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1 Einfihrung

1.1 Der Beginn der Neutrinophysik

Mit der Entdeckung der Radioaktivitit startete eine Vielzahl von Experimenten zur
Untersuchung der Struktur von Atomen und Kernen. Die drei beobachteten Strahlungs-
arten wurden mit «, 5 und v bezeichnet. Dabei wurde die a-Strahlung mit Heliumkernen
identifiziert, die G-Strahlung als Strom von Elektronen und die y-Strahlung als hochener-
getische elektromagnetische Strahlung mit Energien von einigen MeV. Im Gegensatz zu
den diskreten Spektren von a- und y-Strahlung, besaff 3-Strahlung ein kontinuierliches
Spektrum [Chal4]. Da man zu dieser Zeit annahm, es handele sich bei dem [-Zerfall
um einen Zwei-Korper-Zerfall, schienen bei dem Zerfall die Erhaltungssétze fiir Energie,
Drehimpuls und quantenmechanische Spinstatistik verletzt zu sein.

Es war W. Pauli, der in seinem offenen Brief vom 4. Dezember 1930 ein elektrisch
neutrales Spin 1/2-Teilchen postulierte, welches er ,Neutron“ nannte [Pau30]. Dieses
Teilchen sollte eine Masse der gleichen Grofenordnung wie die des Elektrons besitzen
und gemeinsam mit dem Elektron entstehen. Der (-Zerfall wire somit als 3-Korper-
Zerfall beschreibbar und das kontinuierliche Spektrum liefte sich erkldren. 1932 entdeckte
Chadwick das neutrale Nukleon — heute Neutron genannt [Cha32|. Es besaf aber eine
im Vergleich zum Elektron zu grofe Masse und daher konnte es sich daher nicht um das
von Pauli postulierte Teilchen handeln.

Im Jahr 1934 gelang K. Fermi eine theoretische Beschreibung des [-Zerfalls, in der
das ,Neutrino“ eingeschlossen war [Fer34]. Der Zerfallsprozess wurde dabei als Strom-
Strom-Wechselwirkung beschrieben. In dieser Theorie ist das Neutrino masselos und die
Zerfallsprodukte — Neutrino und Elektron — entstehen erst bei der Emission. E. Fermis
Theorie liefert eine erfolgreiche Beschreibung der Lebensdauer von (-instabilen Kernen
und der Form des Spektrums. Sie gilt mit kleinen Zusdtzen im Niederenergielimit der
schwachen Wechselwirkung bis heute [Zub04].

1.2 Die experimentelle Suche nach Neutrinos

Im Jahr 1956 — gut 25 Jahre nachdem W. Pauli das Neutrino postuliert hatte — gelang es
F. Reines und C.L. Cowan das Neutrino experimentell nachzuweisen. Sie untersuchten
hierzu den inversen (-Zerfall.

p+ve—ntet (1.1)

Als Neutrinoquelle nutzten sie einen Kernreaktor (Savannah River). Deren Spaltpro-
dukte sind wegen ihres Neutronen-Uberschusses S~ -Strahler und strahlen Elektron-
Antineutrinos mit einigen MeV Energie ab.

Sie nutzten einen mit Kadmium-Chlorid (CdCly) in wassriger Losung gefiillten Behél-
ter, der zwischen zwei Fliissig-Szintillationszahlern, die mit Photomulitipliern versehen
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waren, eingebracht war.
Die gesuchte Reaktion findet an einem Proton in der wissrigen Losung statt. Das da-

scintillator
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Abbildung 1.1: Schematischer Aufbau zum Nachweis von Neutrinos. Mit diesem
Aufbau wiesen F. Reines und C.L. Cowan erstmals Neutrinos nach. [Rei96]

bei entstehende et kommt schnell zur Ruhe und annihiliert mit einem e~ (et +e~ —
v+ 7,E, = 511keV). Diese Photonen werden z.B. durch Erzeugung von Compton-
Elektronen als promptes Signal in den Szintillationszdhlern nachgewiesen. Das verblie-
bene Neutron wird wihrend einiger us durch Stoke auf niedrigere Energie abgebremst
und dann von einem Cd-Kern eingefangen (13Cd(n,y) —!1* Cd). Die +-Strahlung, die
entsteht, wenn dieser angeregte Cadmium-Kern sich abregt, wird als verzdgertes Signal
in dem Szintillationsdetektor registriert. Das Auftreten von diesen beiden verzogerten
Signalen liefert eine eindeutige Signatur fiir den gesuchten inversen (-Zerfall. Sie be-
stimmten den Wirkungsquerschnitt zu

o= (1,140,3) 10" cm? (1.2)

was in Ubereinstimmung stand mit der theoretischen Beschreibung durch E. Fermi.

Die beiden Anfang der 1960er bekannten Neu-
trinoarten (v, Vu)ll-] passen sich gut in das sich

Ve v A% 0 in dieser Zeit etablierende Standardmodell der
Leptonen IS © ] ) -
-e Elementarteilchenphysik ein.

Das Standardmodell unterscheidet 12 funda-
i (u) (c) (t) +2/3e  mentale Fermionen (Quarks und Leptonen)

Familie 1 2 3 Ladung

(&

n

T

d S b -1/3e und ihre entsprechenden Antiteilchen, die durch
die Austauschteilchen der Wechselwirkungen
Abbildung 1.2: Ubersicht der Ele- ergéil.nzt Wgrden.‘ Die Element‘arteilchen wer-
mentarteilchen des Standardmodells. den in drei Familien (Generationen) von Fer-
Nicht dargestellt sind die entsprechenden ~mionen entsprechend ihrer Masse gruppiert.
Antiteilchen und die Austauschteilchen der Es existieren 6 Arten (flavour) von Quarks,
Wechselwirkungen. die in je 3 Farbzustédnden (colours) vorkom-
men. Thre elektrischen Ladungen betragen j:%e
und :I:%e.
Ebenso gibt es 3 Dubletts von Leptonen (v, e), (v, 1) und (v, 7), wobei die Neutrinos

'Das Myonneutrino wurde 1962 am Brookhaven AGS-Beschleuniger durch die Untersuchung des Pion-
zerfalls 7¥ — pu* + v, /17, nachgewiesen.
Das Tauonneutrino wurde erst 2000 durch das DONUT-Experiment am Fermilab nachgewiesen
[Don00].



elektrisch neutral sind und die geladenen Leptonen jeweils eine Elementarladung e
tragen.

Die vereinheitlichte Theorie der schwachen und elektromagnetischen Wechselwirkung
wurde 1967/68 von Glashow, Weinberg und Salam aufgestellt. Diese CWS-Theorie
(|Gla61], [Sal68], [Wei67]) der elektroschwachen Wechselwirkung sagt die Existenz von
Vektorbosonen voraus, die die Austauschteilchen (W*, Z%-Bosonen) der schwachen Wech-
selwirkung darstellen.

Im Standardmodell der Teilchenphysik werden die Neutrinos als ungeladene Teilchen
ohne elektrisches und magnetisches Dipolmoment betrachtet, sie nehmen deshalb nur
an der schwachen Wechselwirkung teil.

Den Fermionen wird in diesem Modell durch "Yukawa’-Kopplungen zwischen links- und
rechtshindigen Spinorkomponenten eine Masse zugewiesen. Durch die maximale Pari-
tatsverletzung der schwachen Wechselwirkung existiert keine rechtshindige Komponente
fiir Neutrinos bzw. keine linksh&ndige Komponente fiir Antineutrinos. Im Standardmo-
dell ist demnach fiir Neutrinos keine Massengeneration analog zu derjenigen der Fer-
mionen moglich. Sie miissen als masselos angesehen werden. Massive Neutrinos miissen
durch Modelle jenseits des Standardmodells erklirt werden.

1.3 Neutrinoquellen

Neutrinos kommen in der Natur sehr hiufig vor, wechselwirken aber kaum mit der {ibri-
gen Materie. Grob unterteilt man Neutrinoquellen in natiirliche und kiinstliche Quellen.
Kiinstliche Quellen sollen moglichst intensive und teilweise gerichtete Neutrinofliisse
haben. Mit ihnen kann man Neutrinoreaktionen und -eigenschaften untersuchen. Da-
hingegen kénnen natiirliche Neutrinoquellen auch genutzt werden, um die in der Quelle
ablaufenden Entstehungsprozesse zu untersuchen.

Natiirliche Neutrinoquellen sind:

e atmosphérische Neutrinos
Stoft ein Teilchen der kosmischen Strahlungﬂ mit einem Atomkern (N,O) der
oberen Erdatmosphére zusammen, entsteht ein sogenannter ,Luftschauer”. Dieser
besteht hauptsichlich aus geladenen Pionen 7+ und Kaonen K*. Diese zerfallen,
wenn sie zu wenig Energie besitzen, um weitere Teilchen zu erzeugen, zu Myonen

p* und Elektronen (bzw. Positronen) e*.
p+ N — a5 KE¥— ut +u,/v, (1.3)
— Tt v /v v, (1.4)

Bei diesen Zerfallsprozessen entstehen auch Myonneutrinos und Elektronneutrinos
(Verhiltnis 2:1) mit Energien von einigen MeV bis zu 10° GeV.

e solare Neutrinos
Solare Neutrinos enstehen in der Sonne bei der Fusion von Wasserstoff zu Helium.

’Die kosmische Strahlung besteht zu fast 90% aus Protonen, zu knapp 9% aus a-Teilchen und zu
ungefihr 1% aus Elektronen.
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Die Summenreaktion der pp-Fusionskette [Sch97| lautet:
dp — He* +2eT +2u, (1.5)

In der Sonne entstehen ausschliellich Elektronneutrinos ve, die wegen ihres sehr
kleinen Wirkungsquerschnitts die Sonne ungehindert verlassen kénnen. Aufgrund
der langen Wegstrecke zwischen Sonne und Erde (=~ 1,5-10% km) und der niedrigen
Energie der Neutrinos (E, ~ 0,3MeV) eignen sie sich sehr gut, um Neutrinooszil-
lationen im Vakuum zu untersuchen.

e Kosmologische Neutrinos

e Neutrinos aus Supernovae, Hochenergetische kosmische Neutrinos
Auf diese soll an dieser Stelle nicht weiter eingegangen werden.

1.4 Massive Neutrinos und Oszillationsexperimente

Im letzten Jahrzehnt haben zahlreiche Experimente den Nachweis erbracht, dass Neu-
trinos Masse besitzen, indem sie Neutrinooszillationen beobachtet haben. Es gibt zwei
Voraussetzungen, die notwendig sind, um Neutrinooszillationen zu erkliren.

1. Neutrinos mischen
Die Flavourzustande |v,) (o = e, u, 7) sind nicht identisch mit den Eigenzusténden
lvi) (i = 1,2,3) des Massenoperators M. Durch eine unitire Mischungsmatrix U
kénnen die Massen-Eigenzusténde |v;) mit den Eigenwerten m; (i = 1,2,3) als
lineare Superposition der Flavour-Eigenzustande dargestellt werden [Sch97].

i) = D Ui va) =Y Ui lva), (1.6)
h@:Z%W (1.7)

Dabei ist die Mischungsmatrix U eine unitére (nxn)-Matrix mit (n—1)? unabhén-
gigen Parametern. Diese ist beschreibbar durch eine n-dimensionale Rotationsma-
trix mit ($n(n — 1)) Mischungswinkeln und ((n — 1)(n — 2)) Phasen. Fiir n = 3
erhilt man drei Mischungswinkel und eine CP-verletztende Phase.

2. Mindestens einer der Masseneigenwerte besitzt eine Masse m; # 0. Hieraus folgt
weiterhin, dass nicht alle Neutrinos die gleiche Masse haben [Sch97].

Die zeitliche Entwicklung des Massen-Eigenzustandes erhilt man durch Anwenden der
Schrodinger-Gleichung (h = c¢=1).

vi(t)) = e ) (1.8)

E; = p?er?%erm—;xEqL—i falls p>m; (1.9)



Dies bedeutet, dass unterschiedliche Masseneigenzustdnde mit unterschiedlichen Pha-
senfaktoren propagieren, falls m; # m; fiir i # j.

Ein zur Zeit t = 0 reiner Flavourzustand |v,) entwickelt sich mit der Zeit in einen
Zustand

W) = 3 Uni - e B ) = 57 UngUs - €75 ) (1.10)
i i,8

Detektiert man das Neutrino nach einer Flugstrecke L (bzw. Flugzeit t) durch einen
Prozess der schwachen Wechselwirkung, so ist es moglich, dass die Leptonen [, und Ig
von unterschiedlicher Art sind.

Die Ubergangswahrscheinlichkeit P(a — 3,t) = | (vg| v(t)) |* berechnet sich zu

Pla—B,t) = | UsnlUje "Bl (1.11)

= D |ULURP 42 R UaiUg;UpUgie” FmEDt(1.12)

j>1

-~

mittlere Uber- Oszillationsterm
gangswahrscheinlich-

keit

Die Auswertung von mittleren Ubergangswahrscheinlichkeiten gibt Auskunft iiber die
Parameter der Mischungsmatrix, nicht aber iiber die Massendifferenz Am?j.
Betrachtet man ultrarelativistische Neutrinos, so ist die Zeit t dquivalent zu einer Strecke
L~c-t=1t, wenn c = 1 gesetzt ist.

Mit Gleichung ergibt sich daher fiir die Phasendifferenz im Oszillationsterm der
Ubergangswahrscheinlichkeit, (GI1.

m2—m2 [ Am2 [
s e e /A (1.13)

F,— FE))t~ =
(B i) 2 E 2 E

An Gleichung (D sieht man, dass die Ubergangswahrscheinlichkeit periodisch mit
L/E variiert. Das heifst, der zweite Term beschreibt den Prozess der Neutrinooszillati-
on. Dies ist aber nur méglich, wenn mindestens eine der Neutrinomassen m; # 0 ist, da

andernfalls alle Am?j verschwinden.

Wenn man sich zur Veranschaulichung des Sachverhalts auf einen “Zwei-Flavour-Formalis-
mus® mit zwei Neutrinoarten, einem Mischungswinkel # und keiner komplexen Phase

beschrankt |
()= (2, ) () -

Am? L)

so ergibt sich

(1.15)

P(a — B, L) = sin® 26 - sin® ( 7

als Wahrscheinlichkeit fiir den Ubergang von einem Flavourzustand in den anderen.
Es ist erkennbar, dass der Mischungswinkel 6 und die Massendifferenz Am? nicht ver-
schwinden diirfen, damit Neutrinooszillationen mdoglich sind.
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Der Mischungswinkel definiert die Amplitude und die Massendifferenz zusammen mit
der Energie und der Distanz die Phase.

Falls die Neutrinos Materie variierender Elektronendichte durchqueren, kann es zu einer
resonaten Verstarkung der Oszillationswahrscheinlichkeit kommen. Man spricht von dem
MSW-Effek | [Sch97].

1.4.1 Experimente zu Neutrinooszillationen

An dieser Stelle sollen exemplarisch einige Experimente vorgestellt werden.

R. Davis et al. untersuchten ab ungefihr 1970 die solaren Neutrinos. Hierzu bauten sie
in der Homestake Mine (USA) in 1400m Tiefe einen mit 615 Tonnen Perchlorethylen
C5Cly gefiillten Tank auf. In diesem reagieren die solaren Elektronneutrinos mit den
Chloratomen.

Ve 437 ClL =3 Ar + e (1.16)

Das dadurch entstandene radioaktive 37 Ar wurde regelmifig ausgespiilt und durch den
Riickzerfall (77, = 35d) nach Chlor nachgewiesen. Aus der Anzahl der gemessenen
37 Ar-Atome lieR sich der Neutrinofluss aus der Sonne bestimmen.

Unter Beriicksichtigung der Nachweiseffizienz des Detektors war dieser gemessene Neu-
trinofluss , angegeben in Einheiten von SNUEI, um einen Faktor drei kleiner als die
Erwartung aus Modellrechnungen des Standard-Sonnen-Modells (SSM) [Dav96].

Homestake : 2,56 £0,22SNU (1.17)
SSM : 93+1,3SNU  [Bahoj) (1.18)

Diese Diskrepanz wurde als solares Neutrinoproblem bekannt. Erklirt werden konnte
das solare Neutrinoproblem erst durch die Entdeckung der Neutrinooszillationen.

