere Stammdurchmesser von lediglich 5 pm. Die
Verwendung diinnerer Stamme wiirde zwar den Verlust athermischer Phononen weiter
verringern, kénnte jedoch wiahrend der zuséatzlichen Fabrikationsschritte bei der Herstel-
lung der Absorber mit implantierter *°Fe-Quelle aufgrund der erhohten Instabilitit zu
dem Abreifen der Absorber fiihren. Um dieses Risiko zu vermeiden, wurde sich fiir das
%Fe-Detektorarray fiir den zuverlissigeren Fabrikationsprozess mit Stammdurchmes-
sern von 15 pm entschieden. Wie in Abschnitt 4.5 beschrieben, wird bei der Herstellung
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der unteren Absorberhélfte die Au-Keimschicht nassgeétzt. Dabei ist es wichtig zu be-
achten, dass der Steg der thermischen Anbindung am Ubergangspunkt zum Wirmebad
durch diesen Atzschritt vom Wirmebad abgetrennt werden kann. Daher wurde eine in
Abbildung 7.2¢) als Atzschutz bezeichnete, 5 pm lange Erweiterung der galvanisierten
Au-Schicht des Wirmebads iiber den Steg eingefiihrt, die verhindert, dass die Atzlésung
den Steg angreifen kann.

In Abbildung 7.2b) ist ein Einzelchip dargestellt, auf dem vier der oben beschriebenen
Einzeldetektoren angeordnet sind. Die Sensorschichten der beiden mittleren Detektoren
sind symmetrisch ausgefiihrt und ihre Absorber sind mit 5°Fe implantiert. Beim rechten
Detektor hingegen ist einer der Detektorpixel ohne 5°Fe-Quelle ausgefiihrt, um dieses
fiir die Messung eines Hintergrundspektrums nutzen zu kénnen. Der linke Detektor des
Chips besitzt keinerlei ®*Fe und die Sensorfliichen der Detektorpixel sind mit einem Ver-
héltnis von 9:10 leicht asymmetrisch ausgefiihrt. Dies erméglicht, wie in Abschnitt 2.4.3
erlautert, das Aufzeichnen von Temperaturfluktuationen des Chips. Die Leitungen zur
Auslese aller Detektoren fiithren zu einer Reihe von Bondflachen an der unteren Chip-
kante, wo sie mit einem SQUID-Chip verbunden werden konnen. Die Verbindung eines
Detektors mit der Einkoppelspule des zugehorigen Sensor-SQUIDs besteht hierbei je-
weils aus drei Bondflachen, wobei zwei —SQ-Verbindungen die in der Mitte angeordnete
+SQ-Verbindung umgeben. Wie in [Man21b]| beschrieben, ldsst sich so der Einfluss von
externen magnetischen Storfeldern auf das gemessene Detektorsignal verringern. Die
Detektionsspulen und Dauerstromschalter aller Detektoren sind seriell verschaltet und
konnen iiber die Bondflichen £F beziehungsweise +H an den Seiten des Chips fiir die
Praparation des felderzeugenden Dauerstroms bestromt werden. Wie auch im Falle der
RoS-Detektoren ermoglichen die Riickleitungen L1 und +L2 das Zuriickschleifen der
Feld- und Heizerstrome, sodass der Chip nur von einer Seite beschaltet werden kann.

Abbildung 7.2a) zeigt einen Gesamtchip, bestehend aus vier seriell angeordneten Ein-
zelchips. Ein solcher Gesamtchip nutzt die verfiighbare Flache zur Ionen-Implantation
im RISIKO-Massenseparator [Kiel9] effektiv aus, was die Integration von **Fe in alle
Absorber des Chips in einem einzelnen Implantationsvorgang ermdoglicht. Alle Detektor-
pixel sind entlang einer geraden Linie angeordnet, die zentral iiber dem Chip verlauft,
wodurch ein einfacher Implantationspfad fiir den °Fe-Ionenstrahl gewihrleistet wird.
Wiéhrend der Tonen-Implantation kann der Chip iiber dafiir vorgesehene Bondflachen
elektrisch geerdet werden, um eine elektrostatische Aufladung des Chips zu verhin-
dern. Fiir den Fabrikationsprozess wurde vorgesehen, dass acht Gesamtchips auf einem
2 Zoll-Wafer bis zur unteren Absorberhélfte hergestellt und die anschlieftende Ionen-
Implantation sowie die galvanische Abscheidung der oberen Absorberhélfte auf den
vereinzelten Gesamtchips stattfindet. Fiir den Galvanikprozess besitzt jeder Gesamt-
chip an den beiden langen Enden Kontaktflichen fiir die elektrische Kontaktierung des
Wairmebads beziehungsweise der Detektorpixel. Zusétzlich besitzt jeder Einzelchip ei-
ne eigene Kontaktflache, falls die Galvanik an einem Einzelchip durchgefiihrt werden
muss. Auf dem Gesamtchip sind Alignment-Strukturen verteilt, die wahrend der Fo-
tolithografie fiir die Ionen-Implantation und die galvanische Abscheidung der oberen
Absorberhélfte verwendet werden.
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7.2 Mikrofabrikation

Die Mikrofabrikation der ®Fe-Detektorarrays wurde auf Si(100)-Wafern der Grofe
27Zoll und der Dicke 279 pm durchgefiihrt. Die Wafer waren zur elektrischen Isolati-
on vollflichig mit einer thermisch erzeugten SiO,-Schicht mit einer Dicke von 250 nm
beschichtet. Die Fabrikation fand mit Ausnahme der Deposition des Sensormaterials
Ag:Er vollstandig in der Technologieabteilung des Instituts fiir Mikro- und Nanoelek-
tronische Systeme statt. Im Folgenden wird die Herstellung aller Schichten im Detail
beschrieben. Insgesamt wurden vier Chargen hergestellt, die mit den internen Bezeich-
nungen Feb5-MMC-w1 bis Fe55-MMC-w4 benannt wurden. Jede Charge umfasste acht
der in Abbildung 7.2a) dargestellten Gesamtchips mit den Bezeichnungen LD, LC, LB,
LA, RA, RB, RC und RD. Falls vorhanden, wird im Text auf Unterschiede bei der Pro-
zessierung der einzelnen Chargen hingewiesen. In Tabelle 7.3 ist die Schichtreihenfolge
bei der Mikrofabrikation zusammengefasst. Die angegebenen Ist-Schichtdicken wurden

Schicht Material Soll-Dicke Ist-Dicke Verfahren Struktur
RIE oder Detektionsspulen und

1 Nb 250 nm 242nm ICP-RIE untere Verdrahtung
2a 8?02 1o0nm 167nm L%ft—Off Elektrische Isolation
2b SiO, 150 nm 171 nm Lift-Off
Nb ~ 2nm Heizel td
3 AuPd 127nm 106nm Lift-Off CLACTEIIENT €68
Dauerstromschalters
Nb ~ 2nm
4 Nb 600 nm 595 nm Lift-Off Obere Verdrahtung
5 Nb ~ 2nm 373 nm Lift-Oft Detektor-Thermalisierung
Au 400 nm
Nb ~ 2nm
6 Ag:Er 500nm  577nm Lift-Off Paramagnetischer Sensor
Au 100 nm
- Au 80 nm 11,3 m Galvanik Untere‘z‘ Absorberhélfte
Au 12 pm auf Stdmmen
Au 100 nm I Inteeriorte radioakti
8 Fe  Ziel-Aktivitit: 5Bq onen - CBTICIE Tatioaktive
Implantation Quelle
Au 100 nm
9 Au 12pm 12,7 um Galvanik Obere Absorberhélfte

Tabelle 7.3: Zusammenfassung der Schichtreihenfolge bei der Mikrofabrikation des in dieser
Arbeit entwickelten ®Fe-Detektorarrays mit in die Teilchenabsorber implantierter °®Fe-Quelle.
Die Ist-Schichtdicken der einzelnen Schichten wurden auf einem Chip von Charge Fe55-MMC-
w4 gemessen, der sich am Rand des zur Herstellung verwendeten 2 Zoll grofsen Si-Wafers

befand.
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mit einem Dektak XT Stylus Profilometer auf einem Testchip der Charge Fe55-MMC-
w4 gemessen, der sich am Rand des 2 Zoll-Wafers befand. Die Deposition einer Schicht
mithilfe eines de-Magnetron-Sputterverfahrens fiihrt iiblicherweise zu einem inhomoge-
nen Schichtdickenprofil auf dem Wafer, wobei die Schichtdicke am Rand gegeniiber der
Schichtdicke in der Mitte des Wafers verringert ist. Eine hier angegebene verringerte
Ist-Schichtdicke gegeniiber der Soll-Schichtdicke ist daher in vielen Féllen auf diese Inho-
mogenitét zurtickzufiihren. Die Ist-Schichtdicke der oberen Absorberhélfte (Schicht 9)
wurde auf dem Gesamtchip Feb55-MMC-w4-RC bestimmt. Sofern nicht anders ange-
geben, wurde das Substrat wiahrend einer Sputterdeposition mithilfe des Vakuumfetts
Apiezon N! auf einem Substrathalter aus Kupfer fixiert.

Der erste Fabrikationsschritt diente der Herstellung der Detektionsspulen und Leiter-
bahnen in der unteren Nb-Schicht mit der Schichtdicke d = 250 nm. Diese Schicht wurde
in einem institutsintern modifizierten Univex450-Sputtersystem? durch de-Magnetron-
Sputtern aufgebracht. Die Anlage besitzt zwei Sputterquellen, die jeweils mit einem
2 Zoll groften Sputtertarget aus Nb beziehungsweise Au ausgestattet sind. Zusétzlich ist
das System mit einer Ar-Tonenquelle ausgestattet, die fiir eine Reinigung der Substrat-
oberflache durch Beschuss mit Ar-Ionen genutzt werden kann. Dieser Prozessschritt
wird im Folgenden auch als Oberflichenreinigung bezeichnet. Die Deposition der unte-
ren Nb-Schicht fand ohne vorherige Oberflachenreinigung bei einem Ar-Prozessgasdruck
von par = 5 - 1073 mbar und einer Sputterleistung von Py, = 60 W statt. Die resul-
tierende Depositionsrate betrug dyxy, = 0,35 nm/s. Die anschliefilende Strukturierung
der Nb-Schicht erfolgte mit dem in Abschnitt 3.1 beschriebenen Trockenétzprozess.
Dabei wurden die Chargen Feb5-MMC-w1 und Fe55-MMC-w2 unter Verwendung der
Trockenétzanlage IMS-RIE und die Chargen Feb5-MMC-w3 und Feb55-MMC-w4 unter
Verwendung der Trockenétzanlage ICP-RIE prozessiert.

Die darauffolgend hergestellte elektrische Isolation mit einer Gesamtdicke von 300 nm
bestand aus zwei nacheinander strukturierten SiOs-Schichten. Wiirde die Isolation in
einer einzelnen Schicht ausgefiihrt werden, so ergédbe sich an einer Aussparung fiir eine
vertikale Durchkontaktierung von unterer zu oberer Nb-Schicht eine Stufe von 300 nm.
Da die obere Nb-Schicht diese Stufe iiberwinden muss, besitzt sie an dieser Stelle ei-
ne effektiv verringerte Querschnittsfliche, was zu einer Verringerung ihres kritischen
Stroms fiihrt. Wird die Isolation hingegen aus zwei separat deponierten und struktu-
rierten SiOo-Schichten mit der jeweiligen Dicke von 150 nm aufgebaut, so kann die Stufe
in zwei niedrigere Stufen aufgeteilt werden, indem die Fliache der Aussparung der oberen
Schicht etwas grofer als die der unteren Schicht ausgefithrt wird. Die SiO,-Schichten
wurden im institutsintern konstruierten rf-Magnetron-Sputtersystem IDA3 deponiert,
das eine Sputterquelle der Grofe 2 Zoll besitzt und mit einem Sputtertarget aus SiOq
ausgestattet ist. Die Schicht wurde unter Verwendung eines Ar-O,-Gasgemisches mit
den Partialdriicken ps, = 3,6 - 1073 mbar und po, = 2,4 - 1072 mbar deponiert. Mit
einer Sputterleistung von Py = 120 W resultiert daraus eine Rate von durchschnittlich

!Hersteller: M&I Materials Ltd, Manchester, UK. Vertrieb durch CMR-Direct, St Neots, UK.
2Das Sputtersystem wurde urspriinglich hergestellt von der Firma Leybold GmbH, K6ln, Deutsch-
land.
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etwa dsmg = 1,83 nm/min. Die rdumliche Inhomogenitit der Depositionsrate ist bei
dem verwendeten Prozess vergleichsweise hoch und fiihrt zu einer o6rtlichen Variation
der Schichtdicke von etwa +15 % auf einem 2 Zoll-Wafer. Um auch bei auf dem Wafer
weiter aufen liegenden Detektoren eine ausreichend dicke Isolationsschicht von insge-
samt mindestens 300 nm zu erhalten, wurde in der Wafermitte eine Schichtdicke von
d = 167nm pro SiOy-Schicht angestrebt. Fiir die Strukturierung der Schichten wurde
das in Abschnitt 3.1 beschriebene Lift-Off-Verfahren angewendet.

Die Fabrikation der Heizerelemente der resistiven Dauerstromschalter erfolgte durch
dc-Magnetron-Sputtern und einem Lift-Off-Verfahren. Das institutsintern konstruierte
Sputtersystem TGA besitzt hierfiir neben einer 2 Zoll-Sputterquelle fiir AuPd auch ei-
ne 3 Zoll-Sputterquelle fiir die in-situ-Deposition von Nb. Die AuPd-Schicht mit einer
Schichtdicke von d = 127 nm wurde auf eine etwa 2 nm diinne Nb-Schicht deponiert, um
eine bessere Haftung zum Substrat zu erreichen. Anschlieffend wurde sie mit einer eben-
falls etwa 2nm diinnen Nb-Schicht abgedeckt, um sie wahrend einer spéter folgenden
Oberflachenreinigung mittels Ar-Ionenbeschuss vor parasitdrem Abtrag zu schiitzen.
Die Sputterleistung fiir beide Materialien betrug Ps. = 70 W. Die Depositionen der
Nb-Schichten fanden bei einem Ar-Prozessgasdruck von pa, = 3 - 1073 mbar statt und
dauerten jeweils 6s. Die Deposition des AuPd wurde bei einem Ar-Prozessgasdruck von
par = 5 - 1073 mbar mit einer Depositionsrate von dawpa = 0,91 nm/s durchgefiihrt.

Der Deposition der oberen Nb-Schicht erfolgte erneut im Univex450-Sputtersystem un-
ter Verwendung eines Lift-Off-Verfahrens. Um supraleitende vertikale Durchkontaktie-
rungen zur unteren Nb-Schicht zu ermdglichen, fand vor der Deposition eine Oberflé-
chenreinigung mittels Ar-lonenbeschuss statt, um die natiirliche Oxidschicht von der
Oberflache der unteren Nb-Schicht zu entfernen. Dieser Prozess wurde fiir eine Dauer
von 5min bei einem Ar-Prozessgasdruck von pa, = 1,3-1072 mbar mit dem Ionenstrahl-
strom von 20 mA und der Tonenstrahlspannung von 275V durchgefiihrt und resultierte
in einem Abtrag der unteren Nb-Schicht von etwa 10nm an den vom Fotolack frei-
gelegten Stellen. Die nachfolgende Deposition der oberen Nb-Schicht mit der Dicke
d = 600 nm fand in-situ unter Verwendung der gleichen Prozessparameter wie bei der
Deposition der unteren Nb-Schicht statt.

Die 400 nm dicke Thermalisierungsschicht aus Au dient zur schwachen thermischen An-
bindung der Temperatursensoren an das Warmebad. Sie wurde ebenfalls im Univex450-
Sputtersystem deponiert und mit einem Lift-Off-Verfahren strukturiert. Um eine gute
Haftung der Au-Schicht auf dem Substrat zu gewéhrleisten, wurde sie auf eine et-
wa 2nm diinne, haftvermittelnde Nb-Schicht aufgebracht. Diese wurde in-situ mit den
gleichen Prozessparametern wie die oben beschriebenen Nb-Schichten und in einer Zeit
von 6s deponiert. Die anschliefende Sputterdeposition der Au-Schicht fand bei einem
Ar-Prozessgasdruck von pa, = 5,5-107% mbar und einer Sputterleistung von Py, = 60 W
mit der Depositionsrate da, = 0,98 nm/s statt.