Seit Mitte der neunziger Jahre detektiert der Superkamiokande-Detektor solare und at-
mosphérische Neutrinos. Bei dem Superkamiokande-Detektor handelt es sich um einen
Wasser-Tscherenkow-Detektor, der aus einem mit 50 kt ultrareinem Wasser gefiillten zy-
lindrischen Tank (@ = 39m,h = 41m) besteht, welcher von 11200 Photomulitipliern
beobachtet wird. Um langreichweitige atmosphérische Myonenstrahlung abzuschirmen,
befindet sich das Experiment in der Kamioka-Mine (Japan) in etwa 1km Tiefe.

Ein einfallendes Neutrino erzeugt beim Einfang im Detektor ein Lepton der gleichen
Generation, das durch Tscherenkow-Licht nachgewiesen wird. Bei solaren Neutrinos ge-
schieht dies iiber elastische v-e- Streuung

Vet+e —Ue+e (1.19)
und bei atmosphérischen Neutrinos iiber geladene-Strom-Reaktionen
Vo + N — o+ X (1.20)

Durch das detektierte Tscherenkow-Licht der Leptonen erhilt man Informationen iiber
Flavour, Energie, Richtung und Zeit.

3Der MSW-Effekt ist nach seinen Entdeckern S. Mikheyev, A. Smirnov und L. Wolfenstein benannt.
*Solar Neutrino Unit, 1SNU = 10~3® v.-Einfinge pro Targetatom pro Sekunde [Sch97].
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£ Multi-GeV p-like + PC
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- Abbildung 1.3: Zenitwinkelabhdngiges Defizit von
100 ;—;_.+:+—' v,. Bei Superkamiokande wurde eine zenitwinkelabhdn-
50 £ giges Defizit an Myonantineutrinos beobachtet. Darge-
5 stellt ist der erwartete Fluss ohne Neutrinooszillationen

0 1' — '0|5" ‘ '6‘ — '0|5‘ = '1 (durchgezogene Linie) und der Fit an die Daten (gestri-
i s : chelte Linie). Die Daten sind konsistent mit einer Zwei-
cos® Flavour-Neutrinooszillation v, < v, [SK0/J|].

Fiir atmosphérische Neutrinos erwartet man entsprechend ihrer Produktionsreaktionen
(siehe GL. ein Verhéltnis des Flusses v, + v, zum Fluss v, + U, von etwa zwei. Das
Experiment zeigte jedoch ein zenitwinkelabhéngiges Defizit von Myon (anti)neutrinos.
Die experimentellen Daten sind mit einer Zwei-Flavour-Oszillation v, <+ v, konsis-
tent. Die beobachtete Abhéngigkeit vom Zenitwinkel wird dadurch erkldrt, dass das
Neutrino abhéngig von seinem Einfallswinkel eine unterschiedlich lange Wegstrecke L
(Limin =~ 20 kmund L4, ~ 13000 km) zuriickgelegt hat. Es wurde also gezeigt, dass der
Oszillationseffekt nicht nur bei solaren Neutrinos auftritt.

Die Parameter konnen mit 90% C.L. auf folgende Bereiche eingeschrankt werden [Ash04]:

1,9-107%eVi<  Amd, <3,0-103eV? (1.21)
sin®(20) > 0,9 (1.22)

Dies ist mit “maximaler Mischung® sin?(20) = 1 vertriglich.

Erst 2001 konnte die SNO-Kollaboration (“Sudbury Neutrino Observatory®) mit einem
neuen Experiment zeigen, dass die Ursache des beobachteten Defizits der solaren Neutri-
nos Neutrino-Flavour-Oszillationen sind [AhmO01]. Hierzu nutzte die SNO-Kollaboration
einen von 9456 Photomultipliern umgebenen kugelférmigen Detektor aus 1000t D20,
der sich zur Abschirmung von kosmischer Strahlung in einer iiber 2km tiefen Miene
bei Sudbury (Kanada) befindet. Der Detektor ist aufgrund der im Deuterium vorhan-
denen Neutronen in der Lage, die drei Neutrinoarten v, (a = e, u, 7) geméf folgenden
Reaktionen zu beobachten.

Ve+d—p+p+e CC, charged current doc = D, (1.23)
Vo +d—p+n+u, NC, neutral current Sne =S, + P, - (1.24)
Vo +e — v, t+e” ES, elastic scattering Opg =P, + 0,160, ; (1.25)

Anhand ihres charakteristischen Tscherenkow-Lichts lassen sich Reaktionen des gelade-
nen Stroms und elastische Streuungen identifizieren. Bei den neutralen Strom-Reaktionen
detektiert man 6,25 MeV ~-Strahlung, die bei einem Neutroneneinfang des entstande-
nen Neutrons durch das Deuterium entsteht [SNOO2|. Sowohl die gemessenen Fliisse
des geladenen und neutralen Stroms als auch diejenigen aus elastischer Streuung haben
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me.l 10 em™=s™)

Abbildung 1.4: Das Resultat von SNO Der
totale Neutrinofluss stimmt sehr gut mit der Vor-
hersage des SSM tiberein, wobei der Fluss der Elek- — n____ -
tronneutrinos zu etwa 1/3 zum Gesamifluss bei- 0 1 - 3 % 3 16

trigt [Ahm02). 0, (10" o™ s

charakteristische Anteile von Elektron-, sowie von Myon- und Tauonneutrinos. Sie ad-
dieren sich genau zu dem aus SSM-Modellrechnungen erwarteten Fluss auf (siche Abb.
).

Das solare Neutrinoproblem kann also durch Beriicksichtigung von Materie-induzierten
Oszillationen in der Sonne und in Verbindung mit Vakuum-Oszillatinen auf dem Weg
von der Sonne zur Erde erklért werden.

1.5 Absolute Neutrinomassenbestimmung

In dem vorangegangenen Abschnitt wurden Moglichkeiten und Experimente vorgestellt,
die Neutrinooszillationen untersuchen. Diese Experimente sind allerdings nicht in der
Lage die absolute Neutrinomasse zu bestimmen. Desweiteren kénnen sie auch keine
Aussage liber die Massenhierarchie der Neutrino-Masseneigenzustinde machen. Es gibt
mehrere experimentelle Methoden, mit denen man versucht, die absolute Neutrinomasse
zu bestimmen.

1. kosmologische Untersuchung: WMAP + Strukturuntersuchungen
2. neutrinoloser doppelter (-Zerfall

3. Untersuchung schwacher Zerfille: Diese Methode zur Neutrinomassenbestimmung
ist modellunabhéngig und nutzt hauptséchlich die relativistische Energie-Impuls-
Beziehung. Die aktuellen Obergrenzen fiir die Myon- und Tauonneutrinomasse
stammen aus der Untersuchung des schwachen Zerfalls des Myons und des Tauons.
Sie sind um mindestens fiinf Grokenordnungen schlechter als die aktuell genaueste
Obergrenze fiir die Elektronneutrinomasse.

my, <2eV [PDG] (1.26)

Diese Elektronneutrinomasse wurde bei der Untersuchung des Endpunktes des
Tritium-(-Zerfalls bestimmt. In dem folgenden Kapitel soll das KATRIN Experi-
ment beschrieben werden, das auf Elektronneutrinomassen m,, < 0,2eV sensitiv
sein wird.



Gliederung der Arbeit

Kapitel 1 gibt einen kurzen Uberblick iiber einige der bisherigen Entdeckungen
und Experimente auf dem Gebiet der Neutrinophysik.

In Kapitel 2 wird das KATRIN-Experiment vorgestellt. Es wird der (-Zerfall
und der MAC-E-Filter als theoretische Grundlagen erldutert. Anschliefend wird
der Aufbau und einzelne Komponenten des Experimentes beschrieben. Hierbei
wird dann insbesondere auf die kondensierte 83 Kr-Konversionselektronenquelle
eingegangen.

In Kapitel 3 werden die theoretischen Grundlagen des in dieser Arbeit verwende-
ten Ellipsometrieaufbaus erldutert. Dies geschieht im Hinblick auf die vorgestellte
Analyse der aufgenommenen Referenzkurve und in Hinblick auf die notwendige
Anpassung des Aufbaus fiir den Einsatz der kondensierten Konversionselektronen-
quelle in der Hauptstrahlfiihrung des KATRIN-Experiments, in der Form, dass der
Laserstrahl iiber Spiegel auf das zu untersuchende Substrat gefiihrt werden kann.
Dies stellt hohe Anfordungen in Bezug auf die polarisationserhaltenden Eigen-
schaften der Spiegel.

In Kapitel 4 wird der experimentelle Laserellipsometrie-Aufbau an der konden-
sierten Konversionselektronenquelle und das neu entwickelte LabVIEW basierte
Messprogramm zur Bestimmung der Analysemessgréfsen beschrieben.

Kapitel 5 stellt erste Messergebnisse, die mit dem neuen Aufbau bestimmt wur-
den dar und geht vor allem auf die, bei der Analyse aufgedeckten, systematischen
Abweichungen zwischen der theoretischen Kurvenbeschreibung und der experi-
mentell bestimmten ein. Weiterhin wird eine mit dem Ellipsometrieaufbau durch-
gefiihrte Restgas-Analyse vorgestellt.

In Kapitel 6 wird dargestellt, mit welchen Spiegeln ein Ellipsometrieaufbau rea-
lisiert werden kann, bei dem das Licht iiber diese Spiegel auf das Substrat gefiihrt.
Es werden erste Testmessungen zu den in Frage kommenden Spiegeln vorgestellt.

Kapitel 7 gibt eine kurze Zusammenfassung {iber die vorliegende Arbeit.
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2 Das KATRIN-Experiment

In diesem Kapitel wird das KATRIN-Experiment, die physikalische Idee und der ex-
perimentelle Aufbau vorgestellt. Es werden die Eigenschaften des Spektrometers und
seine prinzipielle Funktionsweise erklért. Zum Verstdndnis der Teilchenbewegung im
Spektrometer wird die adibatische Niherung in erster Ordnung betrachtet, wodurch die
Teilchenbewegung in verschiedene Bewegungsanteile zerlegt werden kann.

2.1 Der Tritium-(3-Zerfall

Wenn sich in einem nackten Atomkern ein Neutron in ein Proton umwandelt, wird dabei
ein Elektron und ein Elektronantineutrino abgestrahlt. Diesen Prozef, in dem sich die
Kernladung Z um eins erhoht, die Massenzahl A aber konstant bleibt, nennt man 5~ -
Zerfall.

(Z,A) = (Z+1,A)+e + 1, (2.1)
Die freiwerdende Zerfallsenergie verteilt sich auf das Elektron und das Elektronneutrino,
wobei man den geringen Energieiibertrag auf den Tochterkern, wegen seiner im Vergleich
zu den Zerfallsprodukten groffen Masse, vernachléssigen kann.

KATRIN verwendet als Elektronenquelle Tritium (= 3H). Dieses ist (B-instabil und
zerfallt in seinen Spiegelkern Helium-3.

SH -3 He™ + e + 17 (2.2)

Antineutrino

Ve

n,
Tritium ﬂ{

Elektron
np
N 7
Helium

Abbildung 2.1: Der Beta-Zerfall eines Neutrons im Tritium-Molekil. Ein Neutron
wandelt sich unter Aussendung eines Elektrons und eines Elektronantineutrinos in ein Proton
wm.

Im Folgenden soll erkldrt werden, wie man aus der Form des kontinuierlichen Energie-
spektrums des Elektrons die Energie des Elektronantineutrinos bestimmen kann. Die

11



12 2.1 Der Tritium-p3-Zerfall

Form des Energiespektrums kann durch Anwenden von Fermis Goldener Regel abgelei-
tet werden. Die Rate der emittierten Elektronen im Energieintervall zwischen F und
E +dF ist durch das Ubergangsmatrixelement M und durch die Phasenraumdichte der
moglichen Endzustinde p(FE) gegeben:

d*N 27
dtdE — h
Die Form des B-Spektrums ergibt sich zu [KRAO5]:

[M[*p(E) (2.3)

d>N

= _E)2 2 A o 2
s zuﬁnvkﬁb E)? —m2,cAO(Ey — E — my,c?) (2.4)
mit
R(E) = Gl cos® 0| M?|F(Z + 1,E)p(E + mec?)(Ey — E) (2.5)
Q3R D c ’ e 0 .

wobei

Gr die Fermi-Kopplungskonstante,

Oc der Cabibbo-Winkel,

M(E)  das Kernmatrixelement des Ubergangs,
F(Z,E) die Fermi-Funktion, welche die Coulomb-Wechselwirkung zwischen
dem emittierten Elektron und dem Tochterkern beriicksichtigt,

P der Impuls des Elektrons und

E seine kinetische Energie,

Ey die Endpunktsenergie des §-Spektrums,

Mec? die Ruheenergie des Elektrons und

mp, c? die Ruheenergie des Elektronantineutrinos ist.

Fiir den betrachteten Tritium-G-Zerfall ist sowohl das Kernmatrixelement M als auch
die Fermifunktion F(Z 4 1,E) unabhéngig von der Neutrinomasse m,, .

e Das Kernmatrixelement |M|? ist energieunabhiingig und berechnet sich zu [Rob88]
IM|? = 5,55 (2.6)

¢ Die Fermifunktion beschreibt die Coulomb-Wechselwirkung des emittierten Elek-
trons mit dem Tochterkern und ergibt sich fir Tritium mit Z = 1 zu [Ang04]

F(Z +1,E = Eg) = 1,1875 (2.7)

Die Neutrinomasse beeinflusst das Spektrum nur iiber den im Phasenraumfaktor ent-
haltenen Impuls des Neutrinos.

Dy — \/(Eo — B2 —m2c (2.8)

Der Einfluss nimmt zu je ndher man der Endpunktsenergie kommt und er bewirkt eine
Verschiebung des Endpunktes (siehe Abb. [2.2)).
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0.8
0.6

0.4 |

count rate [a.u.l

0.2 |

OOHH5HH1OHH15'_2€J ——————— -3 2 e 0
energy E [keV] E—Ey [eV]

Abbildung 2.2: Signatur einer endlichen Neutrinomasse im Endpunktsbereich des
Tritium-G-Zerfalls. Links: Das vollstindige Spektrum der Zerfallselektronen. Rechts: Darge-
stellt ist der Bereich, in dem die Signatur fir die Neutrinomasse am grofiten ist. Man kann
erkennen, dass sich die Form und der Endpunkt des Spektrums mit einer endlichen Neutri-
nomasse verandert. Besitzt das Elektronantineutrino keine Ruhemasse, so endet das Spektrum
bei der Zerfallsenergie Eqg von molekularem Tritium, besitzt es keine Masse von 1eV, so endet
das Spektrum bei [Eq — 1eV]. In diesem Bereich findet nur ein Anteil von 210713 Ereignissen
statt, sodass der Endpunkt des 3-Spektrums von Untergrundsignalen iberdeckt sein wird und die
Ruhemasse des FElektronantineutrinos iber die spektrale Form des Spektrums bestimmt werden
Muss.

Man muss beachten, dass die vorgestellten Spektren fiir einen nackten Atomkern gelten.
In der Realitdt wird die Tritiumquelle aus molekularem Tritium bestehen, d.h. es miissen
Wechselwirkungen und Einfliisse der Hiillenelektronen und des zweiten Molekiilkerns
beriicksichtigt werden. Auferdem muss man beriicksichtigen, dass das Tochtermolekiil
in einem angeregten Zustand verbleiben kann. Fiir weitergehende Informationen hierzu
verweise ich auf [KAT04].

Prinzipiell wire es mdglich die Neutrinomasse aus der Verschiebung des gemessenen
Endpunktes des B-Spektrum gegeniiber der Zerfallsenergie Ey des Tritium-Zerfalls zu
bestimmen. Jedoch wird der Endpunkt des gemessenen Spektrums von Untergrundsi-
gnalen {iberdeckt sein und der aktuell genaueste Wert fiir die Zerfallsenergie betrigt

Eo(Ty) = 18571,8 + 1,2V (2.9)

fiir molekulares Tritium [Ott08], wobei die (T, He)-Massendifferenz aus einem Penning-
fallen-Experiment [Nag06] eingeflossen ist. Im Hinblick auf die hohe Sensitivit, die das
KATRIN Experiment erreichen méchte, sind beide Parameter nicht als Input-Parameter
geeignet.

Stattdessen wird man die Form des Spektrums in der Ndhe des Endpunktes analysieren.
Bei der Analyse gehen sowohl das Neutrinomassenquadrat mze als auch die Position des
Endpunktes als freie Parameter ein.