Die Deposition des Sensormaterials Ag:FEr wurde, wie oben erwahnt, im Rahmen des
PrimA-LTD Projekts am Kirchhoff-Institut fiir Physik an der Universitat Heidelberg
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durchgefiihrt. Dafiir diente ein Ultrahochvakuum-Sputtersystem DCA3, das aus einer
Schleusenkammer mit Ar-Ionenquelle zur Oberflichenreinigung und einer Hauptkam-
mer besteht. Die Hauptkammer enthélt unter anderem de-Magnetron-Sputterquellen fiir
die Materialien Ag:Er, Nb und Au. Der Prozess bestand aus einer Oberflichenreinigung
mittels Ar-Tonenbeschuss, dem Aufbringen einer haftvermittelnden Nb-Schicht, der De-
position der Ag:Er-Schicht mit der Dicke d = 500 nm und dem Abdecken der Sensor-
schicht mit einer 100 nm dicken Au-Schicht zum Schutz vor Korrosion in den nachfolgen-
den Prozessschritten. Die Oberflichenreinigung fand bei einem Ar-Prozessgasdruck von
par = 5-107* mbar und mit einem Ionenstrahlstrom von 11 mA statt. Die Deposition der
haftvermittelnden Nb-Schicht wurde bei einem Ar-Prozessgasdruck von pa, = 2mTorr
und mit einer Sputterleistung von Py, = 100 W durchgefiihrt. Untersuchungen im Rah-
men der vorliegenden Arbeit zeigten, dass die am Kirchhoff-Institut fiir Physik stan-
dardmafig verwendeten Zeiten fiir die Oberflichenreinigung und die Deposition der
haftvermittelnden Nb-Schicht zu einer schlechten Haftung der Sensorschichten auf der
darunterliegenden SiO,-Schicht fithrten. So stellte sich bei den Chargen Fe55-MMC-w1
und Feb5-MMC-w2 die Dauer der Oberflichenreinigung von 1min und die Dauer des
Nb-Sputtervorgangs von 6s als unzureichend heraus und resultierte in einem Ablésen
der Temperatursensoren einiger Detektoren in den nachfolgenden Prozessschritten. Bei
Charge Feb5-MMC-w3 wurde festgestellt, dass eine Erhéhung der Depositionsdauer der
Nb-Schicht auf 12s die Haftung verbesserte. Bei Charge Feb5-MMC-w4 konnte die Haf-
tung schlieflich durch eine zusétzliche Verlingerung der Oberflachenreinigung auf 3 min
weiter optimiert werden. Die anschliefende Deposition der Ag:Er-Schicht erfolgte fiir
alle Chargen bei einem Ar-Prozessgasdruck von pa, = 10 mTorr und mit einer Sput-
terleistung von Py, = 200 W mit der Depositionsrate dAg:Er = 5,84nm/s. Die Prozess-
parameter bei der Deposition der abdeckenden Au-Schicht betrugen pa, = 10 mTorr,
Pj. = 200W und dAu = 2,78nm/s. Die Vor- und Nachbereitung der Substrate fiir
das Lift-Off-Verfahren wurde vollstdndig am Institut fiir Mikro- und Nanoelektroni-
sche Systeme durchgefiihrt. Dabei stellte sich bei den Chargen Fe55-MMC-w1l und
Fe55-MMC-w2 eine unerwiinschte Wechselwirkung der Ag:Er-Schicht mit dem DMSO-
basierten Lack-Stripper TechniStrip Micro D350 heraus, die zu einer Verfarbung der
Sensorschichten fiihrte. Es ist nicht vollsténdig geklart, in welchem Umfang dieser Um-
stand die Funktion der Temperatursensoren beeintriachtigt hat. Daher wurde der Lift-
Off-Prozess bei den Chargen Feb5-MMC-w3 und Fe55-MMC-w4, wie in Abschnitt 3.1
beschrieben, nur unter Verwendung von Aceton und Isopropanol durchgefiihrt. In Ab-
bildung 7.3 ist eine Mikroskop-Aufnahme eines Detektors von Charge Feb55-MMC-w4
dargestellt, der bis zur Sensorlage fabriziert ist.

Die Mikrofabrikation der Teilchenabsorber mit integrierter **Fe-Quelle folgte der op-
timierten Prozessabfolge, die ausfiihrlich in Kapitel 4 beschrieben ist. Diese umfasst
die Deposition der unteren Absorberhélfte, die darauffolgende Ionen-Implantation der
%TFe-Quelle und schlieflich die Deposition der oberen Absorberhilfte. Fiir die Her-
stellung der unteren Absorberhélfte wurde eine untere Fotolackschicht formgebend fiir
die Absorberstdmme strukturiert und anschliefsend mit einer 80 nm dicken, gesputter-

3Hersteller: DCA Instruments Oy, Turku, Finnland.
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Abbildung 7.3: Mikroskop-Aufnahme eines Einzeldetektors der Charge Fe55-MMC-w4 nach
Fabrikation der Sensorschicht.

ten Au-Keimschicht bedeckt. Die Deposition der Keimschicht wurde im Univex450-
Sputtersystem unter Verwendung der gleichen Prozessparameter wie bei der oben be-
schriebenen Deposition der Thermalisierungsschicht durchgefiihrt. Da die Keimschicht
ausschlieklich auf der Au-Thermalisierungsschicht aufliegt, war die Deposition einer
haftvermittelnden Nb-Schicht nicht notwendig. Nach Strukturierung der oberen Foto-
lackschicht, die die Form der unteren Absorberhilfte vorgibt, folgte die galvanische
Abscheidung von Au mit der Schichtdicke d = 12 pm. Die Zykluszeiten der verwende-
ten Pulsstrom-Deposition betrugen t,, = 10ms und t,¢ = 50ms bei einer mittleren
Stromdichte von jga, = 0,30 mA/ cm?. Die zu beschichtende Fliche eines Wafers betrug
A = 1,42 cm? und die Depositionsrate ergab sich zu etwa day = 18,3 nm/min. Nach der
Deposition erfolgte das Freistellen der unteren Absorberhélfte. Dieser Schritt wurde
aufgrund der oben beschriebenen Haftungsprobleme der Temperatursensoren fiir alle
Chargen unterschiedlich durchgefiihrt. Die Prozesse unterschieden sich von dem in Ab-
schnitt 4.5 beschriebenen, optimierten Vorgehen insbesondere in der Anwendung von
Megaschall. Da der entwickelte Fabrikationsprozess fiir die Absorber urspriinglich die
Verwendung eines Ultraschallbades vorsah, wurde dieses fiir wenige Sekunden mit ei-
ner Frequenz von 100 kHz auch bei Charge Fe55-MMC-w1 angewandt. Aufgrund der
mangelnden Haftung der unter den Absorbern liegenden Sensoren l6sten sich dabei je-
doch eine Vielzahl der Absorber mitsamt Sensorschicht vom Substrat ab. Im Falle von
Charge Feb5-MMC-w2 wurde daher vollstiandig auf die Anwendung von Ultra- oder
Megaschall verzichtet. Somit blieben die Sensoren und Absorber haften, jedoch waren
die Absorber durch den in Abschnitt 4.5 beschriebenen diinnen, leitfihigen Uberrest der
Keimschicht stellenweise untereinander und mit dem Warmebad verbunden. Die ver-
besserte Haftung der Temperatursensoren bei Charge Feb5-MMC-w3 ermoglichte die
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Abbildung 7.4: Kolorierte REM-Aufnahme eines Einzeldetektors der Charge Fe55-MMC-
w3, der bis zur einschliefslich unteren Absorberhélfte fabriziert ist. Die etwa 11,5 pm dicken,
galvanisch abgeschiedenen Absorber aus Au sind, wie am Schatten unter den Absorbern zu
erkennen ist, freistehend und werden nur von jeweils drei Stdmmen getragen.

Anwendung eines Megaschallbades fiir eine Dauer von 5min, womit die Keimschicht
vollstdndig entfernt werden konnte. Der Grofsteil der Sensoren mitsamt Absorber blieb
dabei auf dem Substrat haften. Eine zusétzlich verbesserte Ausbeute wurde bei Charge
Feb5-MMC-w4 erreicht, bei der die Dauer des Megaschallbades auf 30 s reduziert wurde.
In Abbildung 7.4 ist eine kolorierte REM-Aufnahme eines Detektors von Charge Fe55-
MMC-w3 nach Fabrikation der unteren Absorberhélfte dargestellt. Am Schatten unter
den Absorbern ist deutlich zu erkennen, dass sie auf jeweils drei Stammen freistehen.
Auferdem ist der in Abschnitt 7.1 beschriebene Atzschutz sichtbar, der ein Durchit-
zen der thermischen Anbindung an das Wéarmebad wihrend der Fabrikation der unteren
Absorberhélfte verhinderte. Abbildung 7.5a) zeigt aukerdem eine Mikroskop-Aufnahme
eines solchen bis zur unteren Halfte fertiggestellten Absorbers. Das an einer Teststruk-
tur gemessene Restwiderstandsverhéltnis des galvanisch abgeschiedenen Au der unteren
Absorberhilfte betrug im Falle der Charge Feb5-MMC-w3 RRR = 49 und im Falle der
Charge Fe55-MMC-w4 RRR = 40. Diese Werte liegen somit in dem Bereich, der bei
der Optimierung des Galvanikprozesses in Abschnitt 4.4 beobachtet wurde. Die Verein-
zelung der Wafer zu jeweils acht Gesamtchips erfolgte nach Schutzbelackung mit dem
Fotolack AZ 40XT unter Verwendung einer Wafersége.

Die Ionen-Implantation der *Fe-Quelle wurde aufgrund der hohen Fabrikationsaus-
beute auf Chips der Charge Feb5-MMC-w4 durchgefiihrt. Die separierten Gesamtchips
wurden zu diesem Zweck, wie bereits in Abschnitt 4.2 erwdhnt, mit einer Fotolack-
maske bedeckt. Um den hochviskosen Fotolack AZ 40XT auf die nur 5,1 mm schmalen
Chips aufzuschleudern, wurde ein Substrattriager aus Kunststoff in den Spin-Coater
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Abbildung 7.5: Mikroskop-Aufnahmen der drei Hauptschritte bei der Absorberfabrikati-
on der Charge Feb5-MMC-w4: a) Nach Fertigstellung der unteren Absorberhélfte. b) Nach
Tonen-Implantation der *Fe-Quelle und Lift-Off der Fotolackmaske. c) Nach Fertigstellung
der oberen Absorberhilfte. Aufgrund der hohen Schichtdicke der Absorber sind die anderen
Komponenten des magnetischen Mikrokalorimeters nur unscharf im Hintergrund zu sehen.

eingebaut, der eine Versenkung mit den exakten Chipdimensionen besitzt. Dies ermog-
licht das Abfliefen des Fotolacks vom Chiprand und verringert somit die Breite des
Fotolack-Randwalls. Das Aufschleudern erfolgte in folgenden Schritten: 600 rpm fiir 5s
und 2200 rpm fiir 20 s. Anschlieffend wurde der Fotolack, wie in Abschnitt 4.2 beschrie-
ben, so strukturiert, dass nur die zu implantierenden Absorberflichen freigelegt waren.
Im néchsten Schritt folgte die vollflachige Sputterdeposition einer 100 nm dicken Au-
Schicht, die das Ableiten von Ladung wahrend der Ionen-Implantation erméglichen und
so die elektrostatische Aufladung des Chips verhindern sollte. Die Deposition fand mit
den oben beschriebenen Parametern im Univex450-Sputtersystem ohne Verwendung
einer haftvermittelnden Schicht statt. Dabei wurden die Chips nicht mit Vakuumfett,
sondern lediglich mit einer Klemmvorrichtung auf dem Substrathalter der Sputteranlage
fixiert.

Fiir die Ionen-Implantation wurden im Rahmen von PrimA-LTD von den Projektpart-
nern an der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt Messinghalter entworfen und her-
gestellt, die den Einbau von zu implantierenden Chips in den RISIKO-Massenseparator
ermoglichten. Wie in Abbildung 7.6 dargestellt, wurde ein Gesamtchip mit doppelsei-
tigem Graphit-Klebeband? in die Aussparung eines Messinghalters geklebt. Der Chip
wurde iiber Bonddrahte elektrisch mit dem Halter verbunden. Dafiir vorgesehene Bond-
flichen (siche Abbildung 7.2a) ermoglichten das Kontaktieren des Wéarmebads und
damit der Absorber iiber Aluminium-Bonddrahte. Die elektrische Kontaktierung der
auf die Fotolackmaske aufgebrachten Au-Schicht erfolgte iiber aufgedriickte Indium-
Bonddréhte, da das Ultraschall-Wedge-Wedge-Bonden von Aluminium nicht mit der
Fotolackmaske kompatibel ist. Der Prozess der Ionen-Implantation ist ausfiihrlich in

4Hersteller: Nisshin EM Co., Ltd., Tokyo, Japan. Vertrieb durch: Micro to Nano BV, Haarlem,
Niederlande.



7.2. Mikrofabrikation 113

Aluminium-Bonds

_Freic

Indium-Bond

Abbildung 7.6: Im Rahmen von PrimA-LTD hergestellter Messinghalter fiir den Einbau von
Detektorchips in den Massenseparator RISIKO zur Ionen-Implantation von ®>Fe. Der einge-
baute Gesamtchip ist mit einer Fotolackmaske bedeckt, die nur die zu implantierenden Ab-
sorberflachen offenlegt. Eine auf die Fotolackmaske aufgebrachte diinne Au-Schicht erméglicht
den Abtransport von Ladung wihrend der Ionen-Implantation. Die elektrische Kontaktierung
des Chips sowie der Au-Schicht mit dem Messinghalter erfolgt dabei mit Bonddréhten.

[Nie25] beschrieben. Die Ionen-Implantation wurde an insgesamt vier Gesamtchips der
Charge Fe55-MMC-w4 mit den internen Bezeichnungen RA, LA, RC und LB durch-
gefiihrt. Die weiterhin in die Messinghalter eingebauten Chips wurden nach der Ionen-
Implantation vollflichig mit einer etwa 100 nm dicken gesputterten Au-Schicht bedeckt,
um das implantierte ®*Fe in nachfolgenden Prozessschritten zu schiitzen. Die Chips
wurden anschliefsend aus dem Halter entfernt, indem das Graphit-Klebeband mit Iso-
propanol gelost wurde. Die Fotolackmaske mitsamt der vollflichigen Au-Schicht wurde
im néchsten Schritt entfernt, indem der Chip fiir mehrere Stunden in ein Acetonbad
eingelegt wurde. In Abbildung 7.5b) ist eine Mikroskop-Aufnahme einer unteren Ab-
sorberhélfte nach der Ionen-Implantation dargestellt, worauf der quadratische Bereich
mit deponierter **Fe-Quelle deutlich zu erkennen ist.

Die Deposition der oberen Absorberhélfte wurde wie in Kapitel 4 beschrieben durch-
gefiithrt. Die elektrische Kontaktierung eines Gesamtchips mit dem Galvanik-Aufbau
erfolgte iiber eine der in Abbildung 7.2a) gekennzeichneten Kontaktflichen an den Réan-
dern des Chips. Die Bondflachen fiir die elektrische Kontaktierung des Chips wéhrend
der Tonen-Implantation wurden mit Fotolack abgedeckt, um eine Kontamination des
Elektrolyten durch Uberreste der Bonddrihte zu vermeiden. Die galvanische Abschei-
dung der Au-Schicht auf die Fliche von A = 0,254 cm? pro Gesamtchip erfolgte mit
den gleichen Parametern wie im Falle der unteren Absorberhélfte. Das Entfernen der
bei der Galvanik verwendeten Fotolackmaske erfolgte im Falle des Chips Fe55-MMC-
w4-RA mit Aceton. Dies fiihrte jedoch zu der in Abschnitt 4.5 erlduterten, unerwiinsch-
ten Wechselwirkung mit auf dem Chip verbliebenen Uberresten des Elektrolyten. Aus
diesem Grund wurde dieser Prozessschritt fiir alle weiteren Chips unter Verwendung
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von DMF anstelle von Aceton durchgefiihrt. In Abbildung 7.5¢) ist eine Mikroskop-
Aufnahme eines Absorbers mit integrierter 5°Fe-Quelle nach Fertigstellung der oberen
Absorberhélfte dargestellt.

7.3 Experimenteller Aufbau

Fiir die in den folgenden beiden Abschnitten 7.4 und 7.5 beschriebenen Messungen
wurde das in Abbildung 3.6 dargestellte Detektor-Modul verwendet. Zwei Einzelchips
des 5°Fe-Detektorarrays von Charge Fe55-MMC-w4 wurden mit jeweils einem von der
Arbeitsgruppe entwickelten und hergestellten Sensor-SQUID-Chip unter Verwendung
des Spulenlacks GE-Varnish® auf den linken (Messkanile 1-3) beziehungsweise auf den
mittleren Finger (Messkanéle 4-6) des Detektor-Moduls geklebt. In Tabelle 7.4 sind
die internen Bezeichnungen der verwendeten Detektoren und SQUIDs der jeweiligen
Messkanéle angegeben. Als , Implantiert” sind solche Detektoren bezeichnet, deren Ab-
sorber mit einer *Fe-Quelle ausgestattet waren. Dabei beziehen sich ,P*“ und ,N“ auf
Detektorpixel, die Signale mit positivem beziehungsweise negativem Vorzeichen ge-
zeigt haben. Die als ,/T-Sensor” bezeichneten Messkanéle nutzten einen Detektor mit
asymmetrischen Temperatursensoren zur Uberwachung der Chiptemperatur. Die ver-
wendeten Sensor-SQUIDs wurden zuvor bei einer Temperatur von 1" = 4,0 K getestet
und charakterisiert. Die gemessenen Gegeninduktivitdten waren fiir alle SQUIDs sehr
ahnlich und betrugen im Mittel 1/M; = (8,85 + 0,03) nA /P zwischen Einkoppelspu-
le und SQUID-Schleife sowie 1/Mp, = (41,9 &+ 0,2) pA/®q zwischen Riickkoppelspule
und SQUID-Schleife. Die durch Simulation mit InductEx® bestimmte Induktivitit der
Einkoppelspule der SQUIDs ergab sich zu L;, = 1,12nH. Die SQUIDs wurden, wie
in Abbildung 3.5 dargestellt und in Abschnitt 3.2.3 erldutert, in einem zweistufigen
Aufbau betrieben. Die Messkanéle 1 und 5P /N stellten sich aufgrund einer defekten
Riickkoppelspule beziehungsweise eines defekten Verstarker-SQUIDs als nicht funktio-
nal heraus. Der felderzeugende Dauerstrom Iy wurde, wie in Abschnitt 2.4 beschrieben,

Messkanal Detektorname SQUID-Name Typ funktional
1 Fe55-MMC-w4-RC-U1-1 IMSQ2-w2-7F-1  T-Sensor nein
2P /N Feb5-MMC-w4-RC-U1-2 IMSQ2-w2-7F-2 Implantiert ja
3P/N Fe55-MMC-w4-RC-U1-3 IMSQ2-w2-7F-3 Implantiert ja
4 Fe55-MMC-w4-RC-02-1 IMSQ2-w2-7C-1  T-Sensor ja

5P/N Feb5-MMC-w4-RC-02-2  IMSQ2-w2-7C-2 Implantiert nein
6P/N Fe55-MMC-w4-RC-02-3 IMSQ2-w2-7C-3 Implantiert ja

Tabelle 7.4: Verwendete Detektoren und Auslese-SQUIDs fiir die in diesem Kapitel beschrie-
benen Messungen. Die Messkandle 1-3 entsprechen dem linken, die Messkanéle 4-6 dem mitt-
leren Finger des Aufbaus aus Abbildung 3.6.

SHersteller: Cryoandmore Budzylek GbR, Neuss, Deutschland.
Shttps://www.sun-magnetics.com/, Stellenbosch, Siidafrika.
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unter Verwendung eines Heizer-basierten Dauerstromschalters prapariert, mit dem jeder
Einzeldetektor des *Fe-Detektorarrays ausgestattet ist. Hierbei wurde ein Strom von
Iy = 4,5mA fiir eine Dauer von 2ms durch das Heizelement getrieben, um den darun-
ter liegenden kleinen Bereich der supraleitenden Schleife, die die Nb-Detektionsspulen
bilden, kurzzeitig in den normalleitenden Bereich zu heizen.