Folgende Anforderungen miissen an ein Experiment gestellt werden, das den Endpunkts-
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bereich des 3-Spektrums vermessen soll, um die Ruhemasse des bei dem Zerfall freiwer-
denden Elektronantineutrinos zu bestimmen:

¢ Eine hohe Signalrate in der Endpunktregion
Die Zé&hlrate sinkt in dem Energieintervall unterhalb des Endpunktes mit der
dritten Potenz der Energie (siehe Gl und . Deshalb ist es fiir eine hohe
Signalrate notwendig, dass der akzeptierte Raumwinkel des Spektrometers fiir die
emittierten Elektronen moglichst grofs ist.

¢ Hohe Energieauflésung
Die erreichbare Sensitivit verbessert sich mit der Energieauflsung.

e Gutes Signal-zu-Untergrund-Verhiltnis in dem Endpunktsbereich

Diese Anforderungen kann ein MAC-E-Filter erfiillen. Seine prinzipielle Funktionsweise
soll nachfolgend erldutert werden.

2.2 Die Funktionsweise eines MAC-E-Filters

Der MAC-E-Filter wurde 1980 von P. Kruit und F.H. Read unter dem Namen SRS
vorgestellt. [Bea80], [Kru83|. Dieser Spektrometertyp wurde bei den Neutrinomassen-
experimenten in Mainz und Troitsk verwendet und fiir den Einsatz beim KATRIN-
Experiment weiterentwickelt. Die wesentliche Verbesserung gegeniiber den vorherigen
MAC-E-Filtern ist die signifikant bessere Energieauﬂésungﬂ

AE
Mainz : = = 4.8eV
KATRIN : A—EE =0,93eV

und die neu entwickelte zweilagige Drahtelektrode zur Untergrundreduzierung.
Abbildung zeigt den schematischen Aufbau des MAC-E-Filters. Zwei Hauptbe-
standteile sind die beiden Solenoiden am Ein- und Ausgang des Spektrometers, die
ein magnetisches Fiihrungsfeld erzeugen. Die magnetische Feldstérke B ist innerhalb
der Solenoiden maximal B = B4, und nimmt zur Spektrometermitte ab. Der Mini-
malwert B = B,,;, wird im Idealfall in der sogenannten Analysierebene erreicht und es
gilt fiir das KATRIN-Experiment 3 Bmaz 25 90.000. Elektronen, die in der Tritiumquelle
links vom Eingangssolenoiden erzeug? werden, werden im Spektrometertank entlang der
Magnetfeldhnlen zum Detektor gefithrt. Hierbei fithren sie aufgrund der Lorentzkraft
Fr, = q- (E + @ x B) eine Zyklotronbewegung um die Feldlinien aus. Die kinetische
Energie der Elektronen kann man in eine zu den Feldlinien parallele Komponente E)
und eine transversale Komponente E| zerlegen:

Erin = E” + FE (2.10)
= FEpin c0s® 0 + Egp, sin® 0 (2.11)

'Diese Auflosung gilt fiir den Fall, dass noch der ganze Flussschlauch im Spektrometertank liegt. Zu
Lasten der Luminositit kann die Auflésung erhéht werden, indem in der Spektrometermitte ein
geringeres Magnetfeld By, angelegt wird. Auf diese Weise wird das Mainzer Spektrometer als
Monitorspektrometer bei KATRIN wiederverwendet.
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a)
B.R B B B Abbildung 2.3: Konzept des
s g e TP beim  KATRIN-Ezperiment
electrode verwendeten MAC-E-Filters
T, source Co T detector [KATOY]. o) Gezeigt ist der

b) 0 hout E fi U' experimentelle Aufbau des Spek-
e\ (withe © trometers. b) FEs wird gezeigt,

wie der transversale Impuls der
/ Elektronen sich im Spektrometer
/";Z—-? yd verdndert.

Dabei ist 6 der Winkel zwischen Geschwindigkeitsvektor ¢ und der Magnetfeldlinie und

es gilt: cos @ = ||B| -

Durch die Zyklotronbewegung besitzen die Elektronen ein magnetisches Bahnmoment
= Al =
ter wirkt auf die Elektronen eine Gradientenkraft

1

—=V(i-B), (2.12)

die sie parallel zu den Feldlinien in Richtung der minimalen Feldstdrke beschleunigt. Ist
die Anderung gegeniiber einem Zyklotronumlauf klein, so geschieht dies adiabatisch und
das Bahnmoment ist eine Erhaltungsgréfe der Bewegung.

E
w= FL = const. (2.13)

Da sich die magnetische Feldstirke entlang der Feldlinien &ndert und da p eine Kon-
stante ist, muss sich £ | entlang der Feldlinien ebenfalls &ndern. Gleichzeitig ist aber die
Gesamtenergie des Elektrons erhalten (siehe GL . Betrachtet man ein abnehmendes
Magnetfeld, so wandelt sich die transversale Energie F| in longitudinale Energie £ um.
Dies bewirkt, dass sich der Impuls p; eines Elektrons mit transversalem Anteil bis zum
minimalen Magnetfeld (in der Analysierebene) parallel zu den Feldlinien ausrichtet.

Startet ein Elektron aus dem Tritium-(3-Zerfall mit seiner maximalen kinetischen Energie
18,6 keV in der Transversalkomponente, so ist der maximale mdégliche Anteil F| in der
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Analysierebene durch die Erhaltung von g als

Bmz’n
Bmam
= 0,93eV (2.15)

AE = EL,maa:,A = Ek:in,maa: :

(2.14)

gegeben, wobei Bq, = 6T das Magnetfeld am Pinch-Magneten ist. Dieser Wert ent-
spricht der Energieauflésung des Spektrometers.

Bis jetzt werden die Elektronen allein magnetisch durch das Spektrometer gefiihrt. Um
eine Energieselektion der Elektronen vorzunehmen, legt man eine Retardierungsspan-
nung Uy an das Spektrometer. Die Spannung Uy erzeugt ein elektrisches Gegenpotential,
das in der Analysierebene maximal ist. Diese bewirkt, dass nur Elektronen mit Ener-
gien E) 4 > —elp den Potentialwall iiberwinden kénnen und dann auf dem Weg zum
Detektor wieder auf ihre urspriingliche Energie beschleunigt werden. Es gilt die Trans-
missionsbedingung fiir die Analysierebene:

Eyja—qUy=Es—E; A—qUy>0 (2.16)
welche entsprechend Gl. vom Startwinkel 6§ der Elektronen abhingt.
.2 Bmzn
Eja—qUo= Es — Egsin”0
b BS

—_———
Ey a

—qUy > 0 (2.17)

mit

E) 4 die Longitudinalenergie in der Analysierebene,

E| 4 die Transversalenergie in der Analysierebene,

Eg die Energie des Elektrons am Enstehungsort,

Bg die magnetische Feldstarke am Entstehungsort,

Bpin die minimale magnetische Feldstirke in der Analysierebene,

0 der Startwinkel der Elektronen zwischen Impulsrichtung und Magnetfeldlinie,
Uy das maximal retardierende Potential in der Analysierebene.

Demnach werden alle Elektronen transmittiert, die unter einem Startwinkel

Eg — B
0 < g = arcsin (\/ SE 9% 5 s ) (2.18)
S min

emittiert werden. Da bei dem realen experimentellen Aufbau das Magnetfeld in der
Tritiumquelle Bg = 3,6 T geringer ist als das maximale Magnetfeld B,ae = Bpineh =
6T, muss der magnetische Spiegeleffekt beriicksichtigt werden. Dieser bewirkt, dass
Elektronen mit einem Startwinkel 6 > 03'%* reflektiert werden.

B
07" = arcsin ( 5 ) (2.19)
Bmam

Dies hat den Vorteil, dass Elektronen mit grofen Startwinkeln, die eine grofere Weg-
strecke in der Quelle zuriicklegen und somit eine grofere Wahrscheinlichkeit besitzen an
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inelastischen Streuprozessen teilzunehmen, nicht zum Detektor gelangen.
Bei dem KATRIN-Experiment betrigt 63" = 50,77°.

Es ergibt sich eine analytische Transmissionsfunktion, die in drei Abschnitte unterteilt
ist [Pic92|.

0 fir FEg < qUy
1-,/1-Es_a% _Bs
T(Es, Uy) = A S i Eg(1- g < U < Es (2.20)
- _Bmaz
1 fir qUy < Eg(1 — BBL;)

Die Transmissionsfunktion ldsst nur Elektronen mit Startwinkeln 6 < 6¢'** zu und héngt
von der Energie der Elektronen Eg, dem Verhiltnis der Magnetfelder von Quellort zu
Analysierebene Bi fn, dem Retardierungspotential Uy und der Spektrometerauflésung
AFE ab. Unter der Energieauflosung des Spektrometers versteht man in diesem Zusam-
menhang das Energieintervall AE, in dem die Transmission von 0% auf 100% ansteigt,

wie man in Abb. erkennen kann.

0° 50.77°
1 -

0.8 | i

S o6t 1
b
w
|_

04 | .

02 | i

AE =0.93 eV
O T 1 1 1 1 1 3
-1 0.5 0 0.5 1 15 2 25 3

(Es-aUg) / eV

Abbildung 2.4: Die analytische Transmissionsfunktion des KATRIN-
Hauptspektrometers. Dargestellt ist die theoretische Transmissionsfunktion des KATRIN-
Hauptspektrometers fiir Elektronen mit einer festen Startenergie Eg als Funktion der
Filterenergie qUy. Man kann die drei Abschnitte der Transmissionsfunktion erkennen. In dem
ersten Abschnitt konnen keine Elektronen den Potentialwall iberwinden. Der Verlauf des
zweiten Abschnitts ldasst sich dadurch erklaren, dass Elektronen mit verschiedenen Startwinkeln
unterschiedliche Uberschussenergien bendtigen, wm die Filterschwelle passieren zu kénnen.
Elektronen mit kleinem Startwinkel werden schon bei geringsten Uberschussenergien transmit-
tiert, wihrend Elektronen mit grofen Startwinkeln (63" = 50,77°) erst bei Uberschussenergien,
die der Auflosungsbreite des Spektrometers entsprechen, transmittiert werden. An der geringen
Breite des Anstiegs ist die sehr gute Energieauflosung zu erkennen.
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Bei KATRIN wird das §-Spektrum vermessen, indem man die Retardierungsspannung
schrittweise variiert und jeweils die Zahlrate bestimmt. Es handelt sich bei dem MAC-
E-Filter, wenn er in dieser Art betrieben wird, um einen integrierenden Hochpassfilter,
der nur auf die Longitudinalenergie der Elektronen sensitiv ist.

2.3 Experimenteller Aufbau des KATRIN-Experiments

Das KATRIN Experiment wird am Karlsruher Institut fiir Technologie (KIT) aufge-
baut. Nur in dem dortigen Tritiumlabor (TLK) kann die notwendige Menge Tritium
mit der bendtigten Isotopenreinheit von iiber 95% bereitgestellt werden.

Abbildung 2.5: Der experimentelle Aufbau des KATRIN-Experiments. Dargestellt ist
der 70 m lange Referenzaufbau des KATRIN-Experiments mit der fensterlosen gasformigen Tri-
tiumquelle (WGTS) (a), dem Transportsystem mit differentieller (DPS) und kryogener (CPS)
Pumpstrecke (b), dem Vor- (¢) und dem Hauptspektrometer mit Luftspulen (d) und dem Detek-
tor (e).

Das KATRIN Experiment kann, wie in Abb. dargestellt, in mehrere Sektionen unter-
teilt werden. Die Elektronen, die bei dem in der Quellsektion (WGTS) stattfindenden
Ty — (-Zerfall entstehen, werden magnetisch durch die Transportsektion — bestehend
aus differentieller und kryogener Pumpstrecke — in die Spektrometersektion gefiihrt. In
der Spektrometersektion werden die Elektronen nach ihrer Energie selektiert und am
Detektor nachgewiesen. Nachfolgend werden die einzelnen Komponenten beschrieben.

2.3.1 Die Tritiumquelle (WGTS)

T, pumping I T, pumping
T, injection

a) b)

Abbildung 2.6: Die WGTS. a) Schematische Darstellung [Hab06l, b) 3D Grafik
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Die Tritiumquelle (WGTS: Windowless Gaseous Tritium Source) besteht aus einem
10 m langen zylindrischen Rohr mit einem Durchmesser von 90 mm (siehe Abb. . In
der Mitte des Rohres wird, iiber 250 Licher mit je 2mm Durchmesser, Tritium (7%) mit
2mbar - 1/s eingelassen. Der Einlassdruck betrigt 3,35 - 1073 mbar und der Druck fillt
zu den Enden der WGTS auf ungefihr 4 - 10~° mbar ab.

Das Rohr wird auf 30 K gekiihlt, da die Quellsdulendichte bei gegebenem Druck mit
abnehmender Temperatur zunimmt. Die Quellsdulendichte liefert den Hauptbetrag der
Quelle zu den systematischen Unsicherheiten, deswegen muss z.B. sichergestellt sein,
dass die Temperatur des Rohres nicht um mehr als 30 mK schwankt. Insgesamt besitzt
die Quelle eine Aktivitit von 10! Bq.

Die ganze WGTS befindet sich in supraleitenden Solenoiden, die ein 3,6 T starkes axiales
magnetisches Fithrungsfeld erzeugen und die Zerfallselektronen adiabatisch in die Rich-
tung des Spektrometers fithren. Dieses magnetische Feld definiert zusammen mit dem
genutzten Innendurchmesser von 82 mm den magnetischen Flussschlauch von 191 T'-cm?.
An der Riickwand der WGTS wird eine Elektronenkanone angebracht, die die Ansprech-
funktion des gesamten KATRIN-Aufbaus vermessen kann und die Quellsdulendichte
iiberwachen wird.

2.3.2 Die Transport- und Pumpsektion (DPS2-F und CPS)

to Quter Loop

CPS1F -
L) E—E—E%z
je= “\

Split coil magnet

to Outer Loop

Abbildung 2.7: Transportsektion. Schematische Darstellung. [Eic05]]

An die Tritiumquelle schliekt sich die Transportsektion bestehend aus differentieller
Pumpstrecke DPS2—]§E] und kryogener Pumpstrecke CPSZ’_TI an. Die Aufgabe dieser Trans-
portsektion ist es, die Zerfallselektronen adiabatisch in das Spektrometer zu fithren und
den Tritium(7T)-Fluss um einen Faktor 10'* zu reduzierenf] Beide Pumpstrecken sind
von Solenoiden umgeben, die ein 5,6 T starkes Magnetfeld erzeugen.

Die DPS2-F besteht aus einem verwinkelten Rohr mit vier Biegungen, in dessen Ecken
sich Turbomolekularpumpen befinden. Die Zerfallselektronen werden durch das Ma-
gnetfeld entlang der Feldlinien gefiihrt. Das elektrisch neutrale Tritium(75) wird nicht
gefithrt und trifft mit hoher Wahrscheinlichkeit auf eine der sich in den Winkeln be-
findenen Pumpen. Es gibt allerding T>-Molekiile, die an die Wand der differentiellen

2engl. Differential Pumping Section 2 — Forward: 2. vordere differentielle Pumpstrecke, die 1. diffe-
rentielle Pumpstrecke (DPS1-F) befindet sich innerhalb der WGTS.

3engl. Cryogenic Pumping Section: kryogene Pumpstrecke.

‘Der Tritiumfluss am Eingang der Transportsektion: 2 %
Der erlaubte Tritiumfluss am Ausgang der Transportsektion betrégt: 10~
Diese obere Grenze ergibt sich, da T>-Molekiile, die erst im Spektrometer zerfallen die Form des
Spektrums verdndern und den Untergrund erhéhen. Die akzeptierte UntergrunderhShung betragt
10~? Ereignisse/s, was einem Tritiumfluss von 107! P25l entgpricht.

s

14 mbar-1
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Pumpstrecke stofen und so in die CPS gelangen. Der Tritiumfluss wird in DPS2-F um
einen Faktor 10° reduziert.

Die kryogene Pumpstrecke besteht ebenfalls aus einem verwinkelten Rohr mit vier Bie-
gungen. Jedoch ist auf der 3 K kalten Oberfliche Argon-Frost kondensiert, was zu einer
Erhohung der effektiven Oberfliche fiihrt. Das neutrale Tritium wird auf den kalten
Flachen adsorbiert, wihrend die Zerfallselektronen entlang der Feldlinien zu der Spek-
trometersektion gefiihrt werden.

Der Tritiumfluss wird in dieser kryogenen Pumpstrecke um einen weiteren Faktor 107
reduziert. Das Prinzip der CPS wurde im Testaufbau TRAP (TRitium Argon Frost
Pump) erfolgreich getestet [Stul7].