7.4 Charakterisierung der Detektoreigenschaften

Dieser Abschnitt beschreibt einige Messungen, in deren Fokus die umfassende Cha-
rakterisierung des hergestellten ®Fe-Detektorarrays hinsichtlich der Induktivitit der
Detektionsspulen, des Temperaturverlaufs der Sensormagnetisierung sowie des Tem-
peraturverlaufs der Hoéhe und Form der Detektorsignale stand. Im Folgenden werden
exemplarisch die Ergebnisse des Messkanals 2P présentiert, wobei auf Unterschiede zu
den anderen Messkanélen an entsprechender Stelle hingewiesen wird.

7.4.1 Induktivitiat der Detektionsspulen

Fiir die Messung der Induktivitdt der Detektionsspulen wurde ausgenutzt, dass die
Aluminium-Bonddrihte zwischen Detektor und Sensor-SQUID bei Temperaturen iiber
ihrer kritischen Temperatur 7¢ a1 ~ 1,2 K normalleitend sind und daher eine thermische
Rauschquelle darstellen. Gleichzeitig bilden sie zusammen mit der Gesamtinduktivitat
des in Abbildung 7.7a) dargestellten Schaltkreises einen Tiefpass erster Ordnung. Wie in
Abschnitt 7.1 erldutert, ist die Verbindung zwischen dem Detektor und der Einkoppel-
spule des SQUIDs tiber drei Bondflichen ausgefiihrt. Dabei bezeichnet R}, den Wider-
stand und Ly die Induktivitdt eines einzelnen Bonddrahts. Jede Verbindung zwischen
zusammengehorigen Bondflachen wurde durch zwei parallele Bonddréhte realisiert, so-
dass jede Verbindung den Widerstand Ry,/2 und die Induktivitdt Ly,/2 besitzt. Die
Widerstande und Induktivitdten der Bondverbindungen kénnen daher zum Gesamt-
widerstand Ry, ges = %Rb und zur Gesamtinduktivitdt Ly, ges = %Lb zusammengefasst
werden. Die Gesamtinduktivitiat der vollstdndigen Anordnung betragt damit

Ly
Lges = 7 + Lb,ges + Lim (71)

wobei L, die Induktivitdt einer einzelnen Detektionsspule und L;, die Induktivitat
der Einkoppelspule des Sensor-SQUIDs bezeichnet. Das von den Bonddrahten erzeugte
Stromrauschen lasst sich als Johnson-Nyquist-Rauschen mit der spektralen Leistungs-

dichte
B 4kgT

B Rb,ges
beschreiben. Die Abschneidefrequenz des RL-Tiefpasses betragt fo = Rb ges/ (27 Lges).

Somit ergibt sich die spektrale Leistungsdichte des frequenzabhéngigen Flussrauschens
im Sensor-SQUID zu

St

(7.2)

S (f) = A2 AkgT 1

" Ry ges L+ (f/ f2)? T Sassquw, (73)
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Abbildung 7.7: a) Ersatzschaltbild eines einzelnen ®°Fe-Detektors bei einer Temperatur
T > Tca fiir die Messung der Induktivitat der Detektionsspulen. Jede der drei Bondver-
bindungen besteht aus zwei parallelen Bonddréhten mit dem jeweiligen Widerstand R}, und
der jeweiligen Induktivitat L. Die Widerstdnde und Induktivitdten der Bonddrahte konnen
zum Gesamtwiderstand Ry, ges und zur Gesamtinduktivitat Ly, ges zusammengefasst werden.
b) Gemessenes Flussrauschen im Sensor-SQUID von Messkanal 4 fiir eine Temperatur unter-
halb (rot) sowie oberhalb (griin) der kritischen Temperatur T aj der Aluminium-Bonddréhte.
Als graue gestrichelte Linie ist eine Anpassung nach Gleichung 7.4, als schwarze gestrichelte
Linie eine Anpassung nach Gleichung 7.5 eingezeichnet.

wobei M4 die Gegeninduktivitat zwischen Einkoppelspule L;, und SQUID-Schleife und
v/ Sas 5w das weifse Rauschen der SQUID-Auslese bezeichnet. Der 1/f-artige Anteil des
SQUID-Rauschens wird an dieser Stelle vernachlassigt, da er geringer als das thermische
Rauschen der Bonddrihte ist. Durch Messung des Flussrauschens /S (f) und der
Abschneidefrequenz f. bei bekannter Temperatur ist es somit moglich, Riickschliisse
auf die Induktivitdt L,, der Detektionsspulen zu ziehen.

In Abbildung 7.7b) ist das an Messkanal 4 gemessene Rauschspektrum +/Se.(f) fiir
eine Temperatur von 7" = 0,97 K unterhalb sowie eine Temperatur von 7" = 1,34 K
oberhalb der kritischen Temperatur der Aluminium-Bonddrahte dargestellt. Im ers-
ten Fall wird das niederfrequente Rauschen von dem weifsen Rauschen der SQUID-
Auslese dominiert, da die Bonddrédhte supraleitend sind und somit keinen thermischen
Rauschbeitrag leisten. Bei hoheren Frequenzen kommt es zunéchst zu einer leichten
Uberhshung des Rauschens und schlieflich zu einem Tiefpassverhalten aufgrund der li-
mitierten Bandbreite der in Flussriickkopplung betriebenen SQUID-Ausleseelektronik.
Die Uberhéhung kommt dadurch zustande, dass die Laufzeit hoherfrequenter Signale
in den Leitungen des SQUID-Aufbaus signifikante Phasenverschiebungen verursachen,
die zu einer Resonanz fiihren. Dieses Verhalten kann iiber ein gedampftes Tiefpassfilter
zweiter Ordnung (PT2-Glied) beschrieben werden. Die spektrale Leistungsdichte des
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frequenzabhéngigen Flussrauschens ergibt sich damit zu

Sos(f) = Sos5Q. mit f— 2, (7.4)

(1—p5%)+(2DB) fo
wobei D den Dampfungsgrad und f; die Eigenfrequenz des Systems im dampfungsfrei-
en Fall bezeichnen [Unb08|. Eine Anpassung nach dieser Gleichung an das gemessene
Rauschspektrum fiir Frequenzen f > 100kHz ist in Abbildung 7.7b) als gestrichelte
graue Linie dargestellt. Dabei ergibt sich fiir die bei der Anpassung freien Parameter

VSaessqw = 0,67n®,/vVHz, fo =1,96 MHz und D = 0,46.

Fiir die Temperatur 7" = 1,34 K ist in Abbildung 7.7b) das gegeniiber dem weifen Rau-
schen der SQUID-Auslese deutlich erhdhte, niederfrequente weifse Rauschen der normal-
leitenden Bonddréahte zu erkennen, das bei hoheren Frequenzen das oben beschriebene
Verhalten des RL-Tiefpasses zeigt. Zu noch hoheren Frequenzen hin fiihrt ebenfalls die
Bandbreite der Ausleseelektronik zu einem zusétzlichen Abschneiden des Rauschspek-
trums. Das vollstéandige Rauschspektrum kann unter Verwendung der Gleichungen 7.3
und 7.4 durch die spektrale Leistungsdichte

, 4kgT 1
® Ryges 1+ (f/ f2)?
(1- 522+ (2DB)?

beschrieben werden. In Abbildung 7.7b) ist eine Anpassung nach dieser Gleichung
als gestrichelte schwarze Linie tiiberlagert. Das weile Rauschen der SQUID-Auslese
V/Sassqw = 0,671®,/vHz wurde dabei aus der oben beschriebenen Anpassung von
Gleichung 7.4 an den Verlauf bei T" = 0,97 K extrahiert. Die angepassten Parameter
ergeben sich zu Ry, ges = 2,48 M), Lyes = 2,60nH, fo = 1,85 MHz und D = 0,42.

+ Sag5Qw

S(bs(f) = (75)

Innerhalb der Arbeitsgruppe durchgefiihrte Messungen des verwendeten Aluminium-
Bonddrahts ergaben einen Widerstand pro Einheitslange von 5,14 m{2/mm. Die Lénge
eines einzelnen Bonddrahts wird in dem hier beschriebenen Experiment anhand von
Abbildung 3.6b) auf etwa [ = 650 pm geschétzt. Daraus ergibt sich der erwartete Ge-
samtwiderstand der Bondrihte zu

m¢)

Ry ges = Z -1-5,14 —— 2,51 mS2 (7.6)
und stimmt somit sehr gut mit dem gemessenen Wert iiberein. Um die Induktivitat der
Detektionsspulen zu erhalten, werden die Anteile der SQUID-Einkoppelspule und der
Bonddréhte von der gemessenen Induktivitat subtrahiert. Die Gesamtinduktivitiat der
Bonddrahte Ly, gs wurde fiir die gegebene Konfiguration mithilfe einer Magnetfeldsimu-
lation in der Software FEMM abgeschatzt und ergab einen Wert von Ly, ges = 0,35 nH.
In [Hen17| wird ein Wert von (0,1440,04) nH pro m{2 Bonddrahtwiderstand angegeben.
Mit dem anhand des gemessenen Rauschspektrums bestimmten Widerstands ergibt sich
hierbei eine Induktivitét von Ly, ges = (0,35 = 0,1) nH, die sich sehr gut mit den Simu-
lationsergebnissen deckt. Die Induktivitdat einer Detektionsspule berechnet sich somit
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unter Verwendung von Gleichung 7.1 zu L, = 2,26 nH. Dieser Wert liegt deutlich iiber
dem bei der Optimierung des Detektors abgeschatzten Wert von L,,, = 0,9nH aus Ta-
belle 7.2. Die Simulation einer einzelnen Detektionsspule mit InductkEx lieferte eine
Induktivitdt von L, = 1,13nH. Der Grund fiir die grofe Diskrepanz zwischen der Mes-
sung und den Simulationen ist nicht gekldrt. Derartige Abweichungen wurden bereits
in anderen Arbeiten beobachtet [Porll, Sch12, Ranl4| und scheinen insbesondere fiir
kleine Detektionsspulen aufzutreten, wie sie auch fiir das *Fe-Detektorarray verwendet
werden. Dennoch wurde sich fiir den weiteren Verlauf dieser Arbeit auf die Verwen-
dung des gemessenen Wertes L, = 2,26 nH festgelegt. Die Fluss-zu-Fluss-Kopplung
zwischen der Flussdnderung 6 @ in der Detektionsspule und der zugehorigen Flussdnde-
rung 0 Pg in der SQUID-Schleife ergibt daraus unter Verwendung von Gleichung 2.16
u §Ps/0P = 4,49%. Dabei stammt die verwendete Kopplung 1/M;, = 8,85 1A/
zwischen Einkoppelspule des Sensor-SQUIDs und der SQUID-Schleife aus der oben be-
schriebenen Charakterisierungsmessung der SQUIDs. Die Induktivitdt der Einkoppel-
spule des Sensor-SQUIDs L;, = 1,12nH wurde mithilfe von InductEx simuliert. Ferner
wurde angenommen, dass die parasitdre Induktivitdt Ly, = L, ges von der Indukti-
vitat der Bonddréhte dominiert wird. Die Fluss-zu-Fluss-Kopplung ¢ #s/0 ¢ wurde im
Folgenden dafiir verwendet, die theoretisch zu erwartenden Detektoreigenschaften zu
berechnen.

7.4.2 Magnetisierung des paramagnetischen Temperatursensors

Da die Temperatursensoren der beiden Detektorpixel von Messkanal 4 eine Flachen-
asymmetrie von 9:10 besitzen, konnte an diesem Kanal die temperaturabhéngige Sen-
sormagnetisierung in Form eines magnetischen Flusssignals im Sensor-SQUID gemessen
werden. Hierfiir wurde der Kryostat auf eine Temperatur von 7" &~ 500 mK stabilisiert
und anschlieffend wieder auf Basistemperatur abgekiihlt. Wahrend des Abkiihlvorgangs
wurde die Ausgangsspannung des zugehorigen SQUID-Aufbaus in regelméfigen Abstén-
den von etwa 1s aufgezeichnet. In Abbildung 7.8 sind die gemessenen Magnetisierungs-
kurven fiir die drei felderzeugenden Dauerstrome Iy von 25 mA, 30 mA und 40 mA iiber
der inversen Temperatur der Experimentierplattform des Kryostaten dargestellt. Es
zeigt sich das in Abschnitt 2.3 erlduterte Temperaturverhalten der Magnetisierung: Fiir
hohe Temperaturen folgt die Magnetisierung naherungsweise dem Curie-Gesetz und ist
proportional zum felderzeugenden Dauerstrom. Fiir tiefe Temperaturen geht die Ma-
gnetisierung in Sattigung. Als gestrichelte Linien sind zusétzlich die fiir den gegebenen
Detektoraufbau zu erwartenden Verldufe der Magnetisierung eingezeichnet, die unter
Verwendung der numerisch berechneten thermodynamischen Eigenschaften des Sensor-
materials aus Abschnitt 2.3 bestimmt wurden. Fiir die Umrechnung des theoretisch
berechneten magnetischen Flusses in der Detektionsspule in ein Flusssignal im Sensor-
SQUID wurde die auf Basis von Messdaten bestimmte Fluss-zu-Fluss-Kopplung § 95/6 ¢
aus Abschnitt 7.4.1 verwendet. Da die thermodynamischen Daten des Sensormaterials
nur fiir Temperaturen 7" > 10 mK vorlagen, war eine Darstellung der theoretischen
Verlaufe fiir geringere Temperaturen nicht moglich. Fiir die beste Ubereinstimmung
mit den Messdaten wurde eine Asymmetrie der Sensorflichen von 88:100 angenommen.
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Diese geringfiigige Abweichung liegt im Rahmen der Fabrikationsungenauigkeiten. Die
gemessenen Verlaufe der Magnetisierung decken sich bis hin zu tiefen Temperaturen
von 7' = 10mK sehr gut mit der theoretischen Vorhersage. Dies ist zum einen eine
Bestétigung fiir die korrekte Funktion der fabrizierten Sensorschichten. Zum anderen
zeigt diese Messung, dass die Temperatur des Detektorchips iiber einen weiten Be-
reich mit der Temperatur der Experimentierplattform des Kryostaten iibereinstimmt,
da bis auf geringfiigige Abweichungen kein friihzeitiges Abkoppeln der gemessenen Ma-
gnetisierungskurven von den berechneten Verldufen zu beobachten ist. Daraus lasst sich
schlieffen, dass das in dieser Arbeit entwickelte Detektor-Modul das Abkiihlen eines ma-
gnetischen Mikrokalorimeters auf Betriebstemperaturen unter 75 < 10 mK ermoglicht
und die thermische Separation zwischen Detektor- und SQUID-Chip sehr erfolgreich
gelungen ist.

7.4.3 Pulshohe

Die Detektorsignale wurden, wie in Abschnitt 3.4 beschrieben, mithilfe eines ADC-
internen Algorithmus getriggert. Der Pretrigger-Bereich vor dem Signalanstieg macht
4094 Datenpunkte der insgesamt 16384 Datenpunkte jedes Signals aus. Die Abtastra-
te des ADC betrug 125 MHz und es wurde eine Uberabtastung mit dem Faktor 64
verwendet, woraus sich eine effektive Abtastrate der Signale von f; = 1,95 MHz ergibt.

Die Amplituden der gemessenen Detektorsignale lassen sich in drei wesentliche Kate-
gorien unterteilen, die dem radioaktiven Zerfall des °Fe mit Elektroneneinfingen aus
der K-, L- oder M-Schale entsprechen”. Das Resultat des Elektroneneinfangs ist das
Zerfallsprodukt ®*Mn, das sich zunichst in einem angeregten Zustand befindet. Es folgt
eine Kaskade an Relaxationsprozessen, bei der eine Reihe von Rontgenquanten und

“Fiir eine verbesserte Lesbarkeit wird im Folgenden beispielsweise ein Detektorpuls infolge eines
Elektroneneinfangs aus der K-Schale mit dem Ausdruck ,,Detektorpuls nach K-Einfang® abgekiirzt.
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Auger-Elektronen emittiert wird. Da die radioaktive Quelle in die Teilchenabsorber in-
tegriert und die Signalanstiegszeit des Detektors deutlich langsamer als die Dauer der
Relaxationsprozesse der ®*Mn-Atome ist, addiert sich die gesamte emittierte Energie zu
einem einzelnen Pulssignal auf. Die Pulshohe entspricht dabei der Bindungsenergie des
eingefangenen Elektrons der entsprechenden Schale von ®Mn. Diese betrigt 6539 eV
fir die K-Schale [Bea67, Fug80|. Die Einfinge aus den L- und M-Schalen werden von
denen aus den Unterschalen L1 (769eV) bezichungsweise M1 (84 eV) dominiert. In
Abbildung 7.9a) ist fiir jedes dieser Einfangereignisse ein gemessenes Detektorsignal
als Flusssignal im Sensor-SQUID dargestellt. Die Signale stammen von Messkanal 2P,
wobei der felderzeugende Dauerstrom I, = 25 mA betrug und die Messung bei Basis-
temperatur des Kryostaten T ~ 7mK durchgefiihrt wurde. Die rechte y-Achse gibt
die der gemessenen Flussdnderung A @s entsprechende Temperaturdnderung AT} des

Sensors )
B 0 Dg 0P\ |
= s [(25) () -

an. Dabei bezeichnet §@s/d® die auf Basis der gemessenen Induktivitét der Detek-
tionsspulen bestimmte Fluss-zu-Fluss-Kopplung zwischen Sensor-SQUID und Detek-
tionsspule aus Abschnitt 7.4.1. Die Temperaturabhédngigkeit des magnetischen Flusses
in der Detektionsspule §® /0T wurde anhand von Gleichung 2.13 unter Verwendung
der numerisch berechneten thermodynamischen Eigenschaften des Sensormaterials und
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Abbildung 7.9: a) Gemessene Einzeldetektorsignale nach radioaktivem Zerfall der in den
Teilchenabsorber integrierten %°Fe-Quelle mit Elektroneneinfang aus der K-, L1- und MI-
Schale. Die Amplituden der Signale sind mit den Bindungsenergien der Elektronen der je-
weiligen Schale verkniipft. Die Signale wurden an Messkanal 2P mit einem felderzeugenden
Dauerstrom von Iy = 25 mA und bei Basistemperatur des Kryostaten T' &~ 7mK gemessen.
Die rechte y-Achse gibt die zum Flusssignal entsprechende berechnete Temperaturédnderung
des Detektors fiir eine Betriebstemperatur von Ty = 10 mK unter Vernachlassigung der Nicht-
linearitét des Detektors an. b) Vergroferung des Detektorsignals nach einem M1-Einfang.
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unter den Annahmen einer Betriebstemperatur von 7Ty = 10mK sowie linearem De-
tektorverhalten berechnet. Hierbei wird deutlich, dass sich der Detektor nach einem
K-Einfang um eine Temperatur AT, > 1 mK erwdrmt, was etwa 15 % seiner Betriebs-
temperatur entspricht. Dies fiithrt, wie ausfiihrlich in Abschnitt 7.5.2 erlautert, zu einer
Nichtlinearitdt des Detektors, da die thermodynamischen Detektoreigenschaften bei ei-
ner derart grofen Temperaturdnderung nicht mehr als konstant angenommen werden
konnen. Abbildung 7.9b) zeigt eine Vergroferung des Detektorsignals nach M1-Einfang,

das trotz der geringen im Detektor deponierten Energie deutlich vom Rauschen des De-
tektors zu unterscheiden ist.