2.3.3 Das Vor- und Hauptspektrometer

An die Pumpstrecke schlieft sich ein System aus einem Vor- und einem Hauptspektro-
meter an. Beide Spektrometer arbeiten nach dem in Kapitel vorgestellten Prinzip
des MAC-E-Filters.

(b) air coil

B=3x10%T

spectrometer
solenoids
B=4.5T

Abbildung 2.8: Vor- und Hauptspektrometer im KATRIN-Aufbau. Elektronen miissen
zuerst das grob filternde Vorspektrometer (a) passieren, um das hochauflisende Hauptspektro-
meter (b) zu erreichen.

Die Aufgabe des Vorspektrometers ist es, die niederenergetischen Zerfallselektronen
(E < Ep —300eV) zuriick in die Quellsektion zu reflektieren. Der Fluss wird dadurch
um einen Faktor 107 auf 103 Elektronen/s reduziert. Dies fithrt dazu, dass weniger Be-
taelektronen an dem Restgas streuen konnen und verhindert somit eine Anhebung des
Untergrundes.

Der mechanische Aufbau der Spektrometer ist sehr dhnlich. Beide bestehen aus einem
zylindrischen Tank, der zu den Enden konisch zulduft. Sie unterscheiden sich vor allem
in der Grofse und diese ist durch die gewlinschte FEnergieauflésung bedingt.

e Das Vorspektrometer besitzt eine Energieauflésung von etwa 100eV. Es ist 3,4m
lang und hat in der Analysierebene einen Durchmesser von 1,7m.

e Das Hauptspektrometer hingegen hat bei einer Energieauflosung von AE = 0,93 eV
in der Analysierebene einen Durchmesser von 10 m und ist 23 m lang.
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Dabei gibt es einen direkten Zusammenhang zwischen dem Durchmesser des Tanks und
der Energieauflosung. Die minimale Lénge des Tanks ist dadurch bestimmt, dass der
Energietransfer £, — Fj adiabatisch sein soll. Um Ionisationsprozesse am Restgas zu
verhindern, deren Zerfallselektronen eventuell bis zum Detektor gelangen kénnten und
dort irrtiimlicherweise als §-Zerfallselektronen detektiert werden, ist es notwendig, den
Druck in den Spektrometern auf 10~ mbar zu halten. Dies erfordert, dass die Spek-
trometer bei 350°C ausgeheizt werden kénnen. Hierzu wurden beide Tanks mit einem
Kiihl-Heiz-System ausgestattet. Es sind sechs Turbomolekularpumpen mit einem Saug-
vermégen von insgesamt 10%1/s und SAES NEG Getterpumpenﬂ angebracht, die das
gewiinschte Vakuum erzeugen konnen.

In den Spektrometern werden quasi-masselose Drahtlagen angebracht, die folgende Funk-
tionen haben:

e Abschirmung gegen Untergrundelektronen, die durch radioaktive Zerfille
in der Tankwand bzw. durch kosmische Myonen verursacht werden. Hierzu wird
die Drahtlage auf ein, im Vergleich zum Tank, negativeres Potential gelegt.

e Feinjustierung des elektrischen Gegenfeldes

e Durch Anlegen eines Dipolfeldes konnen gespeicherte Elektronen iiber einen
FE x B-Drift aus dem Flussschlauch gedringt werden.

Im Haupspektrometer werden zwei Drahtlagen mit jeweils 100 V Potentialdifferenz in-
stalliert. Fiir weitere Details zu der Drahtelektrode sei auf [Hug08], [Val09] und [Hill1]
verwiesen.

2.3.4 Der Detektor

Elektronen, die die Filterschwelle des Hauptspektrometers iiberwinden, werden auf dem
Weg zum Detektor nachbeschleunigt und im Detektor gezdhlt. Als Detektor wird eine
segmentierte SI-PIN-Diode mit einem Durchmesser von 9 cm und 148 Pixeln verwendet.
Der Detektor muss folgende Anforderungen erfiillen.

e Hohe Nachweiseffizienz fiir Elektronen auf dem Tritium-j3-Zerfallselektronen
e Hohe Energieauflésung fiir niederenergetische Untergrundelektronen
e Niedrige Untergrundzahlrate

Durch die Segmentierung konnen Inhomogenititen der magnetischen und elektrischen
Felder in der Analysierebene bei der spéteren Datenanalyse beriicksichtigt werden [Hug0§|.

*NEG: Non Evaporable Getter
Getterpumpen binden Gase durch chemische Reaktion an der Oberfliche und anschliefsende Diffusion
in das Gettermaterial.
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2.4 Systematische Unsicherheit und Stabilitatskontrolle der
Retardierungsspannung

2.4.1 Statistische und systematische Unsicherheiten

Die angestrebte Sensitivitdt von KATRIN auf Neutrinomassen m,, < 0,2eV, legt die

maximal erlaubten statistischen und systematischen Unsicherheiten fest [KAT04].

Fiir eine optimierte Messzeit bzw. Messpunktverteilung und fiir ein Messintervall [Ey —
30eV, Ey + 5eV] wird ein statistischer Fehler von

Ostat = 0,018 €V? (2.21)
erwartet [KAT04].
Fehlerquelle abgeschitzte Unsicherheit
[1073 eV?]

elastische Streuung der Elektronen in der WGTS <5
Fluktuationen in der Quelldichte < 6,7
Uberwachung des Potentials in der Analysierebene <75
Aufladung der Quelle (WGTS) durch Ionenriimpfe <0,1
Verteilung der Endzusténde <6

Tabelle 2.1: Die wichtigsten Fehlerquellen, die zur systematischen Unsicherheit beitragen.

In Tabelle sind die wichtigsten Quellen der systematischen Unsicherheit zusam-
mengefasst und abgeschiitzt [KATO04]. Keine der Unsicherheiten iiberschreitet Am?2 =
0,0075eV?, welches als maximal zulissiger Beitrag zur absoluten systematischen Unsi-
cherheit festgelegt wurde. Diese Unsicherheiten addieren sich quadratisch zu der erwar-
teten systematischen Unsicherheit:

Tsystiot < 0,017eV? (2.22)
Es ergibt sich in der quadratischen Summe eine Gesamtunsicherheit von
Tor < 0,025 eV? (2.23)

Mit dieser Unsicherheit erreicht KATRIN die angestrebte Sensitivitit von m, < 0,2eV
und bei einer Messzeit von 3 Jahren kann eine Neutrinomasse von m, < 0,35eV mit 5o
nachgewiesen werden.

2.4.2 HV-Stabilitatskontrolle

Unerkannte Gaufs’sche Fluktuationen in der Retardierungsspannung mit der Breite o be-
wirken eine negative systematische Verschiebung des Neutrinomassenquadrats [Rob8§)|

Am? = —202 (2.24)

14
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Wenn man also die Neutrinomasse bestimmen mochte, muss man solche Verschiebungen
verhindern oder wenigstens identifizieren.

Um die Forderung an den systematischen Fehler von Amgyst < 0,0075eV? zu erfiillen,
darf es maximal zu einer Spannungsfluktuation von ¢ < 60 mV kommen. In der Analy-
sierebene wird ein Potential von 18,6 keV anliegen. Das bedeutet, dass die Spannung auf
% ~ 3pprrE| genau messbar und kontrollierbar sein muss — sowohl wihrend eines

zweimonatigen Messzyklus als auch wihrend der effektiven Messzeit von 3 Jahren.

Um diese Anforderungen an die HV-Stabilitidt zu gewéhrleisten, kommen zwei Kontroll-
mechanismen parallel zum Einsatz:

Tritium (or Tritium/Krypton) Main
Source B : Spectrometer

I Calibration
Source 1

Detector
-18.6kV (or -32kV)
HV-Supply 1
HV-Divider Casllijfég)n Detector
| =10v
Monitor
Voltmeter Spektrometer

Abbildung 2.9: Dargestellt ist eine schematische Ubersicht der Kalibrationsmecha-
nismen zur Stabilitdtsiiberwachung der Retardierungspannung des KATRIN Ezxpe-
riments. Die Hochspannung (HV-Supply) wird sowohl an das Haupspektrometer — durch ein
grines Kastchen gekennzeichnet — als auch an das Monitorspektrometer (durch ein grines Kdast-
chen dargestellt) angelegt. Zur Kalibration kommen nun zwei Mechanismen parallel zum Einsatz:
Ein hochpraziser Spannungsteiler (durch ein rotes Kastchen dargestellt), der in Verbindung mit
einem prazisen Voltmeter (rotes Kastchen) die angelegte Spannung misst, und mehrere Kalibra-
tionsquellen (jeweils durch ein blaues Kastchen dargestellt), die auf einem natiirlichen Standard
basieren. Die Energie der emittierten FElektronen bzw. ~v-Quanten wird durch die Detektoren
(jeweils durch ein gelbes Kdstchen reprisentiert) bestimmi.

1. Hochpriiziser Spannungsteiler [Thu07|

2. Kalibrationsquellen basierend auf einem natiirlichen Standard
Bei Kalibrationsquellen, die auf einem natiirlichen Standard basieren, ist es das
Ziel, die Energie von emittierten Elektronen (Konversionselektronen, Augerelek-
tronen) bzw. von y-Quanten sehr genau und reproduzierbar zu messen.
An eine geeignete Kalibrationsquelle werden folgende Anforderungen gestellt:

e schmale Linienbreite
o gute Reproduzierbarkeit der Linienlage
e hohe Zihlrate

Sppm: parts per million
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e geringe Halbwertszeit, falls sie in der Hauptstrahllinie eingesetzt werden sol-
len

e Energie der zu detektierenden Elektronen sollte im Bereich der Retardie-
rungsenergie liegen

Es gibt mehrere Kalibrationsquellen, die diese Aufgabe erfiillen konnen (siehe z.B.
[KKAT04]). Jedoch soll nachfolgend nur das aktuell vorgesehene Kalibrationsprinzip er-
lautert werden.

2.4.3 Kalibrationsquellen und ihre Einsatzorte

Ein Langzeitdriften ist bei elektronischen Bauteilen nicht ausgeschlossen und der expe-
rimentell bestimmte Langzeitdrift von < 0,6 ppm/Monat fiir den ersten Spannungstei-
ler erlauben es nicht, die Retardierungsspannung fiir den gesamten Messzeitraum aus-
schliefflich mit den Spannungsteilern zu bestimmen. Es wird deshalb parallel mehrere
Kalibrationsquellen geben, die auf einem natiirlichen Standard basieren.

Kalibrationsquelle im HV-Monitorspektrometer Die an das Hauptspektrometer an-
gelegte Spannung kann synchron gemessen werden, indem man auferhalb der Haupt-
strahlfilhrung in einem zweiten Spektrometer, an das die gleiche Retardierungsspannung
gelegt wird, eine Kalibrationsquelle vermisst. Eine Kalibrationsquelle muss iiber einen
langen Zeitraum energetisch stabil sein, sie kann aber, im Gegensatz zu einer Quelle am
Hauptspektrometer, eine lange Halbwertszeit besitzen.

Als Kalibrationsquelle kommen an dieser Stelle sowohl die kondensierte Kryptonquellem
(siehe Kap. als auch eine implantierte Rb/Kr-Festkorperquelle [Zbol0] in Frage.
Aufgrund ihres einfachen Aufbaus und wegen der einfachen Handhabung wird an die-
ser Stelle allerdings die Rb/Kr-Festkorperquelle bevorzugt. Mit solch einer Quelle kann
sichergestellt werden, dass die Retardierungsspannung konstant ist. Falls es zu Fluk-
tuationen oder zu einem zeitlichen Driften kommt, ist es aber nicht moglich, allein mit
dieser Quelle die Ursachen der Instabilititen zu analysieren. Bei beiden Quellen wird
die kinetische Energie E; der emittierten Konversionselektronen gemessen. Aufgrund
der unterschiedlichen Austrittsarbeiten aus dem Elektrodenmaterial ®pectrometer und
aus dem Quellsubstrat ®gource, verandert sich der Potenzialunterschied zwischen Quel-
le und Analysierebene. Die wirkliche kinetische Energie Ej der Konversionselektronen
ergibt sich anhand der gemessenen Energie iiber

Ey = Ellc + (q)spectrometer - (I)source) +Cg (225)

Dabei beriicksichtigt C'g im Quellmaterial auftretende Effekte wie z.B. Bildladungseffek-
te (siehe [Ost09]). Misst also der Spannungsteiler zeitlich konstante Spannungen und die
Kalibrationsquelle zeigt trotzdem eine Verschiebung der Linienlage Ej, so ist die Quelle
— unter der Annahme, dass die Energie der emittierten Elektronen stabil ist — sensitiv
auf Verdnderungen und zeitliches Driften der Austrittsarbeit der Filterelektroden. Die
Austrittsarbeiten der Filterelektroden am Monitor- und am Hauptspektrometer konnen
unterschiedlich sein und auch unterschiedliche zeitliche Drifts aufweisen. Unter anderem

Tengl. condensed Krypton source, deshalb oft kurz als CKrS bezeichnet.
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aus diesem Grund wird es zwei Kalibrationsquellen in der Hauptstrahlfiihrung geben,
die beide nur wahrend der Tritiummesspausen zum Einsatz kommen koénnen.

83m K'-Gas als Beimischung in der WGTS Mit einer omniprisententen, aber nicht
interagierenden, Beimischung von gasformigen 83™Kr zum gasférmigen Tritium kann
man die Potentialvariation in der Quelle untersuchen. Um das Ausfrieren von Krypton
zu verhindern, muss die Quelle wihrend diesen Kalibrationszyklen bei einer erhdhten
Temperatur von 120 — 150 K betrieben werden [KAT04].

Justierbare Kalibrationsquelle in der CPS Mit einer monoenergetischen Kalibrati-
onsquelle, deren Elektronen eine Energie im Endpunktsbereich von Tritium und eine
bekannte Winkelverteilung besitzen, kann die ortsabhéngige Transmissionsfunktion der
beiden kombinierten Spektrometer vermessen werden. Es sind Abweichungen von den
theoretischen, simulierten, elektrostatischen und magnetischen Felder moglich. Diese las-
sen sich, wenn die Abweichungen sehr genau bekannt sind, durch die Ortsauflésung des
Detektors ausgleichen.

Durch eine Kalibrationsquelle kann der Potentialdurchgriff, die Radialsymmetrie des
Spektrums und die Transmissionsverluste durch nicht adiabische Bewegung im Haupt-
spektrometer vermessen werden.

Prinzipiell kann dies sowohl mit niederenergetischen Photoelektronen [Val09] als auch
mit & 20 keV-Konversionselektronen realisiert werden. Eine Konversionselektronenquel-
le, auf einem natiirlichen Standard basierend, hat den Vorteil, dass man gleichzeitig die
Hochspannungsstabilitdt und die Austrittsarbeit der Filterelektroden des Hauptspek-
trometers iiberpriifen kann.

Eine an der CPS einsetzbare Quelle darf nur eine kurze Halbwertszeit besitzen, um eine
Kontamination des Haupspektrometers auszuschlieken. Diese Quelle muss mindestens
auf einer Zeitskala stabil sein, die benétigt wird, um alle Detektorpixel auszuleuchten.
Es bietet sich ein mechanisch verdnderter Aufbau der in Miinster getesteten CKrS an.

Durch einen kombinierten Einsatz von gasformiger 33 Kr-Quelle in der WGTS und
einer verfahrbaren Kalibrationsquelle in der CPS kénnen sowohl rdumliche als auch
zeitliche Instabilitdten aufgedeckt werden.

Bei einer Kontrolle von ortsabhéngigen Potentialverinderungen ist die Gasquelle so-
wohl sensitiv auf rdumliche Abweichungen im Quellpotential als auch auf Abweichun-
gen im Hauptspektrometer. Die Messungen mit einer justierbaren Kalibrationsquelle in
der CPS, die nur auf Verédnderungen im Hauptspektrometer sensitiv ist, lokalisiert die
Instabilitét.

Zur Kontrolle von zeitlichen Driften werden zuerst die Elektronen der Gasquelle in der
WGTS untersucht. Ist deren Linienlage stabil, kann man annehmen, dass die Tritium-
daten frei von Fluktuationen sind. Ist diese nicht stabil, muss man eine weitere Analyse
mit der Kalibrationsquelle in der CPS starten. Wenn diese Quelle stabil ist, liegt die
Ursache der Instabilitdten in der WGTS. Wenn diese Quelle aber instabil ist, kann dies
entweder auf eine Verinderung in der Oberfliche der Filterelektroden z.B. in Reinheit
oder Geometrie, oder auf die HV-Messung zuriickzufiihren sein. Mit einer Messung am
Monitorspektrometer kann hier iiberpriift werden, ob die HV-Messung die Instabilitéten
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verursacht. Es kann aber eine zusdtzliche Stérung in der WG'TS nicht ausgeschlossen
werden.

Im Folgenden soll kurz die kondensierte Kryptonquelle dargestellt werden, die sowohl
fiir einen Einsatz am HV-Monitorspektrometer als auch fiir eine Nutzung an der CPS
geeignet ist [Ost09].

2.5 Die Kryptonquelle

In diesem Abschnitt wird ein kurzer Uberblick iiber den Aufbau und die Arbeitsweise

der CKrS gegeben.

Die wichtigsten Anforderungen an eine kondensierte Kryptonquelle, die am HV-Spektrometer
und in der CPS einsetzbar sein soll, sind nachfolgend noch einmal aufgefiihrt.

1. Bildung des metastabilen 83™ K7 aus dem Elektroneneinfang von 83 Rb soll rium-
lich getrennt von dem Substratbereich, der sich in der Hauptstrahlfilhrung des
KATRIN-Aufbaus befindet, stattfinden. Auf diese Weise soll eine mogliche Konta-
mination des Hauptspektrometers mit 83 Rb verhindert werden. In dem Abschnitt
2.5.2) wird gezeigt, wie dies bei der CKrS realisiert wird.

2. Die Position der Peaks im Energiespektrum, d.h. die Linienlage der verwendeten
Konversionselektronen, soll langzeitstabil und reproduzierbar sein. In der Disserta-
tion von Beatrix Ostrick wurde gezeigt, dass die CKrS diese Anforderungen erfiillt
[Ost09).

3. Fiir die Bestimmung der Transmissionsfunktion der Spektrometersektion — be-
stehend aus Vor- und Hauptspektrometer — ist eine hohe Zahlrate (im Bereich
von 2-3kHz) notwendig. Jiirgen Smollich hat in seiner Diplomarbeit gezeigt, dass
dies mit verdndertem Substratbereich und einem sehr warmen inneren Kiihlschild
(= 150 K) prinzipiell erreicht werden kann [Smo08|. Jedoch wurde fiir diese Konfi-
guration, die Stabilitdt der Linienlage nicht iiberpriift. Das lokal schlechtere Vaku-
um innerhalb des 12 K-Schildes konnte, durch eine erhéhte Restgaskondensation
auf dem Substrat, die Linienlage beeinflussen.

Die kondensierte Kryptonquelle nutzt zur Energiekalibration monoenergetische Konver-
sionselektronen, die bei der Kernabregung von 3™ Kr in den Grundzustand entstehen.
Dieser Zerfall wird in Abschnitt 25Tl niher erlautert.

Der experimentelle Aufbau gliedert sich in drei Abschnitte: das Gaseinlasssystem, das
Kryosystem mit Substratbereich und der Optikaufbau zur Analyse und zur Reinigung
des Substrats.

83m [{r_Gas entsteht in einem Quellvolumen, gelangt in das Gassystem, wo es gesammelt
wird und wird dann ventilgesteuert durch eine ~ 200 K kalte Kapillare zum Substrat
gelassen. Das Substrat besteht aus HOPG (highly ordered pyrolytic graphite) und
wird durch die thermische Kopplung an den massiven Kupfer-Kiihlfinger und einem
Widerstandsheizer, der gegenheizt, auf ~ 30 K gehalten (ndhere Informationen hierzu
sind in Abschnitt zu finden). Das gasformige Krypton adsorbiert auf der kalten
Substratoberfliche und zerfillt dort unter Aussendung von Konversionselektronen in
den Grundzustand (Abschnitt [2.5.1)).
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2.5.1 Konversionselektronen von 3" Kr

Die Abregung eines angeregten Kerns kann sowohl durch die Emission von ~-Strahlung
als auch durch den Prozess der internen Konversion geschehen. Bei der internen Kon-
version wechselwirkt der angeregte Kern elektromagnetisch mit seinen Hiillenelektronen.
Die Anregungsenergie wird dabei auf ein oder mehrere Hiillenelektronen iibertragen, die
dann aus der Hiille eines freien Atoms gelost werden kénnen. Den Elektronen bleibt im
Wesentlichen die Uberschussenergie zur kinetischen Bewegung.

Ejin = B, — By (2.26)

Ep;n  die kinetische Energie der Konversionselektronen,
E, die Anregungsenergie des Kerns,
E‘é“k die Bindungsenergie bzgl. des Vakuums.

Werden einzelne Elektronen aus einer Schale gelost, ist ihre Energie monoenergetisch
und ihre Linienbreite hingt von den Lebensdauern der beteiligten Niveaus ab.

Der langlebige angeregte Zustand 83 Kr en-
steht zu 77% aus einem Elektroneneinfangs-

83Rb

125727 cn—

prozess des Mutterisotops 83 Rb. Dieser isome- 83m, T1/2=862d (EQ
. . . r
re Zustand bei 41,55 ke\/ﬁ besitzt eine Halb-  1=1/2 com—
wertszeit von t;5 = 1,83h und zerféllt iiber M= 1830 B onversion = 17824 ke
. . . . a=
ein Zwischenniveau bei 9,4 keV. DE=32,151 keV AEy overcion = 283 &V
1=7/2" cm—
Der Ubergang vom Zustand I = % nach I = Tijp =015 us
+ . . a=
% hat eine Zerfallsenergie von 32,151 keV. Er AE= 94 keV

1=9/2%

hat einen Konversionskoeffizienten von 2000,
d.h. die Wahrscheinlichkeit fiir innere Konver-
sion ist um einen Faktor 2000 hoéher als die
fiir die Emission eines y-Quants. Die Konver-
sionselektronen aus der K-Schale haben eine
Energie von 17,824 keV und eine Linienbreite von 2,83 eV.

Der zweite Ubergang von I = %+ nach [ = %Jr ist mit einer Halbwertszeit von t1,5 =
154,4 ns viel kurzlebiger und hat einen Konversionskoeffizienten von 20.

Abbildung 2.10: Das Zerfallsschema
von 83 Kr.

2.5.2 Das Gassystem

Das Gassystem soll sowohl stabiles als auch radioaktives (33" Kr) Krypton reproduzier-
bar auf das Substrat auffrieren. Das stabile Krypton wird genutzt, um die Funktionsweise
des Gassystems zu testen [Sch10] und mit Hilfe einer mit Ellipsometrie aufgenommenen
Referenzellipse (sieche Abschnitt eine Zuordnung zwischen gemessener Verdnderung
der Polarisatorstellungen (P — Py, A— Ap) und einer Schichtdicke des kondensierten Fil-
mes zu geben. Desweiteren wurde im Rahmen der Dissertation von B. Ostrick [Ost09]
getestet, ob ein Preplating-Film aus stabilem Krypton die Stabilitdt der Linienlage er-
hoht. Da dies nicht der Fall war, wird in Zukunft auf diese Filmpréparation verzichtet

®Die hier verwendeten Daten stammen aus [Nudat2].
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Abbildung 2.11: Gaseinlasssystem der CKrS [Sch10]. Um stabiles Krypton auf dem Sub-
strat aufzufrieren, wird zundchst eine einstellbare Menge stabiles Krypton tber die Ventile V38
und V4 in das Monitorvolumen eingelassen. Der Druck im Monitorvolumen wird iblicherweise
auf ungefihr 1 mbar geregelt. Dieser Druck, der majfigeblich den Gasfluss zum Substrat bestimmd,
wird mit zwet Druckmessréhren — einem Baratron D3 und einer Full-Range-Messréhre von Io-
nivac D1 — diberwacht. Auflerdem wird der Gasfluss iber ein thermomechanisches Ganzmetall-
Regelventil V1 eingestellt. Das Monitorvolumen kann abhdngig von der eingelassenen Gasmenge
entweder direkt iber das O/C-Ventil V5 oder iber das O/C-Ventil V6 in Verbindung mit der
differentiellen Pumpstrecke abgepumpt werden.

Radioaktives Krypton wird direkt iber die Ventile O/C-Ventile V7 und V8 eingelassen. Der
Gasfluss ist durch die Anzahl der vorhandenen 83" Kr-Atome und den Leitwert der Kapillare
bestimmt. Das Kryosystem mit dem Substratbereich schlief$t sich an (siehe Text).

werden. Der neue vereinfachte Aufbau [Schl0] sei an dieser Stelle anhand der beiden
Betriebsmodi kurz vorgestellt.

e Stabiles Krypton:
Méchte man das stabile, gasformige Krypton auf dem Substrat kondensieren, so
wird dieses zuerst in eine Mischkammer — auch Monitorvolumen genannt — einge-
lassen. Der Gasfluss aus der Gasflasche zu dem Monitorvolumen und die Gasmenge
kann iiber ein Regelventil V3 mit nachfolgendem O/C-Ventil V4 eingestellt wer-
den; in der Regel wird der Druck im Monitorvolumen auf ungefihr 1 mbar gehalten.
Da der Gasfluss iiber die Beziehung

Q=L-Ap (2.27)

gegeben ist und die Partialdriicke am Substrat weniger als 10~'2 mbar betragen,
ist der Gasfluss im Wesentlichen {iber den Druck im Monitorvolumen bestimmt.
Um den Gasfluss reproduzierbar zu halten, muss demnach der Druck in dem Mo-
nitorvolumen sehr genau bekannt sein. Die Uberwachung des Druckes im Monitor-
volumen wird iiber zwei unabhéngige Druckmessréhren realisiert. Das eingebaute
Baratron D3 — ein gasartenunabhéngiges Druckmessgeridt — bestimmt Driicke im
Bereich von > 1072 — mbar mit sehr hoher Genauigkeit. Um niedrigere Driicke zu
messen, wurde zusatzlich eine Full-Range-Druckmessrohre Ionivac D1 eingebaut.
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Um die Reinheit des gasférmigen Kryptons zu iiberpriifen, ist an das Monitorvo-
lumen ein Quadrupol-Massenfilter (Typ: Inficon H200M) angeschlossen. Gegebe-
nenfalls kann dann in den Flansch des Monitorvolumens eine Getterkatusche zur
Reinigung eingesetzt werden. Der Gasfluss vom Monitorvolumen zum Substrat
wird durch ein thermomechanisches Ganzmetall-Regelventil V1 und den Leitwert
der Kapillare, die das Gassystem mit dem Kryobereich verbindet, eingestellt. Das
gasformige Krypton, das sich im Monitorvolumen befindet, kann iiber zwei Wege
abgepumpt werden. Abhéngig von der eingelassenen Gasmenge wird direkt tiber
das O/C-Ventil V5 oder iiber das O/C-Ventil V6 in Verbindung mit der differen-
tiellen Pumpstrecke abgepumpt.

e Radioaktives Krypton:
Um radioaktives Krypton auf dem Substrat aufzufrieren, wird das Ventil V1 ge-
schlossen und die beiden O/C-Ventile V7 und V8 gedfinet. Der Gasfluss ist durch
die Anzahl der vorhandenen 83 Kr-Atome und den Leitwert der Kapillare be-
stimmt.

2.5.3 Das Kryosystem mit Substratbereich

) Strahlungs—
Substrat Kihlkappe schild

opt. Zugang
Offnung fir
Flussschlauch

Abbildung 2.12: Substratbereich der CKrS. Dargestellt ist der Substratbereich, wie er
bei dem waagerechten Aufbau der CKrS verwendet werden kann. Das HOPG-Substrat ist der
wichtigste Bestandteil dieses Bereichs. Es ist umgeben von zwei Kihlschilden. FEinem duferen
Strahlungsschild, das den Substratbereich vor der Warmestrahlung durch die umgebende Raum-
temperatur schirmt und einer inneren Kiihlkappe, die als Kiihifalle fiir Restgase wirken soll.
Das 83 Kr wird diber eine lange Kapillare, die mit dem Gassystem verbunden ist, zugefiihrt.
In dieser Zeichnung besteht sie aus einem gebogenen Kapillarendstiick wie es z.B. bei dem letz-
ten Messblock von B. Ostrick in 2007 verwendete wurde. Dieses Endstiick wurde auch bei den
Testmessungen des neuen Gassystems in 2010 verwendet [Schi()].
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Das Kryosystem besteht im Wesentlichen aus einer zweistufigen Kéltemaschine (Su-
mitomo Heavy Industries Ltd. Modell RDK 408D) und einem Kiihlfinger. Auf der
Stirnseite des Kiihlfingers ist das HOPG-Substrat angebracht (siehe Abb. 2.12)). Die
Distanz zwischen der HOPG-Substratoberfliche und der Mittelachse des Kaltkopfes be-
triagt ~ 1300 mm.

Die erste Kiihlstufe hat eine Kiihlleistung von 34 W bei 40 K. Das dufsere Strahlungs-
schild ist thermisch an diese Stufe gekoppelt. Die zweite Kiihlstufe hat bei 4K eine
Kiihlleistung von 1 W. Sowohl der Kiihlfinger mit Substrat als auch das innere Kiihl-
schild sind thermisch mit dieser Stufe verbunden.

Das dufsere Schild soll den sensiblen Substratbereich vor der Warmestrahlung durch die
umgebende Raumtemperatur abschirmen. Das innere Kiihlschild wird ungefdhr auf der
Temperatur des Kiihlfingers gehalten. Es wirkt so als Kiihlfalle fiir Restgase und soll das
Vakuum lokal verbessern, um eine Restgaskondensation auf dem Substrat zu vermeiden.
Unter anderem aus diesem Grund wird das Substrat auf eine leicht hohere Temperatur
von etwa 25 — 30 K geregelt.

In Abb. kann man optische Zugénge fiir Ellipsometrie- und Ablationslaser erken-
nen. Diese Analyse und Reinigungsmechanismen sind notwendig, um bei den Kalibra-
tionsmessungen eine gleichbleibende Reinheit des Substrats zu gewéhrleisten. In der
Dissertation von B. Ostrick [Ost09] wurde gezeigt, dass die benétigte Stabilitdt der
Linienposition erreicht werden kann, wenn man ein ablationsgereinigtes Substrat mit
Polarisatorstartwertenﬂ, die nicht um mehr als 0,3° voneinander abweichen, verwendet
und kontinuierlich 83™ Kr auffriert. Ebenfalls kann die geforderte Stabilitit erreicht wer-
den, wenn man unter die Schicht aus radioaktivem Krypton einen stabilen ,preplating“-
Kryptonfilm friert. Wahrend dieser Arbeit war es nicht méglich, den Ablationslaser zum
Reinigen zu verwenden. Das Substrat wurde mit einem Widerstandheizer auf ungefahr
370 K hochgeheizt.

Motivation fiir diese Arbeit

Aufgabe dieser Diplomarbeit war es einen neuen, verbesserten Ellipsometrieaufbau zu
realisieren und das LabVIEW-basierte Programm zu schreiben, mit dem die experimen-
tellen Messgrofien einer Schichtdickenbestimmung mit Ellipsometrie bestimmt werden
konnen.

Mit diesem verbesserten Aufbau wurden Testmessungen an der CKrS durchgefiihrt. Zum
einen wurde untersucht, wie bei den gegebenen Bedingungen Restgas auffriert und zum
anderen wurde mit dem verbesserten Aufbau das modifizierte Gassystem getestet. Fiir
einen umfassenden Uberblick des Gassystems verweise ich auf die Diplomarbeit von T.
Schéfer [Schi0]. In dieser Arbeit wurden vor allem die systematischen Unsicherheiten
der Analyse untersucht.

Desweiteren wurde untersucht, ob und wie ein Ellipsometrieaufbau realisiert werden
kann, bei dem der Lichtstrahl {iber Spiegel auf das Substrat gefiihrt wird.

9Siehe hierzu Kap. [3| und Kap.
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Ellipsometrie ist ein optisches Messverfahren, mit dem man Informationen tiber ein op-
tisches System wie z.B. eine Filmbedeckung oder die Struktur der untersuchten Probe,
erhélt. Durch Messung des eingehenden und ausgehenden Polarisationszustandes nach
Interaktion mit dem optischen System, kann eine Transformationsvorschrift fiir die Po-
larisation in Form einer Jones-Matrix (siehe Abschnitt fiir ein nicht depolarisieren-
des System bzw. in Form einer Miiller-Matrix fiir depolarisierende Systeme angegeben
werden. Um weitergehende Informationen iiber das polarisationsveréindernde optische
System zu erhalten, muss man die inneren polarisationsverindernden Prozesse unter
Ausnutzung der Theorie elektromagnetischer Wellen betrachten.