In Abbildung 7.10a) sind gemittelte Detektorsignale nach K-Einféangen fiir verschiedene
Temperaturen dargestellt. Abbildung 7.10b) zeigt die jeweils zugehorige Amplitude je-
des Signals in gleicher Farbe gegeniiber der Temperatur der Experimentierplattform des
Kryostaten. Die Messung wurde an Messkanal 2P mit dem felderzeugenden Dauerstrom
Iy = 25mA durchgefiihrt. Wie anhand von Gleichung 2.3 erwartet, fillt die Pulshéhe
mit steigender Temperatur ab, da die Gesamtwéirmekapazitit des Detektors zunimmt
und die Magnetisierungsénderung 0M /0T abnimmt. Die theoretische Vorhersage der
Pulshoéhe fiir einen Energieeintrag von Ey = 6539 €V ist fiir den Temperaturbereich von
T = 10mK bis T" = 100 mK als gestrichelte Linie eingezeichnet. Die Berechnung erfolgte
unter Verwendung von Gleichung 2.14 und den numerisch berechneten thermodynami-
schen Eigenschaften des Sensormaterials aus Abschnitt 2.3. Es ist zu erkennen, dass die
gemessenen Pulshohen mit der theoretischen Vorhersage iibereinstimmen. Wie auch fiir
die Sensormagnetisierung in Abschnitt 7.4.2 kann daraus geschlussfolgert werden, dass
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Abbildung 7.10: a) Gemittelte Detektorsignale nach K-Einféngen an Messkanal 2P fiir ver-
schiedene Temperaturen T' der Experimentierplattform des Kryostaten bei einem felderzeugen-
den Dauerstrom von Iy = 25mA. b) Zugehorige Pulshohen jedes Signals aus a) als Funktion

der jeweiligen Temperatur T' der Experimentierplattform des Kryostaten. Als schwarze Linie
ist die theoretisch berechnete Vorhersage eingezeichnet.
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der Detektor nicht durch die Warmedissipation des Sensor-SQUIDs beeinflusst wird
und Betriebstemperaturen von Ty < 10 mK erreicht. Abbildung 7.11 zeigt den Verlauf
fiir Iy = 25mA im Vergleich zur Temperaturabhéngigkeit der gemessenen Pulshéhe
fiir die felderzeugenden Dauerstrome Iy von 30 mA und 40 mA am selben Messkanal.
Auch hier ist eine sehr gute Ubereinstimmung zu den jeweils als durchgezogene Linie
iiberlagerten theoretisch bestimmten Verldufen erkennbar. Daraus lésst sich schliefsen,
dass sich die Gesamtwéarmekapazitat des Detektors alleine aus den Warmekapazita-
ten des Sensors und des Absorbers zusammensetzt und keine relevanten zusétzlichen
Beitrage auftreten. In dem Projekt ECHo [Gas17] wurde im Gegensatz dazu bei der
Ionen-Implantation von '*3Ho in Absorber aus Au festgestellt, dass die Ho-Ionen eine
nicht zu vernachlissigende Wiarmekapazitat besitzen kénnen und so zu einer signifikan-
ten Reduktion der gemessenen Pulshohe fithren [Her21, Man22|. Dabei sei angemerkt,
dass die benotigte Anzahl an Ho-Ionen fiir das Erreichen einer gewissen Aktivitdt im
Detektor aufgrund der im Vergleich zu 5°Fe deutlich lingeren Halbwertszeit etwa um
einen Faktor 1700 grofer ist. Daher ist es sehr wahrscheinlich, dass in dem hier dis-
kutierten Experiment die durch das implantierte *Fe hervorgerufene Wirmekapazitit
im Vergleich zur Warmekapazitat der anderen Detektorkomponenten vernachlassigbar
gering ist. Die vorliegende Messung bestéatigt aufserdem, dass die hier galvanisch abge-
schiedenen Au-Absorber keine unerwartet erhohte Warmekapazitiat besitzen, wie sie im
Falle von gesputterten Au-Absorbern beobachtet wurde [Fle09].

7.4.4 Signalform

In Abbildung 7.12a) ist ein auf seine Amplitude normierter, gemittelter Signalverlauf
nach K-Einfang dargestellt. Die Messung wurde an Messkanal 2P mit dem felder-
zeugenden Dauerstrom Iy = 25mA bei Basistemperatur des Kryostaten T" ~ 7mK
durchgefiihrt. Entgegen der theoretischen Beschreibung der Pulsantwortfunktion eines
magnetischen Mikrokalorimeters aus Gleichung 2.24, kann die gemessene Signalform
nicht durch eine einzelne Signalabfallszeit beschrieben werden. Vielmehr sind drei Ex-
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Abbildung 7.12: a) Gemitteltes und auf die Amplitude normiertes Detektorsignal nach K-
Einfang an Messkanal 2P bei Basistemperatur des Kryostaten von T' ~ 7mK. In roter Farbe
iiberlagert ist eine numerische Anpassung der Signalform nach Gleichung 7.8. Die gestrichelten
Linien zeigen die einzelnen Komponenten, aus denen sich der Signalabfall zusammensetzt.
b) Vergroferung in den Bereich des Signalanstiegs mit iiberlagerter numerischer Anpassung
der Signalform aus a).

ponentialfunktionen notwendig, um die Form des Signalabfalls zu représentieren. Die
gemessene, normierte Signalform lésst sich somit durch die Funktion

3
f(t) = @(t _ tO) <_€—(t—to)/‘ro + Z a; - 6_(t_t0)/7—1,i) (7.8)
i=1

beschreiben. Dabei bezeichnet 7y die Signalanstiegszeit, 7 ; die Komponenten des Si-
gnalabfalls mit den Amplitudenkoeffizienten a; und ©(t — ¢y) die Heaviside-Funktion
mit dem Startzeitpunkt t,. In Abbildung 7.12a) ist dem gemessenen Detektorsignal ei-
ne numerische Anpassung dieser Funktion in roter Farbe iiberlagert. Die gestrichelten
Linien représentieren die einzelnen Exponentialfunktionen a; exp( —(t—ty)/ 7‘17@-) des
Signalabfalls. Der gemessene Signalabfall setzt sich aus den zwei dominanten Abfalls-
zeiten 71 ; = 1,99 ms und 715 = 1,11 ms und einer schwachen und kurzen Komponente
713 = 0,15ms zusammen. Die dominanten Abfallszeiten unterscheiden sich etwa um
einen Faktor 2 und tragen mit a; = 0,41 und as = 0,54 &hnlich stark zur Gesamtform
des Signalabfalls bei. Die Ursache der Existenz mehrerer Abfallszeiten ist nicht voll-
standig geklart, deutet jedoch grundsétzlich darauf hin, dass das Detektorsystem aus
mehr als nur zwei Subsystemen besteht oder mehrere Kanéle zum Warmebad fiir die
Thermalisierung des Detektors bestehen. Dieses Verhalten wurde bereits in vergangenen
Arbeiten beobachtet, wobei sich d&hnliche Verhéltnisse der Amplitudenkoeffizienten und
Zeitkonstanten zeigten [Sch12, Man21a|. Die schnelle Signalabfallszeit mit 7 3 = 0,15 ms
ware, wie in Abschnitt 2.3 erldutert, fiir einen Temperatursensor aus Au:Er zu erwarten,
da das Wirtsmetall Au ein Kernquadrupolmoment tréagt. Dass trotz des hier verwende-
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ten Sensormaterials Ag:Er ein schneller Signalabfall existiert, konnte seine Ursache in
der 100 nm dicken Au-Schicht haben, mit der die Sensorschicht zum Schutz vor Kor-
rosion abgedeckt ist. Durch ihre N&he zu den Er®*-Ionen des Sensormaterials konnte
es auch hier zu einem zuséatzlichen Beitrag zur Warmekapazitit des Detektors kom-
men. Diese Vermutung wird dadurch untermauert, dass die Signalabfallszeit 7 3 mit
dem Amplitudenkoeffizienten a3 = 0,05 nur schwach zum Gesamtsignal beitrigt. Fiir
einen vollstdndigen Temperatursensor aus Au:Er wurde im Gegensatz dazu beobachtet,
dass dieser schnelle Signalabfall einen erheblichen Anteil von mehreren zehn Prozent
an dem gesamten Abfall des Detektorsignals ausmachen kann [Fle03, Kem18|]. Das hier
beschriebene Verhalten wurde ebenfalls in [Kra20| bei &hnlichen Volumenverhéltnissen
von Ag:Er-Sensor und abdeckender Au-Schicht beobachtet.

In Abbildung 7.12b) ist eine Vergroferung des Verlaufs des Detektorsignals rund um
den Signalanstieg dargestellt. Die {iber die Anpassung nach Gleichung 7.8 bestimmte
Signalanstiegszeit ergibt sich zu 7 = 2,03 ps. Es ist zu erkennen, dass die Form des
Signalanstiegs nicht vollstdndig durch eine einzelne Exponentialfunktion beschrieben
werden kann. Dabei sei jedoch angemerkt, dass die hier vorhandene geringe Daten-
punktdichte auf dem Signalanstieg eine relativ hohe Unsicherheit der Anpassung zur
Folge hat. Eine zukiinftige dedizierte Messung des Detektorsignals mit deutlich héhe-
rer Abtastrate konnte hierbei eine tiefergehende Untersuchung der Signalform ermdg-
lichen. Unter der Annahme einer Betriebstemperatur des Detektors von Ty ~ 7mK
betragt die Korringa-Zeitkonstante 7« = 1ps. Der vergleichsweise langsame gemesse-
ne Signalanstieg kann also nicht alleine durch die Relaxationszeit zwischen Elektronen
und magnetischen Momenten erklart werden. Da eine Verkiirzung der Anstiegszeit mit
erhohter Temperatur des Detektors zu beobachten ist, kann darauf geschlossen werden,
dass sie durch einen thermischen Effekt und nicht etwa durch die Bandbreite der Aus-
leseelektronik bestimmt wird. Eine Abschitzung des durch die Absorberstdmme ent-
stehenden Warmeleitwerts zwischen Absorber und Sensor ergab eine Zeitkonstante im
Bereich von 10ns und erklért die gemessene Signalanstiegszeit daher nicht. Eine mdogli-
che Erklarung konnte jedoch die Wérmediffusion in der Sensorschicht selbst sein, die als
gesputterte Diinnschicht eine verhéltnisméfig geringe Warmeleitfahigkeit ausweist. Da
die Absorberstdmme nur punktformige Kontakte zur Sensorschicht darstellen, kénnte
die vollstéindige Thermalisierung der Sensorschicht eine vergleichsweise lange Dauer in
Anspruch nehmen.

Tabelle 7.5 zeigt einen Vergleich der wie oben beschrieben bestimmten Zeitkonstan-
ten fiir Detektorsignale nach K-, L1- und M1-Einfangen. Die Anstiegszeiten nach den
verschiedenen Einfangereignissen stimmen sehr gut miteinander iiberein. Dies weist ins-
besondere darauf hin, dass der Signalanstieg auch bei relativ grofsen Energieeintragen
in den Detektor nicht durch die maximale Anstiegsrate, der sogenannten Slew-Rate, des
SQUIDs und der Ausleseelektronik limitiert ist. Die ebenfalls sehr gute Ubereinstim-
mung der verschiedenen Signalabfallszeiten impliziert, dass die Form des Detektorsi-
gnals nicht vom Energieeintrag abhéngt. Dies deutet darauf hin, dass sich der Detektor
im Kleinsignalbereich befindet, in dem sich die thermodynamischen Eigenschaften nur
unwesentlich wahrend eines Detektorereignisses dndern.
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Energieeintrag / eV 75 /pus 71/ ms T2/ ms 73/ ms

6539 (K-Einfang) 2,03 1,99 1,11 0.15
769 (L1-Einfang) 2,03 1,98 111 0,15
84 (MIl-Einfang) 2,06 1,90 1,05 0,14

Tabelle 7.5: Durch numerische Anpassung der Signalform nach Gleichung 7.8 bestimmte
Signalanstiegszeit 7o und Signalabfallszeiten 71 1, 71 2 und 71 3 von gemittelten und normierten
Detektorpulsen nach K-, L1- und M1-Einfiangen an Messkanal 2P bei Basistemperatur des
Kryostaten von T' =~ 7mkK.

Fir die Untersuchung der Temperaturabhingigkeit der Signalabfallszeit sind in Ab-
bildung 7.13a) gemittelte und auf ihre Amplitude normierte Detektorsignale nach K-
Einfangen fiir verschiedene Temperaturen in halblogarithmischer Darstellung gezeigt.
Jeweils als gestrichelte Linie ist eine numerische Anpassung der Signalform nach Glei-
chung 7.8 eingezeichnet. Aus der Anpassung wurde fiir jede Temperatur die Kompo-
nente 71 5 des Signalabfalls extrahiert, die die thermische Anbindung an das Warmebad
reprasentiert. In Abbildung 7.13b) ist die Abfallszeit 7o gegeniiber der Temperatur
T der Experimentierplattform des Kryostaten aufgetragen. Zu hoheren Temperaturen
hin nimmt die Signalabfallszeit ab, da der Warmeleitwert der thermischen Anbindung
an das Warmebad mit steigender Temperatur starker zunimmt als die Gesamtwérme-
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Abbildung 7.13: a) Halblogarithmische Darstellung des Zeitverlaufs von gemittelten Detek-
torsignalen nach K-FEinfiangen an Messkanal 2P fiir verschiedene Temperaturen T' der Experi-
mentierplattform des Kryostaten bei einem felderzeugenden Dauerstrom von Iy = 25 mA. Als
gestrichelte Linie ist jeweils eine numerische Anpassung der Signalform nach Gleichung 7.8 ein-
gezeichnet. b) Aus der Anpassung jedes Detektorsignals aus a) bestimmte Komponente 7 o
des Signalabfalls in Abhéngigkeit der Temperatur T der Experimentierplattform des Kryo-
staten.
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kapazitdt des Detektors. Die Signalabfallszeit von 73 = 1ms wird hierbei bei einer
Temperatur zwischen 7' = 10mK und 7" = 15 mK erreicht und entspricht somit dem
angestrebten Entwurfswert.

In Abbildung 7.14 sind die mithilfe der gemessenen Signalabfallszeiten 7 5 berechneten
Wiérmeleitwerte G, der thermischen Anbindung an das Warmebad in Abhéangigkeit der
Temperatur der Experimentierplattform des Kryostaten aufgetragen. Die Berechnung
erfolgte unter Verwendung des Zusammenhangs G, = Ciot /71 2, wobel die Gesamtwér-
mekapazitit Cyo, des Detektors aus der gemessenen Signalgrofe § @g/0 E mit

SO\ [(d®s\] [(dPs\
o= |(5r) (5)) (55) i
unter Verwendung der Gleichungen 2.13 und 2.16 sowie den numerisch bestimmten
thermodynamischen Eigenschaften des Temperatursensors aus Abschnitt 2.3 berechnet

wurde. Die Temperaturabhéngigkeit des Warmeleitwerts kann mit einer Funktion der
Form

Gew(T) = aT + bT? (7.10)

beschrieben werden. Dabei setzt sich Gy (T') aus einem elektronischen Beitrag oc T
mit dem Vorfaktor a und einem phononischen Beitrag oc 7% mit dem Vorfaktor b zu-
sammen. In Abbildung 7.14 ist in roter Farbe eine numerische Anpassung von Glei-
chung 7.10 an die gemessenen Daten dargestellt. Dabei ergibt sich fiir die Koeffizienten
a = 106 n'W/K? und b = 5,34 nW/K*. Es ist zu erkennen, dass die Wirmeleitung von
Detektor zu Warmebad bei Temperaturen bis etwa T = 20 mK durch den elektronischen
Beitrag dominiert ist, wahrend der phononische Beitrag bei hoheren Temperaturen zu
einer signifikanten Abweichung von diesem linearen Verhalten fiihrt. Der elektronische
Beitrag zum Gesamtwarmeleitwert kann analog zu Gleichung 6.1 unter Verwendung des

14 7
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Wiedemann-Franz-Gesetzes wie folgt beschrieben werden:

Gew,el<T) =LT % # =al. (711)
PAu

Hier bezeichnet [ = 87,25 ym die Lange, b = 20 pm die Breite, d = 400 nm die Schicht-
dicke und RRR = 2 das Restwiderstandsverhéltnis der thermischen Anbindung an das
Wirmebad sowie L = 2,45 - 1078 WQ/K? die Lorenz-Zahl und pa, = 2,2 - 1078 Qm den
spezifischen Widerstand von Au-Vollmaterial bei Raumtemperatur. Daraus ergibt sich
der berechnete Vorfaktor zu a = 102nW /K2, Dieser stimmt hervorragend mit dem aus
der Anpassung nach Gleichung 7.10 gewonnenen Wert iiberein. Der berechnete Verlauf
vonl Gley o1(7') ist ebenfalls in blauer Farbe in Abbildung 7.14 eingezeichnet.

7.5 Messung des Elektroneneinfang-Spektrums
von *Fe

Fir die Messung des Elektroneneinfang-Spektrums der in die Teilchenabsorber inte-
grierten ®Fe-Quelle wurden iiber eine Messdauer von etwa 90 h getriggerte Detektorsi-
gnale sowie Ruhesignale an den Messkanélen 2P, 2N, 3P, 3N, 6P und 6N aufgezeichnet.
Der Kryostat wurde dabei bei Basistemperatur (7' ~ 7 mK) und ohne aktive Tempera-
turregelung betrieben. Fiir alle Detektoren wurde ein fiir diese Temperatur optimaler
felderzeugender Dauerstrom von Iy = 25 mA gewahlt.

Im Vorfeld der hier beschriebenen Messungen konnte in allen Messkanilen ein Rausch-
beitrag beobachtet werden, der bei den Frequenzen von f =~ 36,2kHz und f ~ 72,3 kHz
zu ausgepriagten Spitzen im Frequenzspektrum fiihrte, die ebenfalls in Abbildung 7.7b)
sichtbar sind. Dabei handelt es sich um ein Artefakt des eingesetzten Analog-Digital-
Wandlers. Um den Einfluss dieses Rauschbeitrags auf das gemessene Signal-zu-Rausch-
Verhéltnis der Detektoren zu minimieren, wurde die Verstirkung der Detektorsigna-
le durch die Wahl des Riickkoppelwiderstands Ry, = 100kS2 der Flussriickkopplungs-
Schaltung héchstméoglich gewéhlt. Der Eingangsspannungsbereich des Analog-Digital-
Wandlers betrigt £2,1V und ist damit deutlich geringer als der Spannungsbereich der
SQUID-Ausleseelektronik. Daher wurde die Reset-Funktion der XXF-1 Ausleseelektro-
nik verwendet, die den Arbeitspunkt der SQUIDs bei Uberschreiten einer Ausgangs-
spannung von +2,0V zuriicksetzt. Dabei sei angemerkt, dass dieses Zuriicksetzen in
allen Messkanélen mit grofser Haufigkeit auftrat, die Messkanéle 3P /N jedoch mit Ab-
standen von wenigen Sekunden am stérksten betroffen waren. Die Ursache fiir das stén-
dige Zuriicksetzen ist nicht gekldrt. Ein Grund kénnen Pile-Up-Ereignisse sein, da die
Pulshohe eines Detektorsignals nach K-Einfang in allen Kanélen etwa 1,2V betrug und
somit zwei zeitgleich auftretende K-Einféange bereits ein Zuriicksetzen auslésen wiirden.
Aufserdem kénnen Shake-Up- und Shake-Off-Effekte dazu fithren, dass Energien bis zur
Endpunktsenergie (Q = 231keV von °Fe im Detektor deponiert werden, die ebenfalls
zu einem Uberschreiten der Spannungsgrenze der Reset-Funktion fithren wiirden.
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Messkanal | Anzahl Ereignisse Aktivitat

Tabelle 7.6: Ubersicht iiber die in der Ge- 2P 574.109 1,8 Bq
samtmessdauer von etwa 90 h aufgezeichnete ON 612.078 1,9Bq
Anzahl an Detektionsereignissen je Messka- 7

nal sowie die daraus berechnete Aktivitat der 3P 957.270 3,0Bq
in die jeweiligen Teilchenabsorber integrier- 3N 968.134 3,0 Bq
ten %°Fe-Quelle. 6P 555.691 1,7Bq

6N 551.122 1,7Bq

In Tabelle 7.6 sind die pro Messkanal aufgezeichnete Gesamtzahl an getriggerten De-
tektorsignalen sowie die daraus berechnete Aktivitit der **Fe-Quelle in den jeweiligen
Absorbern dargestellt. In die berechneten Aktivitdten gingen auch solche Detektor-
signale mit ein, die die oben beschriebene Spannungsgrenze der Reset-Funktion der
SQUID-Ausleseelektronik iiberschritten. Es sei angemerkt, dass es sich bei den ange-
gebenen Aktivitdten nur um Richtwerte und nicht um riickfiihrbare Werte im metro-
logischen Sinne handelt. Insbesondere wurden Pile-Up-Ereignisse bei der Berechnung
der Aktivitdt nur als ein Detektionsereignis gezahlt; mit den angegebenen Werten wird
die tatsédchliche Aktivitdt daher unterschétzt. Die gemessenen Aktivitdten aller Mess-
kanéle liegen deutlich unter der bei der Ionen-Implantation angestrebten Aktivitat von
5Bq und unterscheiden sich um bis zu einen Faktor 3 von dieser. Dabei besitzen die
Messkanéle 3P und 3N mit etwa 3 Bq die hochste Aktivitdt. Die gegeniiber dem an-
gestrebten Wert verringerte gemessene Aktivitdt kann nicht durch den Einfluss der
Pile-Up-Ereignisse erklért werden, da diese nur wenige Prozent an der Gesamtzahl an
aufgenommenen Detektionsereignissen ausmachen. In vergangenen Arbeiten wurde bei
der Ionen-Implantation von 1%3Ho festgestellt, dass die in den Absorber implantierbare
Anzahl von Ho-Ionen trotz andauernden Ionenbeschusses in Sattigung geht und die Ak-
tivitdt somit, abhéngig vom Absorbermaterial, auf wenige Bq limitiert ist [Gam17]. Der
Grund dafiir ist die geringe Eindringtiefe der Ho-Ionen in das Absorbermaterial und
die damit verbundene hohe Ho-Konzentration in der oberflachennahen Absorberschicht.
Der Ionenbeschuss fiihrt dabei vermehrt zu dem Herausschlagen bereits implantierter
Ho-Ionen aus dem Absorber. Es ist jedoch unwahrscheinlich, dass das Herausschlagen
bereits implantierter Fe-Ionen der Grund fiir die hier beobachtete verringerte Aktivitat
ist, da die Halbwertszeit von *°Fe gegeniiber ®3Ho deutlich geringer ist und somit fiir
das Erreichen der gleichen Aktivitéit eine um etwa einen Faktor 1700 verringerte Anzahl
von Fe-Tonen benotigt wird. Es wird daher davon ausgegangen, dass die Sattigungsak-
tivitéat fiir die im Rahmen von PrimA-LTD angestrebte Aktivitdt nicht erreicht wurde.
Ein wahrscheinlicherer Grund fiir die geringe Aktivitéat in den hier beschriebenen Detek-
toren konnte ein inhomogener Ionenbeschuss und eine damit verbundene inhomogene
Verteilung der implantierten Fe-Ionen auf dem Chip sein. Eine solche Inhomogenitéat
wurde in [Nie25| anhand einer Autoradiografie an einem im Rahmen von PrimA-LTD
hergestellten Testchip festgestellt.

Die Auswertung der Messdaten hin zu einem Elektroneneinfang-Spektrum wurde fiir al-
le Messkanéle separat durchgefiihrt, bevor alle Datenséitze zu einem Summenspektrum
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zusammengefasst wurden. Dies beinhaltete zum einen die Analyse der Detektorsigna-
le mit den in Abschnitt 3.4 erlduterten Methoden. Der dort beschriebene Musterpuls
wurde fiir jeden Messkanal durch Mittelung von Detektorsignalen nach K-Einfangen
berechnet. Ferner erfolgte die Korrektur von Fluktuationen der Betriebstemperatur so-
wie die Energiekalibration unter Berticksichtigung von nichtlinearem Detektorverhalten.
Im Folgenden wird das Vorgehen bei der Datenauswertung exemplarisch fiir Messka-
nal 2P diskutiert. Auf Unterschiede bei der Auswertung der anderen Messkanéle wird
an entsprechender Stelle hingewiesen.

7.5.1 Intrinsische Energieauflésung

Allen Ruhesignalen eines Messkanals kann eine Amplitude zugeordnet werden, indem
auf sie das gleiche optimale Filter angewendet wird, das auch fiir die Analyse der Detek-
torsignale zur Verwendung kommt®. Die Halbwertsbreite A Epwiw der resultierenden
Amplitudenverteilung spiegelt die intrinsische Energieauflésung des Detektors wider
und ist in erster Naherung unabhéngig von Temperaturfluktuationen und dem Ener-
gieeintrag in den Detektor. In Abbildung 7.15 sind die Amplitudenverteilungen der
Ruhesignale der Messkanéle 2P und 6P dargestellt, die unter Annahme eines linearen
Zusammenhangs auf die Energie des Musterpulses kalibriert wurden. Die Daten wur-
den bei Basistemperatur des Kryostaten von T' &~ 7mK und mit einem felderzeugenden
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Abbildung 7.15: Gemessene Amplitudenverteilung der Ruhesignale der Messkanile a) 2P
und b) 6P, die bei Basistemperatur des Kryostaten von 7' ~ 7 mK und mit einem felderzeugen-
den Dauerstrom von Iy = 25 mA aufgezeichnet wurden. In a) ist in roter Farbe die Anpassung
einer Gaukkurve iiberlagert. In b) setzt sich die Anpassung an die Amplitudenverteilung aus
der Summe der zwei als gestrichelte Linien eingezeichneten Gauflkurven unterschiedlicher Brei-
te zusammen, deren Summe als rote Linie dargestellt ist.

8Da Ruhesignale definitionsgeméf keinen Trigger-Jitter besitzen, erfolgte die Bestimmung der Am-
plitude allein durch Anwendung von Gleichung 3.6.
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Dauerstrom von Iy = 25 mA aufgezeichnet. Es ist zu erkennen, dass die Amplituden der
Ruhesignale von Messkanal 2P die erwartete Gaukverteilung aufweisen. Die zugehorige
intrinsische Energieverteilung des Detektors wurde iiber die Anpassung einer Gaufkkur-
ve bestimmt und betragt AFEpwuv = 1,14eV. Dieser Wert stimmt sehr gut mit dem
erwarteten Wert der Energicauflosung von AEpwim theo = 1,0€V aus Abbildung 7.1a)
fiir eine Betriebstemperatur von T, = 10 mK {iberein. Die Messkanéle 2N, 3P und 3N
besitzen eine dhnliche Amplitudenverteilung ihrer Ruhesignale und eine vergleichbare
Energieauflosung. Eine Besonderheit ergab sich bei den Messkanélen 6P und 6N, die, wie
in Abbildung 7.15b) dargestellt, eine teilweise Verbreiterung ihrer Amplitudenverteilung
aufweisen. Diese kann {iber die Summe zweier Gaulkkurven mit den Halbwertsbreiten
1,01eV und 2,30eV beschrieben werden. Die Ursache fiir die Verbreiterung ist nicht
geklart. Untersuchungen zeigten jedoch, dass es sich weder um einen zeitabhéngigen
noch um einen temperaturabhingigen Effekt handelt. Ungeachtet dessen besitzen alle
Messkanile eine hervorragende intrinsische Energieauflosung.

7.5.2 Temperaturkorrektur und Energiekalibration

Obwohl jeder der genutzten Detektorchips einen Detektor mit asymmetrischen Tem-
peratursensoren besitzt, mit dem die direkte Messung von Fluktuationen der Chip-
temperatur moglich ist, wurde die damit gewonnene Temperaturinformation aus zwei
Griinden nicht fiir die Temperaturkorrektur der gemessenen Pulshohen genutzt. Zum
einen wird mit diesem Detektor nur die lokale Chiptemperatur an dessen unmittelbarer
Position gemessen. Die Detektorpixel mit integrierter *°Fe-Quelle, die fiir die Messung
des Elektroneneinfang-Spektrums genutzt werden, kénnen mehrere davon Millimeter
entfernt und somit unterschiedlichen Temperaturschwankungen ausgesetzt sein. Zum
anderen war, wie in Tabelle 7.4 aufgefiihrt, der entsprechende Messkanal auf einem der
verwendeten Detektorchips nicht nutzbar. Um eine einheitliche Methode der Tempera-
turkorrektur fiir alle Messkanéle zu verwenden, wurde daher der zeitliche Verlauf der
Pulshohe jedes individuellen Detektorpixels an einer (idealerweise) monoenergetischen
Spektrallinie genutzt.

In Abbildung 7.16 ist der zeitliche Verlauf der gemessenen Pulshohe der Detektorsi-
gnale nach K-Einfingen an Messkanal 2P als Funktion der Pulsnummer fiir die gesam-
te Messdauer aufgetragen. Hierbei fasst jede Flacheneinheit des Diagramms mehrere
Datenpunkte zusammen. Die Anzahl an Datenpunkten pro Flacheneinheit ist farblich
kodiert. Es ist zu erkennen, dass die Pulshohe im Allgemeinen iiber die Messdauer an-
steigt. Dies ist damit zu erklédren, dass die Kryostattemperatur im Laufe der Messdauer
stetig abgefallen war, was in einem Anstieg der Signalgrofe resultierte. Eine Anga-
be der absoluten Temperaturdnderung der Experimentierplattform des Kryostaten ist
nicht moglich, da sich diese in der gesamten Messdauer unterhalb des vom Thermometer
erfassbaren Temperaturbereichs von T' < 7mK befand. Eine sehr einfache Methode fiir
die Korrektur dieses allgemeinen Temperaturdrifts ware die Division der Datenpunkte
durch eine an den Temperaturdrift angepasste Gerade. Es ist jedoch zu erkennen, dass
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Abbildung 7.16: Zeitlicher Verlauf der Pulshohe nach K-Einfang von Messkanal 2P als Funk-
tion der Pulsnummer. Die in einer Flacheneinheit des Diagramms zusammengefasste Anzahl
an Datenpunkten ist farblich kodiert. Der globale Anstieg der Pulshdhe ist durch das stetige
Abfallen der Kryostattemperatur iiber den Messzeitraum zu erkldren.

die Pulshohe auch auf kurzer Zeitskala Schwankungen ausgesetzt ist, die sich durch eine
lineare Temperaturkorrektur nicht korrigieren lassen.

Um zu iiberpriifen, ob die Schwankungen auf kurzer Zeitskala der Pulshéhe ebenfalls
ein Resultat von Temperaturvariationen des Kryostaten sind, wurden eine Reihe von
Untersuchungen angestellt. In Abbildung 7.17 ist ein Ausschnitt des zeitlichen Ver-
haltens der gemessenen Pulshéhen nach K-Einfangen von Messkanal 2P und 2N im
gleichen zeitlichen Intervall dargestellt. Als Linien iiberlagert ist jeweils der unter Ver-
wendung eines gleitenden Mittelwerts mit einer Fensterlange von [ = 12 Datenpunkten
gemittelte Verlauf der Pulsh6hen. Anhand dieser beiden Linien ist zu erkennen, dass
die Pulshchen beider Pixel sehr dhnlichen Schwankungen ausgesetzt sind. Die rela-
tive Schwankung der Pulshohe in dem dargestellten Zeitausschnitt betrdgt in beiden
Fillen etwa AE/E ~ 4 -1073. An der Spektrallinie der K-Einféinge mit der Energie
E = 6539V resultiert aus dieser Schwankung bereits eine Linienverbreiterung von etwa
AFE = 26eV, was eine signifikante Verschlechterung der Energicauflésung des gemes-
senen Energiespektrums bedeutet. Da die beiden Detektorpixel sehr nahe beieinander
positioniert sind, liegt die Vermutung nahe, dass die Ursache der Schwankung die iden-
tische Fluktuation der Betriebstemperaturen beider Detektoren ist. Die Verdnderung
der Betriebstemperatur fiihrt zu einer Verdnderung der Gesamtwarmekapazitéit Cio; so-
wie der Magnetisierungsanderung 0M /T beider Detektoren und verursacht somit, wie
Gleichung 2.3 darlegt, eine Verdnderung der gemessenen Pulshohe beider Detektoren.
Mit dem Zusammenhang AE/E ~ AT/T ergibt sich eine Temperaturschwankung von
AT = 281K bei der Betriebstemperatur von T" = 7 mK.
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Abbildung 7.17: Ausschnitt des zeitlichen Verlaufs der Pulshéhe nach K-Einfang von Mess-
kanal 2P (griine Punkte) und Messkanal 2N (blaue Punkte) im gleichen Zeitintervall. Jeweils
als Linie gleicher Farbe ist der gemittelte Verlauf iiberlagert, der unter Verwendung eines
gleitenden Mittelwerts mit der Fensterlinge von [ = 12 Datenpunkten berechnet wurde. Die
Pulshéhen beider Kanéle sind sehr &hnlichen zeitlichen Schwankungen ausgesetzt.

Abbildung 7.18a) zeigt den Zusammenhang der gemittelten Pulshohen von Messka-
nal 2P mit den zeitgleich bestimmten gemittelten Pulshéhen von Messkanal 2N im
gesamten Verlauf der Messdauer. Die Mittelung der Pulshohen erfolgte wie in Abbil-
dung 7.17 unter Anwendung eines gleitenden Mittelwerts. An den Zusammenhang kann
eine Gerade angepasst werden, die in Abbildung 7.18a) als schwarze gestrichelte Linie
dargestellt ist. Lagen alle Messpunkte auf dieser Geraden, so wiirden die beiden Li-
nien in Abbildung 7.17 zu jedem Zeitpunkt der exakt gleichen Schwankung relativ zu
ihrem jeweiligen Mittelwert ausgesetzt sein. Dies wiirde bedeuten, dass beide Detektor-
pixel auf absolut gleiche Art und Weise von den Temperaturfluktuationen des Chips
beeinflusst waren. Tatsédchlich konzentriert sich der Grofsteil der gemessenen Pulsho-
hen auf die eingezeichnete Gerade. Die relative Abweichung jedes Datenpunkts von der
Geraden entlang der y-Achse ist in Abbildung 7.18b) in einem Histogramm aufgetra-
gen. Es ist zu erkennen, dass diese Abweichungen eine gaufartige Verteilung besitzen.
In blauer Farbe ist die Anpassung einer Gaufskurve an die Verteilung dargestellt. Die
Standardabweichung o = 5,0 - 10~* der angepassten Gaukkurve ist erheblich kleiner als
die relative Pulshohenschwankung AE/E ~ 4-1073 aus Abbildung 7.17. Daher kommt
die Verbreiterung der Verteilung hauptséchlich durch das unkorrelierte intrinsische De-
tektorrauschen der beiden Pixel zustande. Die dariiber hinausgehenden Schwankungen
der Pulshohen sind hingegen fiir beide Pixel sehr ahnlich. Hieraus kann geschlussfolgert
werden, dass die Ursache fiir diese Pulshohenvariation Schwankungen der Chiptempera-
tur sind. Die Korrektur dieser Temperaturschwankungen ist essentiell fiir das Erreichen
einer geringen Energieauflosung A Fpway im gemessenen Elektroneneinfang-Spektrum,
wie anhand obiger Rechnung demonstriert wurde.