Abbildung 3.1: Eine schematische Darstellung eines allgemeinen Ellipsometrie-
aufbaus. Der Laserstrahl der Lichtquelle L durchlduft eine Anordnung von polarisierenden
Komponenten P, die den gewiinschten Polarisationszustand herstellen. Danach interagiert das
polarisierte Licht mit dem optischen System S und verdndert dabei seinen Polarisationszustand.
Dieses polarisierte Licht wird von einem Analysator untersucht und dann von dem Photodetektor
detektiert.

Man hat einen monochromatischen, kollimierten Laserstrahl aus einer Lichtquelle L.
Dieser durchlduft eine Anordnung von polarisierenden Komponenten P, die den ge-
wiinschten Polarisationszustand erzeugen. Anschliefend interagiert das definiert pola-
risierte Licht mit dem optischen System S und verdndert seinen Polarisationszustand.
Dieses polarisierte Licht wird mit einem Analysator A, der z.B. aus einem Linearpo-
larisator bestehen kann, analysiert. Die Intensitdt des transmittierten Lichts wird von
einem Photodetektor D detektiert.

Das optische System kann durch drei verschiedene Prozesse den Polarisationszustand des
Lichtes verdndern und dementsprechend gibt es Unterschiede in der ellipsometrischen
Analyse.

1. Reflexion oder Brechung
Wenn eine elektromagnetische Welle an der Grenzflache zwischen zwei unterschied-
lichen Medien reflektiert bzw. gebrochen wird, &ndert sich der Polarisationszustand
abrupt. Dies ist in den unterschiedlichen Reflexions- bzw. Transmissionskoeffizi-
enten fiir s- und p-polarisiertes Licht (sieche Abschnitt begriindet.
Man spricht in diesem Fall von ,Reflexions- oder Oberflachenellipsometrie®. Es ist
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ein Standardverfahren, um optische Materialeigenschaften, wie z.B. den Brech-
ungsindex der Probe zu bestimmen. Man kann das Schichtdickenwachstum sehr
diinner Filme, wie z.B. durch Oxidation oder Adsorption, oder auch das Abtragen
solcher Filme, z.B. durch Desorption oder Sputtern, beobachten.

2. Transmission

In diesem Fall &ndert sich die Polarisation kontinuierlich mit der in dem Material
zuriickgelegten Wegstrecke. Die Anderung beruht auf der optischen Anisotropie
des Mediums.

Die Transmissionsellipsometrie — auch als Polarimetrie bekannt — ist ein wichti-
ges analytisches Verfahren in der physikalischen Chemie. Das Hauptinteresse bei
diesen Untersuchungen besteht in der Bestimmung der molekularen Struktur des
Materials.

3. Streuung
Streuung tritt auf, wenn das Licht ein Material mit rdumlich inhomogenen Brech-
ungsindex, z.B. verursacht durch Streuzentren, durchquert.
Im Gegensatz zu Reflexions- oder Transmissionsellipsometrie weitet sich bei der
ellipsometrischen Lichtstreuung der vorher gut kollimierte Strahl auf.

In diesem Kapitel sollen die theoretischen Grundlagen eines Null-Ellipsometrieaufbaus in
PCSA-Anordnung zur Schichtdickenbestimmung dargelegt werden, welches die schicht-
dickenabhingige Verdnderung des Verhéltnisses der Reflexionskoeffizienten untersucht.
Es handelt sich damit um Reflexionsellipsometrie.

3.1 Die Polarisation von Licht

Licht kann als eine ebene elektromagnetische Welle beschrieben werden. Breitet sich
die Welle in einem optisch isotropen Medium aus, stehen das elektrische Feld E, das
Magnetfeld B und der Wellenvektor k jeweils senkrecht aufeinander.

Dabei beschreibt der elektrische Feldvektor E die Polarisationsrichtung des Lichts.
Eine sich in z-Richtung ausbreitende, polarisierte Welle kann allgemein folgendermafien
beschrieben werden:

E(z,t) = Eye,etF==h) 4 Eye;ei(kz_”t) (3.1)

E,, Ey komplexe Amplituden der Welle,
75 €y Basisvektoren eines rechtshindigen Orthonormalsystems,
=27 f Kreisfrequenz,
27” Wellenvektor, welcher den Abstand zwischen zwei Wellenfronten
gleicher Phase angibt.

Die Amplituden E, und Ey kénnen komplex sein, da zwischen Wellen verschiedener
Polarisation eine Phasendifferenz bestehen kann. Man kann die komplexen Amplituden
schreiben als

Ey e (3.2)
y = &

gl
|
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Bei Gleichung wurde ausgenutzt, dass man jede ebene Welle als Uberlagerung zweier
orthogonaler Teilwellen beschreiben kann [Jac02].

Physikalisch ist fiir die Beschreibung von polarisiertem Licht die relative Phasendifferenz
0 = 0y — 6, und das relative Amplitudenverhéltnis zwischen den beiden Teilwellen
interessant. Desweiteren betrachtet man nur den Realteil des elektrischen Feldes, da
man nur die Intensitdt I = E(z,t) - E*(z,t) des Lichts detektierten kann. Der Realteil
des elektrischen Feldes ergibt sich zu:

E(zt) = E.6, cos (kz — wt) + Eyéy cos (kz — wt + 0) (3.4)

Man unterscheidet zwischen linear, zirkular und elliptisch polarisiertem Licht. Im Hin-
blick auf die spitere Betrachtung von optischen Systemen mit bekannten Eigenpolarisa-
tionen[] werden an dieser Stelle schon die physikalisch wichtigen Spezialfille von s- und
p-polarisiertem Licht behandelt.

Linear polarisiertes Licht

Eine elektromagnetische Welle ist linearpolarisiert, wenn die Phasendifferenz zwischen
den beiden orthogonalen Teilwellen ein ganzzahliges Vielfaches von 7 betrigt:

0=0,+m, +27,--- (3.5)

Der elektrische Feldvektor £ schwingt entlang einer Geraden in der xy-Ebene.

Wird eine Welle an einer Grenzfliche reflektiert, gibt es zwei lineare Polarisationszu-
stdnde, die erhalten sind: Dies ist zum Einen Licht, dessen elektrische Feldverteilung
in der Einfallsebene schwingt. Man spricht von p-polarisiertem Licht, da £ parallel zur
Einfallsebene liegt. Zum Anderen wird der Polarisationszustand von senkrecht zur Ein-
fallsebene polarisiertem Licht — s-polarisiert genannt — erhalten.

Wir wahlen im Folgenden ein rechtshindiges kartesisches Koordinatensystem, bei dem
€, in der Einfallsebene liegt.

Die Welle wird fiir dieses Koordinatensystem s-polarisiert genannt, wenn &, = 0 ist.

E(z,t) = Ey€; cos (kz — wt) (3.6)

Die Welle wird p-polarisiert genannt, wenn &, = 0 ist.

—

E(z,t) = Exéy cos (kz — wt) (3.7)

Zirkularpolarisiertes Licht

Das Licht ist zirkularpolarisiert, wenn die Amplituden der Teilwellen gleich sind & =
&r = &, und gleichzeitig fiir die Phasendifferenz gilt:

54T 43m

AT (3.8)

'Die Eigenpolarisationen eines optischen Systems sind die Polarisationszustinde, die beim Durchgang
durch das System bis auf einen multiplikativen, im Allgemeinen komplexen, Faktor erhalten bleiben.
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Der elektrische Feldvektor ist gegeben als:

—

E(z,t) = Ev(ez cos (kz — wt) £ €, sin (kz — wt)) (3.9)

»+ fiir § = +7 giiltig. Die Welle wird als rechtszirkular polarisiert bezeichnet.

44

,—* fiir § = —7 giiltig. Die Welle ist linkszirkular polarisiert.

Elliptisch polarisiertes Licht

In jedem anderen Fall ist das Licht elliptisch polarisiert.

3.2 Verhalten von Licht an Grenzflachen

Trifft eine monochromatische ebene Welle (Index 1) auf eine planare Grenzfliche zwi-
schen zwei dielektrischen isotropen, nicht verlustbehafteten, nicht magnetischen Medien
mit dem Brechungsindex ni und ng, so gibt es eine transmittierte (Index 2) und eine
reflektierte (Index 3) Teilwelle (siche Abb. [3.2).

Deren Wellenfronten fallen an der Grenzfliche zusammen, wenn Einfalls und Aus-

reflektierte A
Welle y ,
k3 e k2
x 208
% Q‘] e,\\e‘
6 6,
¥y 6,
X
.\“i,\\eo&’ ki Einfalls’
¢ wee K- ebene
n n

Abbildung 3.2: Reflexion an einer Grenzfiiche. Trifft eine ebene Welle (Index 1) auf eine
planare Grenzfliche zwischen zwei isotropen, dielektrischen Medien mit den Brechungsindizes
ny und ng, so gibt es eine gebrochene (Index 2) und eine reflektierte Teilwelle (Index 3). Der
Einfallswinkel und der Ausfallswinkel sind gleich, 01 = 63, und der Brechungswinkel 05 ist iber
das Snelliussche Brechungsgesetz mit dem Finfallswinkel verknipft. Die Ebene, die von
der einfallenden und der reflektierten Welle aufgespannt wird, wird Einfallsebene genannt.

fallswinkel gleich sind, 63 = 6;, und Brechungs- und Einfallswinkel das Snelliussche
Brechungsgesetz erfiillen [Sal08].

n18inf; = na sin 6 (3.10)

Die Amplituden dieser Wellen lassen sich durch die drei nachfolgenden Jonesvektoren

beschreiben. B ~ ~
T Er 1 T E:v 2:| T |:E:r 3:|
Ji= =" Jo = | =7 J3 = | =7 3.11
' [EyJ] ? [Ey,2 ’ y,3 ( )
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Die Beziehung zwischen J_i und jg bzw. ji und J_;;, kann man durch 2 x 2-Jonesmatrizen
t bzw. r ausdriicken, wobei t die Transmission der Welle und r die Reflexion beschreibt.

Jy = t.J; (3.12)
J3 =r1J; (3.13)

Die Elemente der Matrix konnen bestimmt werden, indem man die aus der elektromag—
netlschen Theorie geforderten Stetlgkeltsbedmgungen — die Normalkomponente von D
und B sowie die Tangentialkomponenten von E und H miissen an der Trennfliche der
beiden Medien stetig sein [Jac02| — ausnutzt.

Es kann gezeigt werden, dass eine s-polarisierte, was bei unserem gewadhlten Koordina-
tensystem einer in €,-Richtung polarisierten Welle entspricht, bzw. eine p-polarisierte
Welle (= einer in €,-Richtung polarisierten Welle) die Randbedingungen unabhéngig
voneinander erfiillen. Sie werden als Normalmoden des Systems bezeichnet.

Aus der Unabhéngigkeit der s- und p-Polarisation folgt, dass die Jonesmatrizen t und r
diagonal sind.

|tz O |z O
= [0 ty] T [0 Ty] (314
Es gilt:
Ex72 = tx ’ E~x71 Ey72 = Yy : Eyyl (3'15)
Fy3 =1y E E,3=r,-E (3.16)

Dabei sind ¢, und ¢, die im Allgemeinen komplexen Transmissionskoeffizienten und r,
und r, die komplexen Reflexionskoeffizienten. Sie ergeben sich unter Ausnutzung der
Stetigkeitsbedingungen zu:

79 cos 01 — nq cos O

p— pu— 3.17

"= e ng cos 01 + ny cos b ( )
cos 01

tp=ts = (14rp) ‘s (3.18)

n1 cos 01 — ng cos Oy

n1 cos 01 4+ ng cos b
ts=1t, = 1+ (3.20)

Diese Gleichungen sind unter der Bezeichnung Fresnelgleichungen bekannt und die
einzelnen Koeffizienten werden Fresnelkoeffizienten genannt.

Den Winkel 0y erhdlt man bei bekanntem Einfallswinkel und bekannten Brechungs-
indizes n1 und ny aus dem Snelliusschen Brechungsgesetz ((3.10)) zu:

cosfp = /1 —sin?0s (3.21)
_ \/1 — (*1)sin2 0, (3.22)

n2
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Da der Ausdruck unter der Quadratwurzel in Gleichung negativ sein kann, sind die
Fresnelkoeffizienten im Allgemeinen komplex.

rp = |rp|- e (3.23)

rs = |rs|- e (3.24)

In Tabelle [3.1]sind die Betrége |r,| und |rs| und die Phasenverschiebungen §, und J, als
Funktion des Einfallswinkels sowohl fiir p-polarisiertes Licht als auch fiir s-polarisiertes
Licht im Fall von duferer (n; < ng) und innerer (n; > na) Reflexion aufgetragen.

Bei der Reflexion an einem optisch diinneren Medium (n; > na) gibt es sowohl fiir p-
polarisiertes als auch fiir s-polarisiertes Licht einen kritischen Winkel 0, = arcsin (;’—f)
der Totalreflexion oberhalb dessen sich keine gebrochene Welle ausbilden kann, d.h. die
Betrige der Reflexionskoeffizienten sind gleich 1. Jedoch werden 7, und r fir 6; > 0
komplex. Dies erkennt man an einer kontinuierlichen, aber fiir p-Polarisation und s-
Polarisation unterschiedlichen, Phasenverschiebung.

Bei p-polarisiertem Licht gibt es unabhingig von der Art der Reflexion — innerer oder
duberer — einen Winkel 6; = 0p, Brewsterwinkel genannt, bei dem |r,| = 0 ist. Das
bedeutet, dass unter dem Brewsterwinkel nur s-polarisiertes Licht reflektiert wird. Diese
Tatsache wird genutzt, um linearpolarisiertes Licht zu erzeugen.
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p-polarisiert

dullere Reflexion
ny < ng

innere Reflexion
ny > N9

01 < 0p: rp reell und negativ
ny—no

‘ o |rp| fallt von (212 bei 6 = 0° auf 0

beim Brewsterwinkel g = arctan(%)

T ®j,=m

| 61 > 0p: rp reell und positiv

R ® |r,| steigt von 0 auf 1 bei 90°

®,=0

01 < 0p: rp reell und positiv

) o |y fillt von =22 bei 6; = 0°
] auf 0 bei 01:93

® ), springt bei 0p von 0 auf =

0 < 61 < 0k: rp reell und negativ

e |r,| steigt von 0 auf 1 bei 6; = Ok

° =T

! 01 > 0i: Innere Totalreflexion, r, komplex
o rpl =1

d

. |
® §,: tan = =

cos? 0, 1
sin? 6 -
k

cos? 0

s-polarisiert

dullere Reflexion
ny < ng

innere Reflexion
ny > N9

rg ist immer reell und negativ
bei 8, = 0° konti-

ne2—na
ni+nz

5 o |ry| steigt von

. nuierlich bis auf 1

e, =T

ni1—n2

01 < B: rs reell und positiv

® |r,| steigt von 12 bei 01 = 0° konti-

S g S g, ==

nuierlich bis auf 1 bei #; = 6, = arcsin Z—f

I e, =0

01 > 0y Innere Totalreflexion, rs komplex

7 .|r8|:1

|
|
|

cos?2 0, 1

.
} J
BN

® Js: tan 2 cos? 0

Tabelle 3.1: Ubersicht iiber Reflexion an einer Grenzfliche (ny = 1.0 und ny = 1.5) [Sal0§].
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3.3 Schichtdickenbestimmung mit Reflexionsellipsometrie

In dem Miinsteraner Ellipsometrie-Aufbau an der Kryptonquelle soll sowohl die Dicke
kondensierter Filme — stabiles Krypton oder Restgas — als auch die Reinheit des unbe-
legten Substrats vermessen werden konnen. Das Substrat besteht dabei aus HOPG (fiir
néihere Informationen sei auf Abschnitt [£.2] verwiesen). Es ist anisotrop und beide Brech-
ungsindizes, der ordentliche und der auferordentliche, sind komplex. Dieser Sachverhalt
wird in Kapitel [ erldutert.

3.3.1 Reflexion an einem 3-Schichtsystem bestehend aus
Vakuum-Film-Substrat

substrate (2) :'é\ \ \

Abbildung 3.3: Reflexion und Transmission einer ebenen Welle an einem Mehr-
schichtsystem [Ost09]. Dargestellt ist ein 3-Schichtsystem(Vakuum-Film-Substrat), wobei die
Grenzflichen als glatt und zueinander parallel angenommen werden. d ist die Filmdicke — auch
Schichtdicke genannt —, ®y der Einfallswinkel und ®1, @ sind die Brechungswinkel im Film
bzw. im Substrat. ro1,710, 712, to1, t10 sind die komplexen Fresnel’schen Reflexions- bzw. Trans-
missionskoeffizienten, 6 der Phasenwinkel.