7.5. Messung des Elektroneneinfang-Spektrums von °°Fe 133

a b)
1,008
0=5,010*
- 500 4-10% 1 ’
o
—_ | Q
g 1,004 400¥T <
N S < 4 3-10% 1
o) Q7 -
5 30085 2
2 1,000 s =,
% ou < 2:10% A
a 2005 N
S Ng <
£ 0,996 1 <° 1-10%
v 100
0,992 T T T O 0 -
0,992 0,996 1,000 1,004 1,008 —-0,002 0,000 0,002
relative Pulshéhe Kanal 2P relative Abweichung

Abbildung 7.18: a) Zusammenhang zwischen den zeitgleich an Messkanal 2P und an Messka-
nal 2N bestimmten und unter Verwendung eines gleitenden Mittelwerts gemittelten Pulshéhen
nach K-Einfdngen in der gesamten Messdauer. Die in einer Flacheneinheit des Diagramms zu-
sammengefasste Anzahl an Datenpunkten ist farblich kodiert. Bei der schwarzen gestrichelten
Linie handelt es sich um die Anpassung einer Geraden an die Datenwolke. b) Histogramm
der relativen Abweichung jedes Datenpunkts aus a) zur schwarz gestrichelten Geraden entlang
der y-Achse. Als blaue Linie ist die Anpassung einer Gaufskurve an die Verteilung dargestellt.
Aus der geringen Standardabweichung der angepassten Gaufkurve von o = 5,0 - 1074 lisst
sich schlieften, dass die Pulsh6hen beider Messkanéle iiber der gesamten Messdauer dhnlichen
Temperaturschwankungen ausgesetzt sind.

Eine mogliche Variante der Korrektur dieser Temperaturschwankungen ist, auf den zeit-
lichen Verlauf der Pulshéhen eines Detektorpixels einen gleitenden Mittelwert anzuwen-
den und die gemessenen Pulshohen des Nachbarpixels mit diesem gemittelten Verlauf
zu korrigieren. Die Fensterlange [ des gleitenden Mittelwerts muss dabei gering genug
gewahlt werden, um die oben gezeigten Temperaturschwankungen auf kurzer Zeitskala
zu erfassen. Eine zu kleine Fensterlange wirkt sich jedoch wiederum negativ auf die
Energieauflosung aus, da so auch die Schwankungen der Pulshohe aufgrund des intrin-
sischen Detektorrauschens in die Korrektur einfliefen wiirden, die mit dem Rauschen
des zu korrigierenden Pixels jedoch nicht korreliert sind.

Die oben beschriebene Variante der Temperaturkorrektur konnte in dieser Form nicht
umgesetzt werden, da die Verldufe der Pulshthen der Messkanéle 3P /N eine im Folgen-
den beschriebene Besonderheit aufwiesen und darauf abgezielt wurde, fiir jeden Kanal
identische Auswertemethoden zu verwenden. In Abbildung 7.19 ist der zeitliche Verlauf
der Pulsh6he nach K-Einféngen von Messkanal 3P fiir die gesamte Messdauer darge-
stellt. Es ist zu erkennen, dass dieser nicht wie im Falle von Messkanal 2P in Abbil-
dung 7.16 stetig ist. Stattdessen kommt es abschnittsweise zu Spriingen der mittleren
Pulshche, wobei in der Dauer und der mittleren Pulshéhe der einzelnen Zeitabschnitte
keine Systematik zu erkennen ist. Der Grund fiir die Unstetigkeiten konnte mit dem
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Abbildung 7.19: Zeitlicher Verlauf der Pulshéhe nach K-Einfang von Messkanal 3P als Funk-
tion der Pulsnummer. Die in einer Flécheneinheit des Diagramms zusammengefasste Anzahl
an Datenpunkten ist farblich kodiert. Der Verlauf weist einige Unstetigkeiten auf. Die Ursache
hierfiir konnte, wie im Haupttext beschrieben, das Verschieben des SQUID-Arbeitspunktes
aufgrund von Flussspriingen sein.

vorher beschriebenen regelméfigen Zuriicksetzen des SQUID-Arbeitspunktes an diesen
Messkanélen zusammenhéangen. Die Periodizitat der I-U-Kennlinie des SQUIDs fiihrt
zu mehreren erlaubten Arbeitspunkten im Flussriickkopplungsbetrieb. Beim Zuriickset-
zen des Arbeitspunktes kann es daher dazu kommen, dass sich der neue Arbeitspunkt
auf der benachbarten Periode der [-U-Kennlinie einstellt. Dieser Vorgang wird auch
als Flusssprung bezeichnet |[Prél6]. Der Fluss-zu-Spannungs-Transferkoeffizienten Usg
des neu eingestellten Arbeitspunktes kann sich dabei zu dem des vorherigen unterschei-
den. Da der Rauschbeitrag des SQUIDs zum Gesamtrauschen des Detektors von Ug
abhéngt [Dru96|, kann ein neuer Arbeitspunkt auch ein verdndertes Detektorrauschen
zur Folge haben. Bei der Verwendung eines optimalen Filters zur Amplitudenschét-
zung wird jedoch von stationdrem Detektorrauschen in der gesamten Messdauer aus-
gegangen. Das Anwenden eines Filters auf Detektorsignale, die bei unterschiedlichen
SQUID-Arbeitspunkten gemessen worden sind, kann somit zu verschiedenen mittleren
Pulsh6hen und dadurch zu den beobachteten Unstetigkeiten im Zeitverlauf der Puls-
hohe fiithren. Eine weitere Ursache konnte sein, dass sich durch das Einstellen eines
neuen SQUID-Arbeitspunktes auch der Strom im Riickkoppelkreis des in Flussriick-
kopplung betriebenen SQUIDs éndert. Die damit verbundene, verdnderte Warmedissi-
pation in der Umgebung des Detektors kénnte zu einer sprunghaften Anderung seiner
Betriebstemperatur und damit zu einer Verdnderung der mittleren Pulshohe fiihren.
Die Zeitpunkte der Unstetigkeiten sind fiir die Messkanéle 3P und 3N identisch, da sie
von demselben SQUID-Aufbau ausgelesen wurden. Jedoch unterscheidet sich die An-
derung der Pulshohe an einer Unstetigkeit fiir beide Messkanéle, wobei auch hier keine
Systematik zu erkennen ist. Daher war die Anwendung des oben beschriebenen Korrek-
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turverfahrens der Temperaturfluktuationen unter Verwendung des Nachbarpixels nicht
moglich.

Die in dieser Arbeit letztlich umgesetzte Methode der Temperaturkorrektur bestand
aus der Korrektur jedes Detektorpixels mit der eigenen, aus den Pulshohen nach K-
Einfdngen extrahierten Temperaturinformation. Die oben beschriebenen Unstetigkeiten
bei den Messkanélen 3P und 3N werden hierbei ebenfalls auf einen geraden Verlauf kor-
rigiert. Es ist jedoch zu beachten, dass die Wahl zu kleiner Fensterlangen [ des gleitenden
Mittelwerts die Linienbreite der K-Einfédnge kiinstlich verringern kann. Im Extremfall
(I = 1Datenpunkt) wiirde jeder Datenpunkt durch sich selbst dividiert werden, was
in einer verschwindend geringen Linienbreite der K-Einfange resultieren wiirde. Be-
trachtet man jedoch beispielsweise die aus der Korrektur resultierende Linienbreite der
L1-Einfénge, so lasst sich eine optimale Fensterlange finden, die die Temperaturfluktua-
tionen auf kurzer Zeitskala einerseits erfasst, jedoch andererseits nicht das intrinsische
Detektorrauschen korrigiert. In Abbildung 7.20a) ist ein Ausschnitt des zeitlichen Ver-
laufs der Pulshohen der K-Einfinge von Messkanal 2P als Funktion der Pulsnummer
dargestellt. Die iiberlagerte blaue Linie stellt den Verlauf eines gleitenden Mittelwerts
mit der Fensterlange von [ = 12 Datenpunkten dar. Die Temperaturkorrektur mit die-
ser Fensterldnge minimiert die Linienbreite der L1-Einfinge desselben Messkanals. Um
den Verlauf zu glatten, wurde eine Spline-Interpolation 3. Grades durch jeden [-ten
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Abbildung 7.20: a) Ausschnitt des zeitlichen Verlaufs der Pulshohe nach K-Einfang von
Messkanal 2P als Funktion der Pulsnummer. Als blaue Linie ist der unter Verwendung eines
gleitenden Mittelwerts mit der Fensterldnge von [ = 12 Datenpunkten gemittelte Verlauf einge-
zeichnet. Die rote Linie ist die Spline-Interpolation durch jeden I-ten Datenpunkt des blauen
Verlaufs, die fiir die Temperaturkorrektur verwendet wurde. b) Histogramm der Pulshéhen
nach K-Einféngen von Messkanal 2P vor und nach Anwendung der Temperaturkorrektur. Die
beiden Verteilungen wurden auf ihren jeweiligen Mittelwert normiert. Es zeigt sich eine signi-
fikante Verringerung der Linienbreite durch die Korrektur.
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Punkt des gemittelten Verlaufs durchgefiihrt, die als rote Linie eingezeichnet ist. Die
anhand der Spline-Interpolation korrigierten Pulshchen der K-Einfinge sind in Abbil-
dung 7.20b) in roter Farbe als Histogramm aufgetragen. Als Vergleich ist in griiner
Farbe das Histogramm der unkorrigierten Pulshohen dargestellt. Beide Verteilungen
wurden auf ihren jeweiligen Mittelwert normiert. Es ist zu erkennen, dass sich die
Spektrallinie durch die Temperaturkorrektur deutlich verschmélert und die Form ei-
ner Gaufsverteilung annimmt. Im Falle der anderen Messkanéle nahmen die optimalen
Fensterldngen [ des gleitenden Mittelwerts Werte zwischen | = 5 Datenpunkten und
[ = 20 Datenpunkten an.

Die Bestimmung der Nichtlinearitét eines jeden Detektorpixels erfolgte durch den Ver-
gleich der gemessenen mittleren Pulshéhen nach K- und L1-Einfdngen mit den jeweiligen
Literaturangaben fiir die im Detektor deponierte Energie E. Diese betragt 6539,0 eV
fiir K-Einfange und 769,0 eV fiir L1-Einfinge [Bea67|. In Abbildung 7.21 sind die jewei-
ligen mittleren Pulshéhen von Messkanal 2P, umgerechnet in gemessene Energien Ei,
gegeniiber der im Detektor deponierten Energie F aufgetragen. Aufserdem ist als griine
Linie die Anpassung eines Polynoms zweiten Grades der Form

E., =aE?+bE (7.12)

an die Datenpunkte eingezeichnet. Die rote Linie gibt den Verlauf nach obiger Glei-
chung unter Vernachléssigung des quadratischen Anteils an und spiegelt das Verhalten
eines idealen, das heifst vollstdndig linearen, Detektors wider. Im unteren Teil der Ab-
bildung ist die Differenz aus gemessener und deponierter Energie dargestellt. Fiir die
Messung eines K-Einfangs ergibt sich fiir das hier gezeigte Detektorpixel eine Nichtli-
nearitiat von 2,29 %. Der Grund fiir die Nichtlinearitét ist, dass sich der Detektor bei
einem Energieeintrag von 6539eV um etwa 15% seiner Betriebstemperatur erwéarmt
(vergleiche Abbildung 7.9a). Die Warmekapazitdt des Detektors Ci,, und die Magne-
tisierungsénderung M /JT weichen dadurch wesentlich von ihrem Arbeitspunkt ab.
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Die Nichtlinearitéten infolge eines K-Einfangs der anderen Messkanéle liegen zwischen
2,23 % und 2,44 % und zeigen damit eine unwesentliche Abweichung von dem hier ge-
zeigten Verhalten. Die aus der Anpassung nach Gleichung 7.12 gewonnenen Parameter
wurden genutzt, um jeder gemessenen Pulshéhe einen Energiewert zuzuordnen.

7.5.3 Gemessenes Elektroneneinfang-Spektrum eines einzelnen
Messkanals

In diesem Abschnitt wird exemplarisch das gemessene Elektroneneinfang-Spektrum von
Messkanal 2P diskutiert. Da die gemessenen Spektren aller Messkanéle sehr dhnli-
che Eigenschaften und Merkmale aufweisen, ist die Diskussion an diesem Einzelkanal-
Spektrum repréasentativ fiir alle Messkanéle. Fiir die Erstellung des Spektrums wurde
die Pulshohe jedes Detektorsignals mit einem optimalen Filter bestimmt, einer Tem-
peraturkorrektur unterzogen und schlieflich unter Beachtung der Nichtlinearitdt des
Detektors einem Energiewert zugeordnet. Die einzelnen Schritte hierfiir wurden im vor-
angegangenen Abschnitt ausfiihrlich beschrieben.

In Abbildung 7.22 ist das gemessene Elektroneneinfang-Spektrum von Messkanal 2P
dargestellt. In das dargestellte Spektrum wurden ausschlieklich Detektorsignale mit ei-
nem reduzierten x*-Wert von x2; < 10 einbezogen (vergleiche Abschnitt 3.4). Dadurch
wurden die meisten Pile-Up-Ereignisse sowie von Stérungen iiberlagerte Detektorsigna-
le ausgeschlossen, die etwa 3,9 % der Gesamtanzahl der aufgezeichneten Detektorsignale
von diesem Messkanal ausmachen. Es sei angemerkt, dass die relativen Intensitédten der
Spektrallinien durch das Verwerfen von Detektorsignalen systematisch verfalscht wer-
den konnen. Fiir die Bestimmung der relativen Elektroneneinfang-Wahrscheinlichkeiten
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Abbildung 7.22: Gemessenes Elektroneneinfang-Spektrum von Messkanal 2P. Die Spektral-
linien sind jeweils mit dem Namen der Schale beschriftet, aus der der Elektroneneinfang beim
Zerfall des %°Fe stattfand. Bei der Erzeugung des Spektrums wurden nur Detektorsignale mit
einem reduzierten y2-Wert von X?ed < 10 berticksichtigt.



138 7. Detektorarray fiir die Messung des Elektroneneinfang-Spektrums von *°Fe

wire daher eine andere Strategie bei der Datenauswertung erforderlich. In der hier be-
schriebenen Messung wurde der Trigger des Analog-Digital-Wandlers mit einem umge-
rechneten Energieschwellwert von 27 eV konfiguriert.

Das gemessene Elektroneneinfang-Spektrum weist die drei erwarteten und bereits in
Abschnitt 7.4.3 erwahnten Linien auf, die den Einfiangen aus den M1-, L1- und K-
Schalen beim Zerfall des **Fe entsprechen. In Abbildung 7.23 sind vergroferte Teil-
spektren dieser Spektrallinien dargestellt. Hier wurde die Grenze des zugelassenen re-
duzierten x*-Werts x2, fiir jede Linie individuell gewéhlt. Es ist zu erkennen, dass die
Linien keine ausgeprégte niederenergetische Schulter besitzen, wie es in einigen vorange-
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Abbildung 7.23: Vergroferung der a) M1- | b) L2-, ¢) L1- und d) K-Linie des gemessenen
Elektroneneinfang-Spektrums von Messkanal 2P. In roter Farbe sind die Anpassungen von
Gaufskurven an die Verteilungen dargestellt, aus denen sich die angegebenen Linienbreiten als
volle Breite bei halber Hohe ergeben.



7.5. Messung des Elektroneneinfang-Spektrums von *°Fe 139

gangenen Messungen des Elektroneneinfang-Spektrums von *°Fe mithilfe magnetischer
Mikrokalorimeter beobachtet wurde [Loi04, Loi08, Loil8b|. Fiir diese Messungen wur-
den die *°Fe-Quellen mittels Tropfchendeposition oder Elektrodeposition in die Teil-
chenabsorber eingebracht. Bei diesen Methoden der Quellenpraparation konnen sich
im Teilchenabsorber bildende Salzkristalle beziehungsweise Oxid/Hydroxid-Schichten
einen Teil der beim Zerfall emittierten Energie iiber eine verhéltnismékig lange Zeit
speichern. Diese gespeicherte Energie tragt nicht zum Detektorsignal bei, da sie erst
nach dem eigentlichen Signal frei wird. Die entsprechenden Signale weisen dabei ei-
ne Amplitude auf, die um die gespeicherte Energie vermindert ist, und fiihren daher
zu einer niederenergetischen Schulter der entsprechenden Spektrallinie. Aus dem hier
vorliegenden Elektroneneinfang-Spektrum lésst sich folglich schliefen, dass die mittels
Ionen-Implantation préaparierte Quelle im Gegensatz zu den oben genannten Prapara-
tionsverfahren keine signifikanten Verzerrungen des gemessenen Spektrums hervorruft.
Dies wird auch durch einen in |[Nie25| beschriebenen und im Rahmen des Projekts
PrimA-LTD angestellten direkten Vergleich zweier Absorber bestéitigt, die eine mit-
tels Ionen-Implantation beziehungsweise eine mittels Tropfchendeposition préparierte
%Fe-Quelle enthielten.

In dem gemessenen Elektroneneinfang-Spektrum aus Abbildung 7.22 ist neben den drei
oben genannten Spektrallinien eine weitere Spektrallinie bei einer Energie von etwa
Er5 = 651eV sichtbar. Diese wurde bisher nicht experimentell beobachtet, ist aber ih-
rer Energie nach zu urteilen dem theoretisch beschriebenen Elektroneneinfang aus der
L2-Schale zuzuordnen [Bea67]. Ein vergrofertes Teilspektrum dieser Linie ist ebenfalls
in Abbildung 7.23 dargestellt. Die Sichtbarkeit dieser Spektrallinie in dem vorliegenden
Elektroneneinfang-Spektrum ist eine weitere Bestatigung dafiir, dass die im Rahmen
dieser Arbeit entwickelten Detektoren eine hervorragende intrinsische Energieauflésung
besitzen (siche auch Abschnitt 7.5.1) und die mittels Ionen-Implantation préaparierte
% Fe-Quelle eine sehr hohe Qualitiit besitzt. Andernfalls wiirde die Verbreiterung der
L1-Linie zu der Verdeckung der L2-Linie fithren, so wie es hochstwahrscheinlich in vor-
angegangenen Messungen der Fall gewesen ist. Neben den genannten Spektrallinien, die
den Bindungsenergien der eingefangenen Elektronen entsprechen, weist das gemessene
Spektrum mehrere Merkmale auf, die bei der hier gemachten einfachen Betrachtung des
Elektroneneinfangprozesses nicht erwartet werden. So setzt sich die M1-Linie aus zwei
Teillinien zusammen (siche Abbildung 7.23a), wobei sich die niederenergetische Teilli-
nie bei einer Energie von ;) = 82,6 eV und die hoherenergetische Teillinie bei einer
Energie von Ey, = 87,4€eV befindet. Auferdem ist eine Ereignishédufung bei Energien
knapp oberhalb von £/ = 100eV erkennbar. Bei Energien unterhalb der M1-Linie zeigt
sich ein relativ starker Untergrund.