Wir betrachten ein 3-Schichtsystem wie in Abbildung bestehend aus Vakuum (In-
dex 1), einem Film (Index 2) der endlichen Dicke d und einem Substrat (Index 3). Die
Medien werden als homogen und optisch isotrop angenommenﬂ. Sie werden durch die
komplexen Brechungsindizes Ny, N1 und Na beschrieben.

Der Einfluss des Filmes mit der Dicke d auf die Polarisation driickt sich in dem Phasen-
unterschied der einzelnen reflektierten Teilwellen zueinander aus. Man misst die Pola-
risationsdnderung einer Lichtwelle durch Vielstrahlinterferenz in Abhéngigkeit von der
Filmdicke d.

Eine einfallende, ebene Welle mit der Amplitude Ejy trifft unter einem Einfallswinkel &g
auf den Film (Grenzflache 01). Ein Anteil der Welle wird mit dem Reflexionskoeffizienten

’Die Anisotropie des Graphits wird spiter in die Betrachtung mit einbezogen.
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ro1 reflektiert, der andere Teil wird mit dem Transmissionskoeffizienten ¢g3; unter dem

Winkel ®; gebrochen.

N
o) = arcsin(ﬁo sin @) (3.25)

12

Abbildung 3.4: Der Gangunterschied
bei der Reflexion an einem diinnen
Film.

1

Trifft diese gebrochene Teilwelle auf die zwei-
te Grenzfliche 12 zwischen Film und Sub-
strat, gibt es wieder eine Teilwelle, die reflek-
tiert wird — Fotoiri2 — und eine Teilwelle, die
unter dem Winkel & = arcsin(%—; sin®,) =
arcsin(% sin @) gebrochen wird. Diese gebro-
chene Teilwelle wird von dem Substrat absor-
biert.

Die an der Grenzfliche 12 reflektierte Welle
wird an der Grenzfliche 10 wieder zu einem
Teil reflektiert und zu einem Teil transmit-
tiert. Die transmittierte Welle — Egto1ri2tio
— iiberlagert sich mit der ersten reflektierten
Welle, wobei der Phasenunterschied § beru-
hend auf dem Gangunterschied der Welle im

Film und im Vakuum (As) durch einen Phasenfaktor e~%?° beschrieben wird. Der opti-

sche Gangunterschied As ergibt sich zu:

As = 2Nil; — Nolo (3.26)

wobei die zuriickgelegte Wegstrecke im Vakuum [y und die zuriickgelegte Strecke im
Film [y folgendermaken gegeben sind (siehe Abbildung :

d

Iy = 3.27
! cos ®; ( )
lo = 2dtan®;sin Py (3.28)
N
= QdF; sin @y (3.29)
Damit lésst sich As folgendermafien schreiben:
As = 2dNj cos P, (3.30)
Hiermit folgt fiir die Anderung des Phasenwinkels 4:
27
0 = Tle cos @ (3.31)
2
- Tﬂd\/Nf — NZsin? & (3.32)

Es ist Konvention, dass dem Phasenwinkel § nur die Hilfte des Gangunterschiedes As
zugeordnet wird, was durch einen zus#tzlichen Faktor 2 in dem Ausdruck des Phasen-

faktors kompensiert wird.
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In der vorhergehenden Betrachtung geht man von einer einfallenden Welle der Ampli-
tude Ey aus, die entweder s- oder p-polarisiert ist. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit
und da die Herleitung fiir beide Polarisationszustinde gleichermafen gilt, wurden alle
Indizes (p oder s) der Reflexions- oder Transmissionskoeffizienten weggelassen.

Addition aller reflektierten Teilwellen ergibt eine unendliche geometrische Reihe fiir den
totalen, komplexen Amplitudenreflexionskoeffizienten R.

R=ryg + t01t10’r’126_i26 + t01t107’10r%26_i45 + t01t107“%07’:1526_i65 + - (3.33)

Unter Ausnutzung des Grenzwertes einer unendlichen geometrischen Reihe fiir |¢| < 1

(GLEF0)

o0 n
Y aod® = lim » aod® (3.34)
k=0 k=0
) _ qn—l—l
- (3.36)
1—g¢q

ergibt sich fiir den komplexen Amplitudenreflexionskoeffizienten R:

tortiorize”
R= —_— 3.37
To1 + 1— 7“107‘1267125 ( )
Dies lasst sich mit den Beziehungen [Azz77]

rio = —To1 (3.38)
toiti = 1—rg, (3.39)

zu s

—1

R— ro1 + T12€ (3.40)

14 7’10T12€_i25

umformen. Die Gleichung gilt sowohl fiir linearpolarisiertes Licht in der Einfallsebene
(p) als auch fiir senkrecht zur Einfallsebene (s) polarisiertes Licht:

R, = Jowtrime™ (3.41)
P 1+ 7’10p7“12p€_i25 .

T +r e 120
RS — Ols 12s — 6 (3‘42)
1 + 10512562

Um die Verinderungen der Amplitude und der Phase gegeniiber der einfallenden, ebe-
nen Welle getrennt betrachten zu koénnen, beschreibt man die gesamten, komplexen
Reflexionskoeffizienten R, und R als Funktion ihrer Absolutwerte und Phasen:

R, = |Rple® (3.43)
R, | Ry|eRs (3.44)



3.3.1 Reflexion an einem 3-Schichtsystem bestehend aus Vakuum-Film-Substrat 11

Es ist offensichtlich, dass die gesamten, komplexen Reflexionskoeffizienten R, und Rj
verschieden sind, da sich schon die Fresnelkoeffizienten der Reflexion und Transmission
fiir die beiden Eigenpolarisationszustinde — s und p — an einer Grenzflache unterschei-
den.

Experimentell wird aus Messungen der Polarisationszustéinde des einfallenden und re-
flektierten Lichts das Verhéltnis der komplexen Reflexionskoeffizienten

Ry
= _P 3.45
ro1p + T12p€ " 1+ ripsri2s€™

1+ rigprizpe ™20 ro1s + r12s67020

126 126

(3.46)

bestimmt. Dieses Verhéltnis lasst sich unter Ausnutzung von GI. folgender-
maken als komplexe Zahl parametrisieren:

p = tan Ue'? (3.47)
wobei
¥ = arctan | Byl (3.48)
| Rs| .

die unterschiedlichen Verinderungen der Amplituden bei der Reflexion von p und s-
polarisiertem Licht beschreibt und

A =bp, — On, (3.49)

die Unterschiede in den Phasenverschiebungen von p und s-polarisiertem Licht wieder-
gibt.
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3.3.2 Nullellipsometrie in PCSA-Anordnung

Zur Bestimmung des Verhiltnisses der komplexen Reflexionskoeffizienten p kann ein
Aufbau zur Nullellipsometrie in PCSA-Anordnung eingesetzt werden (siehe Abb. [3.5)).
Das Prinzip dieser Nullellipsometrie beruht darauf, dass die Achsen von Polarisator,
Kompensator (A/4-Plattchen) und Analysator so eingestellt werden kénnen, dass das
Licht nach Reflexion an der Probe (Sample) linear polarisiert ist und durch den Analy-
sator ausgeloscht werden kann.

L D

Abbildung 3.5: Schema der PCSA-Ellipsometeranordnung (nach [Azz77]). Die An-
ordnung besteht aus einem Polarisator P, einem Kompensator C (\/4-Plittchen) und einem
Analysator A. S ist das optische System mit den Eigenpolarisationszustinden x (in der Ein-
fallsebene) und y (senkrecht zur Einfallsebene). L ist die Lichtquelle — bei unserem Experiment
ein griner He-Ne-Laser mit A = 543,5nm — und D der Photodetektor. P,C und A geben die
azimutalen Winkel des Polarisators, Kompensators und Analysators wieder. Sie werden ausge-
hend von der Richtung der z-Eigenpolarisation gegen den Uhrzeigersinn positiv gezdhlt, wenn
man gegen die Strahlrichtung schaut.

Méchte man nachvollziehen, wie sich der Polarisationszustand beim Durchgang durch
die optischen Elemente verindert, ist es zweckméfig, den Lichtstrahl durch seinen kom-
plexwertigen Jonesvektor und die optischen Elemente duch ihre Jonesmatrizen zu be-
schreiben [Azz77).

Nachfolgend sind die Jonesmatrizen der verwendeten, als ideal angenommenen, opti-
schen Elemente in ihrem jeweiligen Koordinatensystem aufgefiihrt.

Linearpolarisator: Ti% = Krp [(1) 8} (3.50)
Kompensator: TS = Ko [1 0 ] (3.51)
© 0 pc
Ve 0
. Ty er
Probe: Tg” = [ 0 Vey] (3.52)

Dabei sind die Basen die jeweiligen Eigenpolarisationszustinde des optischen Elements.
Das sind bei einem Linearpolarisator die Transmissions- und die Extinktionsachse, bei
einem Kompensator die schnelle (fast) und die langsame (slow) Achse und bei der Pro-
be, an der reflektiert wird, die x-Achse in der Einfallsebene und die y-Achse senkrecht
dazu — als Eigenpolarisationen der Reflexion. Die Konstanten K p und K¢ beschreiben
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die fiir beide Eigenpolarisationen gleichen Phasenverschiebungen und Amplitudenab-
schwichungen bei der Transmission durch das optische Element. Ve, und Ve, sind die,
zu den Eigenpolarisationen gehorigen, Eigenwerte der Reflexion an der Probe.
Das System aller aufeinanderfolgenden optischen Elemente (P-C-S-A) kann durch eine
resultierende Jonesmatrix beschrieben werden, wenn man die einzelnen Matrizen nach-
folgend miteinander multipliziert und jeweils durch Multiplikation mit der addquaten
Rotationsmatrix in das Eigenpolarisations-Koordinatensystem des néchsten Elements
wechselt. Es ergibt sich fiir das detektierte Signal Jp [Azz77]
Jp = const. - |L|? (3.53)
wobei L durch
L =V, cos A[cos C cos(P — C) — pesin C'sin(P — C)] (3.54)
+ Vey sin Afsin C cos(P — C) + pc cos C'sin(P — C')] '
gegeben ist.

Das bedeutet, das detektierte Signal hingt von den azimutalen Positionen von P, C und
A, von pc des Kompensators und den komplexen Eigenwerten Ve, und V,, des optischen
Systems ab.

/-:D =£D(P, C, A,pc,vex,vey) (3.55)
Im Idealfall entspricht die Bedingung fiir P, C, A unter welcher es zur Ausloschung des
Signals kommt, einem nicht vorhandenen Lichtfluss auf den Detektor:

Lp=0 (3.56)

B2 —o (3.57)

Mit dieser Bedingung und dem Ausdruck (3.54]) erhélt man fiir das Verhéltnis pg der

Eigenwerte des optischen Systems:
Vea

S =

(3.58)

tan C' 4 pc tan(P — C)
1 — potanCtan(P — C)
Im Folgenden gehen wir explizit von einem Kompensator aus, der eine feste Phasen-
verschiebung von dc = —m/2 zwischen schneller und langsamer Achse bewirkt — das
entspricht einem \/4-Pldttchen. Es gilt dann fiir po:

—i (3.60)

Wird der Kompensator so fixiert, dass seine schnelle Achse einen Winkel von +7/4 zur
Einfallsebene einnimmt, dann vereinfacht sich der Ausdruck fiir das komplexe Reflexi-

onsverhaltnis (3.59) zu:

ps = Ttan AeFHEPFTY fiy O = 47 /4 (3.61)

— —tan A (3.59)

po =T - e’ =

Es gibt je zwei Paare (P, A), die die Lichtintensitit zur Ausléschung bringen kénnen,
wobei jedes Paar natiirlich auch modulo 7 gilt.

(P, A') = (P + g m— A) (3.62)
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4 Der experimentelle Aufbau der
Ellipsometrie

In diesem Kapitel wird der experimentelle Aufbau der Ellipsometrie beschrieben. Dabei
wird besonders auf das verwendete Graphit-Substrat (HOPG) und dessen Anisotropie
eingegangen. s wird dargestellt, wie sich der Reflexionskoeffizient bei Reflexion an
einem anisotropen Medium veréndert. Desweitern wird erldutert, wie man die gesuchten
(P, A)-Wertepaare, die zur Ausloschung des detektierten Signals fithren, experimentell
bestimmt.

4.1 Der Ellipsometrieaufbau

Sub

Abbildung 4.1: Eine schematische Darstellung des Ellipsometrieaufbaus in Miins-
ter. Die Lichtquelle besteht aus einem grimen He-Ne-Laser, einem Neutraldichtefilter F, einem
Linearpolarisator P und einem X\/4-Plittchen L/4. Der austretende Laserstrahl ist zirkularpo-
larisiert. Der Strahl wird dann durch einen drehbaren Polarisator P und ein fest eingestelltes
A/4-Plittchen L/4 gelenkt, tritt durch das Vakuumfenster (hier nicht eingezeichnet) und trifft
auf das Substrat Sub. Nach der Reflexion an dem Substrat tritt der Strahl wiederum durch ein
Vakuumfenster aus der Apparatur aus. Der Strahl wird durch den Analysator und einen Grin-
lichtfilter GF gefiihrt und dann wird dessen Intensitdt mit einer Photodiode PD gemessen.

Der FEllipsometrieaufbau ist schematisch in Abb. gezeigt. Das Licht eines griinen
He-Ne-Lasers (A = 543,5nm) wird zuerst durch einen variabel einstellbaren Neutral-
dichtefilter abgeschwiicht. Das linear polarisierte Licht des Lasers wird dann durch eine
Sektion aus fest eingestelltem Linearpolarisator und einem um theoretisch 45° zu dessen
Achse verdrehtem \/4-Plittchen gelenkt. Die experimentelle Ausrichtung dieser beiden
Achsen erfolgte im Hinblick auf eine minimale Intensitdtsverdnderung nach Durchque-
ren eines nachfolgenden drehbaren Linearpolarisators. Der folgende Polarisator ist auf

45
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einem Rotationsdrehtisch von PI (Modell: M-060.DG) montiert, fiir dessen Motor ei-
ne unidirektionale Wiederholgenauigkeit von 50 urad (= 0,0029°) und ein Spiel, wenn
die Position aus unterschiedlicher Position angefahren wird, von 200 prad (= 0,0115°)
spezifiziert ist [PI]. Aus diesem Grund werden in dem LabVIEW gesteuerten Messpro-
gramm alle Positionen aus der gleichen Richtung angefahren. Diese Motoren stellen eine
wesentliche Verbesserung gegeniiber des alten Ellipsometrieaufbaus von 2007/08 an der
CKrS dar [Ost09]. Die alten Motoren konnten lediglich 0,02°-Schritte fahren. Der Kom-
pensator besteht in diesem Aufbau aus einem \/4-Pléttchen, dessen schnell Achse um
—7/4 gegen die Einfallsebene verdreht ist.

Der so priaparierte Laserstrahl tritt durch ein antireflexbeschichtetes Vakuumfenster in
die Vakuumapparatur ein. Nach der Reflexion am Graphit-Substrat unter einem Winkel
von = 60° tritt der Strahl wiederum durch ein antireflexbeschichtetes Vakuumfenster
aus der Apparatur aus. Die Intensitdt des Strahls wird durch einen drehbaren Analy-
sator, der gleichermafen auf einem M-060.DG Rotationsdrehtisch montiert ist, mini-
miert. Mit einem schmalbandigen Interferenzfilter (FW HM = 10 nm)[l, der sein Trans-
missionsmaximum bei A = 543,5nm hat, wird eventuell vorhandenes Umgebungslicht
herausgefiltert. Die Intensitéit des verbliebenen Laserlichts wird von einer Photodiode
(Si-PIN-Diode, Typ S-3590-19 von Hamamatsu) ausgelesen.

Da man Stréme im Bereich von einigen pA bis zu pA erhélt, wird das Signal durch
einen fernsteuerbaren Stromverstirker von Femto (DLPCA-200) verstiarkt und mit ei-
nem 12bit ADC digitalisiert.

4.2 Das Graphit-Substrat

Graphit besteht aus iibereinandergelagerten, durch schwache Van-der-Waals-Kréfte ge-
bundene Schichten, die aus Sechsecken aufgebaut sind. Dies fithrt zu einer leichten Spalt-
barkeit des Graphits entlang der Ebenen. Die Gitterkonstante in der Ebene betrigt
2,46A und der Abstand zwischen zwei Ebenen 3,354 A. Dies ergibt bei einer Stapel-
folge ABAB.. (a-Graphit) einen Gitterabstand von 6,70 A. Die Achse senkrecht zu der
Graphen-Ebene wird c-Achse genannt.