Wie anhand von Abbildung 7.23 zu erkennen ist, sind die Spektrallinien des gemesse-
nen Spektrums nicht gaufférmig. Dies ist fiir ein Elektroneneinfang-Spektrum jedoch
auch nicht zu erwarten. Es ist bekannt, dass das Spektrum von iiber Elektroneneinfang
zerfallenden Radionukliden weitaus mehr Strukturen beinhalten kann als diese, die den
Bindungsenergien der eingefangenen Elektronen entsprechen. Ein Beispiel hierfiir ist das
Radionuklid %*Ho, welches aufgrund seiner Verwendung zur direkten Bestimmung der
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Neutrinomasse intensiv theoretisch untersucht wird [Alpl5, Gasl7]. Unter Beachtung
von Prozessen hoherer Ordnung weist das berechnete Elektroneneinfang-Spektrum von
183Ho eine deutlich hohere Komplexitit auf [Fael5, Bral8|. Solche Effekte konnten eben-
falls beim Zerfall von *Fe auftreten und in dem hier vorgestellten Experiment aufgrund
der hohen Energieauflésung des entwickelten magnetischen Mikrokalorimeters sichtbar
geworden sein. Die genaue intrinsische Linienform des Elektroneneinfang-Spektrums
von *°Fe ist jedoch zum Zeitpunkt dieser Arbeit nicht bekannt. Die entsprechenden
Theoriearbeiten zur Beschreibung der Linienform waren Gegenstand des PrimA-LTD
Projekts und befinden sich weiterhin in der Entwicklung. Die Linienform, die experimen-
tell gemessen wird, ergibt sich aus der intrinsischen Linienform des Elektroneneinfang-
Spektrums, gefaltet mit der gaufférmigen Linienverbreiterung aufgrund der endlichen
Energieauflosung des Detektors. Bei bekannter intrinsischer Linienform ist es somit
moglich, die Energieauflosung A Fpwanm des Detektors zu bestimmen. Dieses Vorgehen
war jedoch aufgrund der unbekannten intrinsischen Linienform im Rahmen dieser Arbeit
nicht moglich. Um dennoch Richtwerte fiir die gemessenen Linienbreiten zu erhalten,
wurden Gaufkurven an die gemessenen Spektrallinien angepasst.

In Abbildung 7.23 ist die Anpassung einer Gaufskurve an jede der vier Spektrallinien in
roter Farbe dargestellt, aus der die volle Linienbreite bei halber Hohe bestimmt wurde.
Im Falle der M1-Linie wurde die Summe zweier Gaufskurven verwendet, wobei sich der
Mittelwert der &hnlich breiten Teillinien zu 3,24 eV ergibt. Die L2-Linie besitzt eine
sehr dhnliche Breite von 3,56 eV. Eine grofse Abweichung von diesen Werten ergibt sich
fiir die L1-Linie mit einer Breite von 9,64eV. Aufserdem ist hier deutlich erkennbar,
dass die Linie eine niederenergetische als auch eine hoherenergetische Flanke aufweist.
Die K-Linie besitzt wiederum eine geringere Breite von 5,20 eV sowie eine ausgeprégtere
niederenergetische Flanke. Es ist wahrscheinlich, dass die gemessenen Linienbreiten den
intrinsischen Linienbreiten der ®’Fe-Quelle entsprechen und diese durch die deutlich
geringere intrinsische Energieauflosung des Detektors (siche Abschnitt 7.5.1) nur eine
unwesentliche Verbreiterung erfahren.

Wie oben bereits beschrieben, weist das gemessene Energiespektrum mehrere unerwar-
tete Merkmale auf. Um auszuschliefsen, dass es sich hierbei um Artefakte bei der Daten-
auswertung oder durch den Messaufbau verursachte Effekte handelt, wurden mehrere
Untersuchungen angestellt. Zunéchst wurde das in Abbildung 7.24 dargestellte Spek-
trum betrachtet. Anstelle eines optimalen Filters wurde die Bestimmung der Pulshéhe
hierbei unter Verwendung der in Abschnitt 3.4 beschriebenen Pulsh6henanpassung mit
einem Musterpuls durchgefithrt. Auferdem wurden die Pulshohen nicht auf Tempe-
raturfluktuationen korrigiert, keiner Energiekalibration unterzogen und es fand keine
Selektion der Detektorsignale anhand eines x?2 ,-Kriteriums statt. Es ist zu erkennen,
dass der Untergrund durch die Aufnahme von Pile-Up-Ereignissen in das Spektrum
angewachsen ist. Dies trifft insbesondere auf die in Abbildung 7.24 blau markierten
Bereiche um die K-Linie zu, die hauptsichlich aus der Uberlagerung zweier Detektor-
signale nach K-Einfang entstanden sind. Das Spektrum weist ansonsten die gleichen
Merkmale wie das in Abbildung 7.22 dargestellte auf. Die Breite der M1-Linie hat sich
durch das Ausbleiben einer Temperaturkorrektur im Gegensatz zur K-Linie (vergleiche
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Abbildung 7.24: Gemessenes Spektrum von Messkanal 2P. Die relativen Pulshéhen wurden
durch Pulshchenanpassung mit einem Musterpuls bestimmt. Eine Temperaturkorrektur, ei-
ne Energiekalibration sowie die Selektion von Detektorsignalen anhand eines Xfed—Kriteriums
wurden nicht durchgefiihrt.

Abbildung 7.20b) nur unwesentlich erhoht. Der Grund dafiir ist, dass Schwankungen
der Betriebstemperatur bei geringeren Energien einen weniger signifikanten Einfluss ha-
ben. Auferdem ist deutlich zu erkennen, dass die M1-Linie weiterhin aus zwei Teillinien
besteht. Auch die Ereignishdufung knapp oberhalb und der Untergrund unterhalb der
Energie der M1-Linie sind weiterhin sichtbar. Somit kann ausgeschlossen werden, dass
die Merkmale des Spektrums durch die Datenauswertung induziert worden sind. Au-
Kerdem wurde gepriift, ob das Auftreten der Merkmale ein zeitlicher Effekt ist. Daher
wurde das Spektrum in verschiedenen Zeitausschnitten der Gesamtmessdauer betrach-
tet. Dabei stellten sich die Merkmale stets in gleicher Form dar. Auch die Teilung
der M1-Linie ist in jedem Zeitausschnitt vorhanden und die relativen Intensitéiten der
beiden Teillinien bleiben identisch.

Eine weitere Ursache fiir die gemessene Teilung der M1-Linie kénnte sein, dass sich die
aus der Energiedeposition in der oberen und der unteren Hélfte des Teilchenabsorbers
resultierenden Detektorsignale in ihrer Form unterscheiden. Dies wére beispielsweise
dann der Fall, wenn sich die thermischen Leitfahigkeiten der oberen und der unte-
ren Absorberhiélfte deutlich voneinander unterscheiden wiirden oder sich zwischen den
Schichten eine schlecht leitfahige Grenzschicht befdande. Die entsprechenden Detektorsi-
gnale wiirden durch den Algorithmus mit optimalem Filter unterschiedliche Pulshchen
zugewiesen bekommen, obwohl die im Detektor deponierte Energie in beiden Fallen
identisch ist. Um dies zu priifen, wurden Detektorsignale beider Teillinien miteinander
verglichen. In Abbildung 7.25a) sind exemplarisch jeweils ein auf die Amplitude normier-
tes Detektorsignal der niederenergetischen Teillinie und der hoherenergetischen Teillinie
dargestellt. Abbildung 7.25b) zeigt die Differenz beider Signale sowie ein Histogramm
der Amplitudenverteilung des resultierenden Differenzsignals. Da die Amplitudenver-
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Abbildung 7.25: a) Auf die Pulshohe normierte Detektorsignale aus der niederenergetischen
Teillinie (rot) sowie der hoherenergetischen Teillinie (blau) der M1-Linie von Messkanal 2P.
b) Differenz der beiden Signale aus a) sowie Histogramm der Amplitudenverteilung des Dif-
ferenzsignals. Aus der gaufférmigen Amplitudenverteilung lésst sich schliefsen, dass sich die
beiden Detektorsignale nicht in ihrer Form unterscheiden.

teilung des Differenzsignals einer Gauflsverteilung folgt, kann geschlussfolgert werden,
dass sich die Form der Signale insbesondere hinsichtlich ihres Signalanstiegs nicht un-
terscheidet. Der oben beschriebene Effekt kann somit ausgeschlossen werden. Daraus
lasst sich riickschliefsen, dass es sich bei der Teilung der M1-Linie héchstwahrscheinlich
um einen physikalischen Effekt beim Zerfallsprozess handelt, der aufgrund der hohen
intrinsischen Energieauflésung des Detektors erstmals sichtbar wird. Die Ursache fiir
diesen Effekt und fiir die oben beschriebenen Merkmale des Spektrums sind bislang
nicht geklart und sind Gegenstand von gegenwirtigen und zukiinftigen Theoriearbeiten
zur Beschreibung der Form des Elektroneneinfang-Spektrums von *°Fe.

7.5.4 Elektroneneinfang-Spektrum von *°Fe mit hoher Statistik

Die Auswertung der Detektorsignale wurde fiir alle sechs Messkanile identisch und un-
abhéngig voneinander wie in den vorigen Abschnitten beschrieben durchgefiihrt. Da die
zeitlichen Verlaufe der Pulshéhe bei den Messkanélen 3P und 3N die in Abbildung 7.19
gezeigten Unstetigkeiten aufweisen, kann die mittels Spline-Interpolation durchgefiihrte
Temperaturkorrektur an den Stellen der Unstetigkeiten zu einer systematischen Linien-
verbreiterung im Energieeinfang-Spektrum fithren. Die Detektionsereignisse um diese
Stellen wurden daher fiir die folgenden Betrachtungen verworfen. Die wie in Abbil-
dung 7.23 bestimmten Breiten der M1-, L1- und L2-, und K-Linien sind fiir alle Kanéle
in Tabelle 7.7 zusammengefasst. Wahrend sich die Breite der M1-Linie fiir alle Mess-
kandle kaum unterscheidet, weist die der L2-Linie relativ hohe Schwankungen auf. Ein
Grund dafiir konnte die geringe Auftrittswahrscheinlichkeit eines L2-Elektroneneinfangs
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gemessene Linienbreite / eV
Messkanal | M1 L2 L1 K

2P 3,24 3,56 9,64 5,20 Tabelle 7.7: Gemessene Linienbreiten fiir al-

2N 3,24 295 9,76 5,36 le Messkanile. Die Linienbreiten wurden durch

3P 3,26 3,55 10,31 4,66 Anpassungen von Gaufkurven an die jeweili-

3N 395 4.18 10.32 513 gen Linien bestimmt.

6P 3,30 3,00 9,62 6,21

6N 315 337 974 647

sein, die innerhalb der Messdauer zu einer relativ geringen Statistik fiihrte. Im Falle
der K-Linie ergaben sich fiir die Messkanale 6P und 6N um etwa 20 % erhohte Lini-
enbreiten gegeniiber den anderen Kanélen. Ein Grund dafiir kénnte eine nicht ideale
Temperaturkorrektur bei diesen beiden Messkanélen sein, von der, wie oben erlautert,
besonders die Breite der K-Linie betroffen ist. Fiir dieses Argument spricht, dass sich
bei der Temperaturkorrektur dieser Kanéle relativ geringe optimale Fensterlangen des
gleitenden Mittelwerts von [ = 5 Datenpunkten beziehungsweise [ = 6 Datenpunkten
verglichen mit den Fensterldngen der anderen Kanéle zwischen [ = 9 Datenpunkten und
[ = 20 Datenpunkten ergaben. Dies kann darauf hindeuten, dass die Temperaturfluk-
tuationen auf schnellerer Zeitskala stattfanden. Der Unterschied der Temperaturfluk-
tuationen im Vergleich zu den anderen Kanélen kann damit erkléart werden, dass sich die
Messkanéle 6P und 6N auf einem anderen Finger des Messautbaus (siche Abbildung 3.6)
befanden und sich somit ihre thermische Ankopplung an die Experimentierplattform
des Kryostaten unterscheiden konnte. Wie in Abschnitt 7.5.1 beschrieben, weisen diese
beiden Messkanéle im Vergleich zu den anderen Kanélen auflerdem eine leichte Verbrei-
terung ihrer intrinsischen Energieverteilung auf, die durch die Summe zweier Gaukkur-
ven beschrieben werden kann. Die breitere dieser Gaulkkurven besitzt eine Breite von
AFEpwam = 2,30eV und ist somit deutlich geringer als die gemessene Breite der K-Linie
aller Messkanéile. Es ist daher sehr wahrscheinlich, dass die Verbreiterung der K-Linien
der Messkanéle 6P und 6N nicht durch die intrinsische Detektorauflosung zustande kam.

In Abbildung 7.26 sind die K-Linien jedes Messkanals dargestellt, die fiir den hier an-
gestellten Vergleich auf ihr Maximum normiert wurden. Die Linienform ist fiir alle
Messkanéle sehr dhnlich; so weisen sie alle eine ausgepragtere niederenergetische Flanke
und eine schwécher ausgebildete hoherenergetische Flanke auf. Fiir die Messkanile 6P
und 6N ist die oben beschriebene Linienverbreiterung zu erkennen. Eine Auffilligkeit
ist die leichte Erhohung bei einer Energie von etwa 6574 eV, die im Falle der Messkana-
le 3P und 3N zu erkennen ist, deren Ursprung jedoch ungeklért ist. Diese Erhohung ist
bei keinem der anderen Messkanéle erkennbar und auch nach Summierung ihrer Ener-
giespektren nicht sichtbar. Es konnte sich daher um ein Artefakt handeln, das aufgrund
des oben beschriebenen regelméfigen Zuriicksetzens des SQUID-Arbeitspunktes an den
Messkandlen 3P und 3N entstanden ist.



144 7. Detektorarray fiir die Messung des Elektroneneinfang-Spektrums von *°Fe

100 - L e - —— Kanal 2P
N K-Einfange t Kanal 2N
2 Kanal 3P
0 101 4 Kanal 3N
a Kanal 6P
E, Kanal 6N
(0] —
5 1072 - e
9 . =
§ =:ﬁ
€ 1073 ; e
S gl o e =l

10_4 T T T T T

6480 6500 6520 6540 6560 6580 6600

Energie E/ eV

Abbildung 7.26: Vergleich der gemessenen Form der K-Linie aller Messkanéle. Die Vertei-
lungen sind auf ihren Maximalwert normiert. Die Linienform ist fiir alle Kanéle sehr &hnlich.
Aulffallig ist die mit einem Pfeil markierte Erh6hung, die nur im Falle der Messkanéle 3P und
3N auftritt. Die Messkanéle 6P und 6N weisen die im Haupttext ausfiihrlich erlduterte Linien-
verbreiterung auf.

Da alle Messkanéle sehr dhnliche Linienbreiten und -formen aufweisen, wurden alle
Messkandile fiir die Erstellung eines Summenspektrums mit hoher Statistik einbezogen.
Abbildung 7.27 zeigt dieses in doppelt-logarithmischer Darstellung, wobei erneut nur
Detektorsignale mit einem reduzierten x*Wert von y2, < 10 beriicksichtigt wurden.
Damit wurden insgesamt 9,4 % aller aufgezeichneten Detektorsignale verworfen, wo-
bei der Grofiteil der verworfenen Signale von den Messkandlen 3P und 3N stammt.
Der Grund hierfiir ist eine héhere Anzahl an Pile-Up-Ereignissen im Vergleich zu
den anderen Messkandlen aufgrund der hoheren Aktivitat dieser beiden Detektorpixel
(siehe Tabelle 7.6) sowie das oben erlduterte regelméfige Zuriicksetzen des SQUID-
Arbeitspunktes, das zu unerwiinschten Signalformen fiithrte. Die Gesamtstatistik des
Summenspektrums betréigt etwa 3,5 Millionen Ereignisse. Es ist zu erkennen, dass das
Summenspektrum die gleichen Merkmale aufweist, wie das im vorigen Abschnitt be-
schriebene Einzelkanal-Spektrum. Durch die deutlich hohere Statistik kommen jedoch
einige dieser Merkmale klarer zum Vorschein. So ist in der Ereignishdaufung bei Ener-
gien knapp oberhalb von 100eV eine deutliche Struktur zu erkennen, die sich von dem
scheinbar kontinuierlichen Untergrund bei Energien unterhalb von E < 300eV ab-
hebt. Dass diese Ereignishdufung eine klare Struktur besitzt, kann darauf hinweisen,
dass es sich um einen physikalischen Effekt handelt, der entweder von aufen auf den
Messaufbau einwirkt oder Teil des Zerfallsprozesses der **Fe-Quelle ist. Neben dieser
Ereignishédufung ist bei einer Energie von etwa 48 eV eine kleine Erh6hung zu erkennen,
die den Elektroneneinfingen aus der M2- und M3-Schale entsprechen koénnte. Die in
der Literatur angegebenen Werte fiir die Bindungsenergie der Elektronen dieser Scha-
len von 47,2 eV [Fug80] und 48,6 ¢V |Bea67| stimmen sehr gut mit dem hier gemessenen
Energiewert iiberein. Die erstmalige experimentelle Beobachtung dieser Elektronenein-



7.5. Messung des Elektroneneinfang-Spektrums von °°Fe 145

106

Messkanale 2P, 2N, 3P, 3N, 6P, 6N K
105 4 Anzahl der Ereignisse: 3.509.961 L1

104 M1

10° M2/M3?

102

Ereignisse / 1 eV

10!

10° L

10! 107 103 104
Energie E / eV

Abbildung 7.27: Summe der gemessenen Elektroneneinfang-Spektren aller sechs Messkanile.
Die Spektrallinien sind jeweils mit dem Namen der Schale beschriftet, aus der der Elektro-
neneinfang beim Zerfall des 5°Fe stattfand. Bei der Erzeugung des Spektrums wurden nur
Detektorsignale mit einem reduzierten x2-Wert von Xfed < 10 beriicksichtigt.

fangprozesse wire ein dufserst relevantes Ergebnis fiir die Radionuklidmetrologie. Durch
zukiinftige Messungen des Elektroneneinfang-Spektrums mit weiter erhchter Statistik
kénnte bestétigt werden, dass es sich bei der beobachteten Erhohung tatséchlich um
Elektroneneinfange aus diesen Schalen handelt.

In Abbildung 7.28 sind vergrofierte Teilspektren der M1-, L2-) LL1- und K-Linien des
Summenspektrums dargestellt. Wie auch in Abschnitt 7.5.3 wurden die angegebenen
Linienbreiten anhand der eingezeichneten Anpassungen von Gaufkurven bestimmt. Die
Linienbreiten und -formen des Summenspektrums unterscheiden sich unwesentlich zu
denen des Einzelkanal-Spektrums aus Abbildung 7.23. Aufgrund der groferen Statistik
ist an der L2-Linie eine schwach ausgepréigte niederenergetische Schulter sichtbar ge-
worden. Aufterdem weist die K-Linie eine leichte Erhohung bei einer Energie von etwa
6574 eV auf, die, wie oben beschrieben, von den Einzelkanal-Spektren der Messkané-
le 3P und 3N stammt.

Wie anhand der oben beschriebenen Ergebnisse deutlich wird, ermoglicht das im Rah-
men dieser Arbeit und von PrimA-LTD entwickelte 5°Fe-Detektorarray die Messung
des Elektroneneinfang-Spektrums von *>Fe mit nie dagewesener Prizision. Die Pripa-
ration der *Fe-Quelle mittels Ionen-Implantation erhoht die Qualitéit des gemessenen
Spektrums gegeniiber anderen, konventionell in der Radionuklidmetrologie genutzten
Praparationsverfahren signifikant. Die Kombination mit der hervorragenden intrinsi-
schen Energieauflosung der Detektoren macht zuvor experimentell unbeobachtete Effek-
te sichtbar, die bislang nur theoretisch vorhergesagt werden konnten. Mit den hergestell-
ten Detektoren werden gegenwértig und zukiinftig, in Fortsetzung an das PrimA-LTD
Projekt, Messungen bei den Projektpartnern an der Physikalisch-Technischen Bundes-
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Abbildung 7.28: Vergroferung der a) M1-, b) L2-, ¢) L1- und d) K-Linie des gemessenen
Summenspektrums, das aus der Summe der gemessenen Elektroneneinfang-Spektren aller sechs
Messkanéle berechnet wurde. In roter Farbe sind die Anpassungen von Gaufkurven an die
Verteilungen dargestellt, aus denen sich die angegebenen Linienbreiten als volle Breite bei
halber Hohe ergeben.

anstalt (PTB) und am Commissariat & I’énergie atomique et aux énergies alternatives
(CEA) fiir ein Hoch-Statistik-Spektrum durchgefiihrt, aus denen fiir das Verstdndnis
des Elektroneneinfangprozesses von *>Fe wertvolle und fiir die Radionuklidmetrologie
auflerst relevante Daten extrahiert werden kdnnten.



8 Zusammenfassung und Ausblick

Eine Vielzahl verschiedener Radionuklide werden heutzutage in vielfaltigen Anwen-
dungsbereichen der Medizin, der Industrie und der Wissenschaft verwendet. Der Erfolg
des Grofsteils dieser Anwendungen basiert auf dem genauen Wissen iiber die Aktivitét
und die fundamentalen Zerfallsdaten der verwendeten Radionuklide. Die Kernaufga-
be der Radionuklidmetrologie ist daher die Etablierung von standardisierten Verfahren
fiir die Messung von Radioaktivitét, die die Riickfiihrbarkeit der gemessenen Zerfalls-
eigenschaften auf die SI-Einheiten erlauben. Insbesondere dienen sogenannte primére
Aktivitdtsstandards fiir die Kalibration von Messinstrumenten in den jeweiligen Ein-
satzbereichen sowie fiir die Realisierung der Einheit Becquerel. Diese Aktivitétsstan-
dards werden mit Messverfahren bestimmt, die eine dufserst geringe und klar definierte
Messunsicherheit besitzen. In den vergangenen Jahren wurde jedoch festgestellt, dass
durch die Messungenauigkeiten konventionell eingesetzter Messverfahren die genannten
Anwendungen zunehmend eingeschréankt werden. Die Griinde dafiir sind insbesondere
die hohe Energieschwelle dieser Messverfahren fiir die Detektion eines Zerfallsereignisses
sowie Detektionseffizienzen, die, abhéngig von dem gemessenen Radionuklid und dessen
Zerfallsschema, deutlich unter 100 % liegen konnen.

Das Ziel des vom Europaischen Metrologieprogramm fiir Innovation und Forschung
(EMPIR) geforderten Projekts PrimA-LTD — Towards new primary activity standar-
disation methods based on low-temperature detectors war in diesem Kontext die Eta-
blierung eines neuartigen primaren Messverfahrens zur Aktivitdtsstandardisierung, das
auf der Verwendung von magnetischen Mikrokalorimetern basiert. Wird das zu messen-
de Radionuklid in einer 4m-Detektionsgeometrie in den Teilchenabsorber des magne-
tischen Mikrokalorimeters integriert, so kann eine vom Radionuklid und den Zerfalls-
eigenschaften unabhangige Detektionseffizienz von praktisch 100 % erreicht werden. In
Verbindung mit der dufserst geringen Energieschwelle, die aus der exzellenten Energie-
auflosung magnetischer Mikrokalorimeter resultiert, kann eine signifikante Verringerung
der Unsicherheit so gemessener Aktivitatsstandards gegeniiber konventionellen Messver-
fahren erreicht werden. Zudem erlaubt die Verwendung magnetischer Mikrokalorime-
ter die prézise Bestimmung fundamentaler Zerfallsdaten, wie etwa Elektroneneinfang-
Wahrscheinlichkeiten und Rontgenemissionsintensitaten. Die Hauptziele des Projekts
waren zum einen die Demonstration der priméren Aktivitatsstandardisierung verschie-
dener Radionuklide unter der Verwendung magnetischer Mikrokalorimeter und die Va-
lidierung durch den Vergleich zu konventionellen Messverfahren. Zum anderen sollte
durch die hochprizise Messung des Elektroneneinfang-Spektrums von *°Fe gezeigt wer-
den, dass das hohe Auflosungsvermogen magnetischer Mikrokalorimeter eine signifikante
Verbesserung verfiigharer fundamentaler Zerfallsdaten erlaubt.

147
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Die fiir die Umsetzung der genannten Projektziele bendtigten magnetischen Mikrokalo-
rimeter wurden im Rahmen dieser Arbeit entwickelt, hergestellt, charakterisiert und den
Projektpartnern fiir Experimente zur Verfiigung gestellt. Der erste Detektortyp wurde
speziell fiir die priméare Aktivitdtsstandardisierung von Radionukliden entwickelt, die in
einer 4m-Detektionsgeometrie in separat von der Detektorherstellung praparierte Teil-
chenabsorber integriert sind. Dies umfasste zwei Detektoren unterschiedlicher Grofse,
die je nach Zerfallsenergie des gemessenen Radionuklids ausgewéhlt werden konnen. Im
Gegensatz zu vorangegangenen Arbeiten, in denen die Absorber mit integrierter Quelle
iiber eine permanente Klebeverbindung thermisch an den Temperatursensor des De-
tektors angekoppelt wurden, erlauben die hier entwickelten Detektoren ihre Wiederver-
wendung in einer Vielzahl von Experimenten. Dies wird erreicht, indem die thermische
Ankopplung des Absorbers an den Temperatursensor iiber einige wieder entfernbare
Golddrahte realisiert wird. Die dadurch gewonnene Flexibilitat, wie sie fiir regelmafi-
ge Aktivitdtsmessungen in der Radionuklidmetrologie bendtigt wird, ermoglicht eine
signifikante Kosten- und Ressourceneinsparung gegeniiber der einmaligen Verwendung
eines Detektors fiir ein einzelnes Experiment. Mit einer in dieser Arbeit durchgefiihr-
ten Messung konnte die Funktionalitat der hergestellten Detektoren in dem erlauterten
wiederverwendbaren Betriebsmodus validiert werden. Dabei wurde mit der verwende-
ten Golddrahtkonfiguration zwischen Absorber und Temperatursensor eine Signalan-
stiegszeit im Bereich von 100 ps beobachtet, durch die ein deutlich verschlechtertes
Auflésungsvermdogen gegeniiber der Ankopplung mit einer Klebeverbindung erwartet
wird. Um abschétzen zu konnen, ob der wiederverwendbare Betriebsmodus eine fiir
die Aktivitdtsstandardisierung hinreichende Detektorperformanz erlaubt und welche
Drahtkonfiguration dabei notwendig ist, wurde im Rahmen dieser Arbeit eine Simu-
lationsmethode entwickelt, mit der Signalform, Rauschen und Energieauflésung eines
derartigen Detektors unter Einbeziehung des Warmeleitwerts und der Warmekapazitat
der Golddréhte simuliert werden kénnen. Diese Simulationsmethode wurde zunéchst
durch die Gegeniiberstellung mit wohlbekannten und analytisch beschreibbaren Detek-
toren validiert. Durch den Vergleich der simulierten Signalformen mit der durchgefiihr-
ten Messung wurde zudem verifiziert, dass die entwickelte Methode fiir die Simulati-
on wiederverwendbarer Detektoren geeignet ist. Somit konnte die Simulationsmethode
dazu genutzt werden, das Auflésungsvermogen wiederverwendbarer Detektoren fiir ver-
schiedene Golddrahtkonfigurationen zwischen Absorber und Temperatursensor zu un-
tersuchen. Hierbei stellte sich eine starke Abhéngigkeit der Energieauflosung von der
Liange sowie der verwendeten Anzahl paralleler Golddrahte heraus. Obwohl sich die
Signalanstiegszeit durch den hcheren Wéarmeleitwert einer grofseren Anzahl paralleler
Golddrahte verkiirzt, zeigt sich, dass ihre Warmekapazitéit einen signifikanten Anteil
an der Gesamtwarmekapazitiat eines Detektors ausmachen kann. Dies fiihrt, je nach
Detektorgrofie, zu einer optimalen Anzahl von Golddriahten, die die Energieauflosung
des Detektors minimiert. Der Vorteil der Wiederverwendbarkeit des Detektors kann da-
bei mit einer Verschlechterung der Energieauflosung von einigen 10 % im Vergleich zu
einem Detektor mit starker thermischer Kopplung zwischen Absorber und Temperatur-
sensor einhergehen. Die optimale Golddrahtkonfiguration und die erreichbare Energie-
auflosung hangt dabei von dem komplexen Zusammenspiel aller Detektorkomponenten
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sowie den Betriebsparametern des Detektors ab. Die hier entwickelte Simulationsme-
thode ermdoglicht fiir jeden Anwendungsfall zu entscheiden, ob die Verschlechterung
des Auflosungsvermégens durch die erhohte Flexibilitdt des Messaufbaus aufgewogen
wird und der Detektor im wiederverwendbaren Betriebsmodus eine fiir die Aktivitéts-
standardisierung ausreichende Performanz bietet. Zudem kann die Simulationsmethode
dazu genutzt werden, in der zukiinftigen Entwicklung wiederverwendbarer magneti-
scher Mikrokalorimeter die Konfiguration der Golddréahte und ihre thermodynamischen
Eigenschaften als freie Parameter in die Optimierungsrechnungen einfliefsen zu lassen.

Der zweite in dieser Arbeit entwickelte Detektortyp ist ein Detektorarray fiir die hoch-
auflésende Messung des Elektroneneinfang-Spektrums von ®>Fe mit hoher Statistik von
mindestens 10° Detektionsereignissen. Mit der Ionen-Implantation der **Fe-Quelle in
die mikrofabrizierten, freistehenden Teilchenabsorber der einzelnen Detektoren in einer
4rm-Detektionsgeometrie wurde hierbei erstmalig in der Radionuklidmetrologie eine Me-
thode der Quellenpraparation eingesetzt, von der gegeniiber anderen Methoden keine
systematischen Verzerrungen des gemessenen Spektrums erwartet werden. Diese Fr-
wartung konnte letztlich experimentell bestéitigt werden. Der benotigte Prozess fiir die
Mikrofabrikation derartiger Teilchenabsorber wurde im Rahmen dieser Arbeit entwi-
ckelt. Hierbei wurde das gesamte Absorbervolumen rund um die *Fe-Quelle erstmals
vollsténdig durch die galvanische Abscheidung von Gold in einem eigens dafiir entworfe-
nen und hergestellten Galvanikaufbau deponiert. Messungen zeigten, dass die galvanisch
abgeschiedenen Goldschichten mit den optimierten Fotolithografie- und Galvanikprozes-
sen eine exzellente Schichtdickenhomogenitit und ein herausragendes Restwiderstands-
verhaltnis RRR von iiber 44 erzielen. Dies ermoglicht einerseits eine homogene, hohe
Detektionseffizienz auf der gesamten Absorberfliche. Andererseits erlaubt der entwi-
ckelte Prozess im Gegensatz zu dem in fritheren Arbeiten verwendeten Sputterverfah-
ren zur Golddeposition eine signifikant erhohte thermische Leitfadhigkeit des Absorbers.
Dadurch kénnen Positionsabhéngigkeiten der Signalform effektiv unterdriickt werden.
Einige der so mikrofabrizierten Detektoren mit Ionen-implantierter >Fe-Quelle wur-
den im Rahmen dieser Arbeit hinsichtlich der Magnetisierung ihres paramagnetischen
Temperatursensors sowie der Hohe und Form der Detektorsignale charakterisiert. Hier
konnte eine nahezu perfekte Ubereinstimmung zwischen den gemessenen und den aus
der Theorie heraus erwarteten Werten festgestellt werden. Dies deutet insbesondere
darauf hin, dass die integrierte **Fe-Quelle keinen negativen Einfluss auf die Detektor-
eigenschaften hat. Zudem stellte sich heraus, dass die Detektoren mit dem in dieser
Arbeit entwickelten kryogenen Messaufbau eine sehr geringe Betriebstemperatur un-
ter 10mK erreichten. Damit konnte eine hervorragende intrinsische Detektorauflosung
von AFErwav = 1,14eV bei einer Energie von E = 0eV gemessen werden. Neben
der Detektorcharakterisierung wurde auch das Elektroneneinfang-Spektrum der in die
Teilchenabsorber implantierten °Fe-Quelle gemessen. Hierbei stellte sich heraus, dass
das hohe intrinsische Auflésungsvermogen der Detektoren zusammen mit der exzellen-
ten Qualitit der Ionen-implantierten >Fe-Quelle eine Messung des Elektroneneinfang-
Spektrums mit nie dagewesener Prazision ermdglicht. Neben den Elektroneneinfangen
aus den K-, L1- und M1-Schalen konnten so, nach vorhandenem Kenntnisstand, erst-



150 8. Zusammenfassung und Ausblick

malig experimentell auch die Elektroneneinfinge aus der L2-Schale beobachtet werden,
die eindeutig als Spektrallinie zu identifizieren sind. Durch die Summierung der Ein-
zelspektren aller gemessenen Detektorkanéle und der damit erreichten hohen Statistik
von etwa 3,5 Millionen Ereignissen wurde zudem eine nach aktueller Kenntnis ebenfalls
zuvor experimentell unbeobachtete Spektrallinie sichtbar, die den Elektroneneinfangen
aus den M2- und M3-Schalen entsprechen kénnte. Dariiber hinaus weist das gemessene
Spektrum einige weitere Merkmale auf, die fiir gegenwértige und zukiinftige theoreti-
sche Modelle zum grundlegenden physikalischen Verstandnis des radioaktiven Zerfalls
iiber Elektroneneinfang wertvoll sein kdnnten.

Zusammenfassend stellt diese Arbeit einen wichtigen Beitrag zur Realisierung neuer
Verfahren fiir die hochpréizise Messung von Radioaktivitdt im Rahmen der Radionu-
klidmetrologie dar. Durch die Entwicklung und Charakterisierung speziell ausgelegter
magnetischer Mikrokalorimeter konnte ihr grofses Potential fiir die Aktivitatsstandardi-
sierung und die Bestimmung fundamentaler Zerfallsdaten demonstriert werden. Die hier
entwickelten Detektoren sowie die zugehorigen Fabrikations- und Simulationsmethoden
konnen in gegenwértigen und zukiinftigen Messungen dazu genutzt werden, die An-
wendbarkeit von Radionukliden in bestehenden Einsatzfeldern zu verbessern, gianzlich
neue Anwendungsgebiete zu erschliefen und ein tiefergehendes theoretisches Versténd-
nis iiber die radioaktiven Zerfallsprozesse zu erhalten.
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T Temperatur

Th Betriebstemperatur bzw. Temperatur des Warmebads
Tc Kritische Temperatur

u Elektrische Spannung (Kleinsignal)

U Elektrische Spannung

V Volumen

w Bahnbreite
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A Ordnungszahl

Griechische Symbole

« Wechselwirkungsparameter
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AFEprwnyv Energieauflosung

K Korringa-Konstante
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Konstanten

F Faraday-Konstante: 96 485 C/mol

kg Boltzmann-Konstante: 1,38 - 1072 J/K

L Lorenz-Zahl: 2,45 - 1078 WQ/K?

Ny Avogadro-Konstante: 6,02 - 102* 1/mol

Lo Magnetische Feldkonstante: 1,26 - 107 N /A?
1B Bohr’sches Magneton: 9,27 - 10724 J/T

s Kreiszahl

Dy Magnetisches Flussquant: 2,07 - 107> Wb

Chemische Formelzeichen

Al Aluminium O, Sauerstoff

Ar Argon Pt Platin

Au Gold SF¢ Schwefelhexafluorid
Au:Er Gold-Erbium Si Silizium
AuPd Goldpalladium Si0, Siliziumdioxid
Ag Silber Ti Titan

Ag:Er Silber-Erbium

Cd Cadmium
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Cu Kupfer

CuNi Kupfernickel

Er Erbium
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Ho Holmium

Mn Mangan

Nb Niob

NbyOs  Niob(V)-oxid
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