Da natiirlich vorkommende Graphitkristalle sehr klein sind, benutzt man oft HOPGEl

/. /’\/. gl
T
o SNy SNy Sy

Abbildung 4.2: Die Struktur von HOPG [Ost09]. Man erkennt die aus Sechsecken auf-
gebauten Graphen-Ebenen. Die Achse senkrecht zu dieser Ebene wird c-Achse genannt.

LFPWHM: full width at half maximum
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anstelle dessen. Dieses polykristalline Material ist atomar flach. Die Korngrofe fiir die
beste Qualitdt betrigt im Mittel 10 pm und besitzt einen Mosaikwinkel von 0,4° 4+ 0,1°
[Jel07]. Dieser gibt an, wie sehr die Ausrichtung der einzelnen c-Kristallachsen gegen-
einander verkippt sein kann.

Der Graphitkristall ist ein uniaxialer Kristall. Das bedeutet, er ist optisch anisotrop. Im
folgenden sei eine kurze Ubersicht iiber die fiir die Analyse interessanten Eigenschaf-
ten anisotroper Medien gegeben. Fiir weitergehende Informationen sei auf [Rei06] und
[Sal08] verwiesen.

4.2.1 Die Eigenschaften uniaxialer Kristalle

In isotropen Medien kann der Zusammenhang zwischen dem elektrischen Feld E und
induzierter Polarisation P bzw. zwischen elektrischem Feld und der dielektrischen Ver-
schiebung D durch eine skalare Suszeptibilitéat x bzw. Permittivitit € ausgedriickt wer-
den [Rei06].

P =eoxE (4.1)
D=¢cE+P (4.2)
—e(1+x)E (4.3)
N——
€

In anisotropen Medien hingt der Zusammenhang zwischen P und E von der Richtung
von F ab. Das fithrt dazu, dass die Ausbreitungsgeschwindigkeit richtungs- und polari-
sationsabhingig wird. Es gilt allgemein fiir anisotrope Medien [Rei06]:

P =eoxE (4.4)

wobei der Suszeptibilitdtstensor x folgendermafien gegeben ist.

X11 X12  X13
X = |X21 X22 X23 (4.5)
X31 X32 X33
Fiir die dielektrische Verschiebung gilt dann:
D=e(1+x)E (4.6)
~—

€
Im Fall von nichtmagnetischen, verlustfreien Materialien kann gezeigt werden, dass
der Suszeptibilitdtstensor und damit auch der Permittivitdtstensor symmetrisch sind
[Hau84]. Fiir symmetrische Tensoren kann immer ein kartesisches Koordinatensystem
gefunden werden, in dem € reine Diagonalform hat.

1 0 0

_61
€ = 0 £929 0 (47)
L 0 0 £33
_6(27) 0 0
=10 €y O (4.8)
L 0 0 E(Z)

*Highly oriented pyrolithic graphite
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Die Achsen dieses Koordinatensystems werden Hauptachsen genannt und die Eintré-
ge g; auf der Diagonalen Hauptwerte. Die Quadrate aus den Hauptwerten werden als
Brechungsindizes n; := ,/g; bezeichnet.

Wenn alle Hauptwerte verschieden sind, spricht man von einem biaxialen Kristall. Ist
nur einer der Hauptwerte von den anderen beiden verschieden, handelt es sich um einen
uniaxialen Kristall. Die beiden gleichen Hauptwerte werden als ordentliche Brechungs-
indizes n, bezeichnetﬂ Der abweichende Hauptwert wird als aufkerordentlicher Brech-
ungsindex n, bezeichnetﬂ Die zugehorige Hauptachse nennt man optische Achse des
Kristalls. Breitet sich eine Welle entlang dieser Achse aus, ist die Ausbreitungsgeschwin-
digkeit unabhéngig von der Polarisation der Welle n—co und in Hinblick auf die Polarisation
scheint es so, als ob das Medium isotrop sei.

Ein anisotropes Medium kann durch ein so genanntes ,Indexellipsoid“ charakterisiert

werden:

1,2 y2 22

T 44 42 1 4.9
2t t (4.9)
Mit dieser Konstruktion ist es moglich, Figenpolarisationen und die dazugehoérigen
Brechungsindizes zu bestimmen [Sal08|. Fiir einen uniaxialen Kristall (n; = ng = n,
und n3 = ne) ist das Indexellipsoid ein Rotationsellipsoid.
Das Indexellipsoid hat fiir eine Welle, deren Ausbreitungsrichtung @ einen Winkel 8 zur
optischen Achse einschliefst, die Halbachsen ng und n(). Fiir n(0) gilt:
1 cos?f  sin?6

= + (4.10)

n?(0)  ng ng

Brechung ebener Wellen an einem anisotropen Medium

Wir betrachten die Brechung einer ebenen Welle an der Grenzfliche zwischen einem
isotropen Medium wie z.B. Luft und einem anisotropen Kristall. Der Brechung liegt das
Prinzip zugrunde, dass die Wellenfronten der einfallenden und der gebrochenen Wel-
le an der Grenzfliche tibereinstimmen miissen. Da das anisotrope Medium zwei Moden
mit unterschiedlichen Phasengeschwindigkeiten .= und ﬁ und somit unterschiedlichen
Brechungsindizes zulésst, werden bei der Brechung am anisotropen Medium zwei gebro-
chene Wellen mit unterschiedlichen Ausbreitungsrichtungen (siehe z.B. Gl und
Gl ) und Polarisationen erzeugt. Man spricht von Doppelbrechung.

Es gilt auch hier das (modifizierte) Snelliussche Brechungsgesetz:
nysinfy; = n(0, + 0) sin b (4.11)

wobei 0, der Winkel zwischen der optischen Achse und der Senkrechten zur Grenzfliache
ist. Die Modifikation ergibt sich dadurch, dass die Phasen an der Grenzfliache {iberein-
stimmen miissen:

kosin6, = ksin6 (4.12)

und damit durch die Tatsache, dass die Wellenzahl k = k(0) = n(0)ko in einem aniso-
tropen Medium selbst eine Funktion von 6 ist.

30 steht fiir ordinary.
‘e steht fiir extraordinary.
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Im Folgenden betrachten wir einen uniaxialen Kristall, dessen optische Achse senkrecht
zur Grenzflache steht. Das bedeutet 8, = 0°. Die beiden gebrochenen Wellen miissen

die Gleichung (4.11)) erfiillen.

e Die ordentliche Welle mit orthogonaler Polarisation (s-polarisiert) wird unter ei-
nem Winkel 6, gebrochen.

nysinf#; = n,sinf, (4.13)

e Die auberordentliche Welle mit paralleler Polarisation (p-polarisiert) wird unter
einem Winkel 6. gebrochen.

nysinfy; = n(0, + 0.) sin O, (4.14)
%20 12(0,) sin 6, (4.15)

Fiir n(0.) ist der Ausdruck aus Gl. (4.10]) einzusetzen.

Diese Tatsache muss bei der Reflexion an solch einem HOPG-Substrat, dessen optische
Achse senkrecht zur Grenzfliche steht, beriicksichtigt werden. Explizit bedeutet es fiir
unsere Analyse, dass die Berechnung des Reflexionskoeflizienten 19, fiir das komple-
xe Verhéltnis der gesamten Reflexionskoeffizienten (sieche Gl. (3.46))) modifiziert werden
muss.

Den Brechungswinkel 6, kann man bestimmen, indem man Gl. und gleich-
setzt und nach 6, umformt. Es ergibt sich:

(4.16)

. N sin 6,
0. = arcsin

V/sin? 0,(n2 — n2) + n2

Um ri9p zu berechnen, muss man 6. als Brechungswinkel im Substrat und n(6.) geméf

Gl. (4.10) einsetzen.

n(0e) cos 01 — ny cos(b,)
n(fe) cos 61 + ny cos(6e)

T12p = (4.17)

Die Brechungsindizes von HOPG wurden von G. E. Jellison et al. mit einem Ellipsometrie-
Messverfahren bestimmt. Die bestimmten Brechungsindizes N, = n, — ik, und N, =

ne — ike werden fiir A = 546 nm in Tab. aufgefiihrt. Diese Ergebnisse stehen im

Widerspruch zu alten Ergebnissen von D. L. Greenway et al. (siehe Tab. [£.1)).

’ ‘ "o ‘ ko ‘ Te ‘ ke ‘
[Jel07] 2.52 1.94 1.50 0.65
+0.01 | £0.02 | £0.02 | £0.01
[Gre69] | 2.70 1.35 1.55 0.0

Tabelle 4.1: Literaturwerte fiir die Brechungsindizes von HOPQG.
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4.3 Das LabVIEW-Programm zur iterativen Minima-Suche

In Kap. wurde gezeigt, dass es fiir jede Schichtdicke d ein Wertepaar (P,A) gibt,
das zur Ausléschung des detektierten Lichtes fiihrt.

Experimentell wird dieses Wertepaar durch einen iterativen Prozess der Minimabestim-
mung ermittelt. In Abb. [{:3] ist zu erkennen, wie sich die Intensitit des detektierten

Intensitaet [arb. units]

Abbildung 4.3: Intensitdtsverlauf des detektierten Lichts mit einem Aufbau zur
Nullellipsometrie. Dargestellt ist der Verlauf fiir die theoretischen Brechungsindizes nach
|1el07], einem Einfallswinkel von 60° und einer Schichtdicke d =0 A in willkiirlichen Einheiten.
Das gesuchte Minimum liegt bei P = 21,48° und A = 27,29°.

Lichts abhéngig von den Stellungen P, A verdndert. Das gesuchte Minimum liegt in die-
sem Fall bei P = 21,48° und A = 27,29°. Es ist erkennbar, dass der ,Parabeltopf um
das Minimum herum nicht symmetrisch ist. Wenn man also einen der Rotationsdreh-
tische auf einer festen Position belésst z.B. A und mit dem Polarisator P einen relativ
kleinen Bereich um das Minimum herum abfiahrt, so ist das gefundene Minimum abhin-
gig von der Stellung des Analysators A. Die iibliche Vorgehensweise, um das absolute
Minimum zu bestimmen, ist die folgende:

1. Durch ein grobes Abrastern des Intensitétsverlaufes iiber einen grofen Winkelbe-
reich — z.B. 180° — mit dem Polarisator und nachfolgend mit dem Analysator —
wobei der Polarisator dann schon in das gefundene Minimum gefahren sein sollte
— findet man ein relativ ungenaues ,Minimum®.

2. Nachfolgend werden iterativ immer feinere Winkel mit entsprechend kleinerer
Schrittweite abgefahren, wobei Polarisator und Analysator im Wechsel verfahren
werden und das Intensitdtsminimum der Parabel angefittet wird. Dabei wird der
Polarisator bzw. Analysator jeweils auf das gefundene Minimum gefahren, bevor
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der ndchste Linearpolarisator gedreht wird. Dieser Vorgang wird solange wieder-
holt, bis die gefundenen Minima konvergiert sind.

Das hierzu entwickelte LabVIEW-Programm soll kurz vorgestellt werden.

Das LabVIEW-Programm — Elli.vi

Fahre zu Startposition
ASlart’ PStar(?

ja |nein

= 1.Scan um (PSW‘, As‘a") = 1.Scan um (0,0) zentriert

zentriert

gefundene Minima werden
{ fiir nichsten Gaseinlass als Start-
position Ubergeben

groBRen Sichtwinkel abrastern?
Sichtwinkel > 90° = cos?-Fit, Sichtwinkel < 90° = Parabel-Fit

j/a;Q ja |nein
L/

= Motoren fahren in gefundene = Motoren bleiben bei (P, A); = Motoren bleiben bei (0,0);
Minima: Parameter aus dem Fit Parameter fiir folgenden Parabel- Parameter fiir folgenden Parabel-
werden iibergeben fit werden aus gemessener Kurve fit werden aus gemessener Kurve
berechnet berechnet
| | I
Parabel-Iterationen? _
Parameter werden von einer Iteration zur ndchsten tibergeben

Abbildung 4.4: Flussdiagramm des LabVIEW-Programms — Elli.vi. Das Programm
ist in drei Sequenzen (A, B, C) unterteilt, fir die jeweils entschieden werden kann, ob sie
durchlaufen werden sollen. Fihrt man zu einer festen Startposition (Psiart, Astart), S0 ist der
ndchste Scan um diese Position zentriert. Ansonsten ist er um (0, 0) zentriert. Im Anschluss
kann entschieden werden, ob einmal ein relativ grofler Sichtwinkel abgefahren werden soll, um
ein grobes Minimum zu bestimmen. Die so aufgenommene Messkurve wird fiir einen Sichtwinkel
> 90° durch eine cos?-Funktion angefittet. Ist der Sichtwinkel < 90°, so wird die Kurve durch
eine Parabelfunktion angefittet. Der nachfolgende erste iterative Parabelscan ist um das hier
gefundene Minimum zentriert und die Parameter aus dem vorhergehenden Fit werden als Start-
parameter fir den Parabelfit iibergeben. Wurde kein grofler Sichtwinkel abgerastert, so werden
die Startparameter aus der gemessenen Kurve berechnet.

Die gefundenen Minima (Purin, Arin) k6nnen als Startpositionen fir einen nachsten Durchlauf
ibergeben werden. Dies ist z.B. sinnvoll, wenn man eine kleinschrittige Krypton-Referenzellipse
aufnehmen maochte und jeweils das Wertepaar (Pugin, Anrin), das fir die aktuelle Schichtdicke
zur Ausloschung fihrt, bestimmen muss.

Das geschriebene LabVIEW-Programm ist modular aufgebaut, damit man die Analyse
den Gaseinldssen, z.B. wenn eine Referenzellipse aus stabilem Krypton gefroren wird,
anpassen kann. In Abb. [£:4] sind schematisch der Aufbau des Programmes und die Aus-
wahlmoglichkeiten dargestellt. Das Programm ist in drei Sequenzen unterteilt, fiir die
jeweils entscheiden werden kann, ob sie durchlaufen werden sollen.

A Am Anfang des Programms kann ausgewihlt werden, ob man zu einer festen
Startposition (Pstert, Astart) fahren mochte. Dies kann iiber das Control-Panel —
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wie in Abb. Bedienelement 1 gezeigt — ausgewdhlt werden. Der nichste Scan
ist dann um diese Startposition zentriert.

Im Anschluss kann ausgewéhlt werden, ob man einen selbstfestzulegenden Winkel-
bereich ,Sichtwinkel 1. Fit“ mit einstellbarer Schrittweite ,,Schrittweite 1. Fit* —
sieche Abb. .5 Bedienelement 1 und 2 — sowohl mit dem Polarisator als auch mit
dem Analysator einmal abfahren mochte, um ein grobes Minimum zu bestimmen.
Dabei wird zuerst der Polarisator um den eingestellten Winkelbereich verfahren
und dann in das gefundene Minimum gestellt. Im Anschluss geschieht dies ent-
sprechend flir den Analysator.

Wird ein Sichtwinkel > 90° ausgewihlt, werden die Messwerte durch eine cos?-
Funktion angefittet. Um das aus diesem Fit gefundene Minimum herum, werden zu
jeder Seite die néchstliegenden acht Werte ausgewahlt und mit einer Parabel ange-
fittet. Die bei diesem Fit bestimmten Parameter werden auf dem Reiter ,,cos**2-
Fit“ (siehe Abb. dargestellt und fiir die nachfolgenden ,,Parabel-Iterationen*
iibergeben. Fahrt man einen Sichtwinkel ab, der < 90° ist, werden die Messwerte
direkt mit einer Parabel angefittet. In diesem Fall werden die Parameter auf dem
Reiter  Parabelfit angezeigt (siehe Abb. und ebenfalls fiir die nachfolgenden
iterativen Parabelfits als Startparameter iibergeben.

Als letztes kann gewdhlt werden, ob man die Parabel-Tterationen durchlaufen
mochte. Es wird ein erster Sichtwinkel —  Startsichtwinkel Iteration“ in Abb.
Bedienelement 4 — eingestellt, der fiir Polarisator und Analysator gilt, und festge-
legt, wieviele Messwerte pro Sichtwinkel (Abb. Bedienelement 5) abgefahren
werden sollen. Daraus wird die Schrittweite berechnet. Auferdem muss angegeben
werden, wie das Verhéltnis von einem Sichtwinkel zu dem der nichsten Iteration
sein soll (Abb. Bedienelement 6). Die Iterationen sollen abgebrochen wer-
den, wenn die gefundenen Minima konvergiert sind. Konkret kann man iiber die
Abbruchbedingung (Abb. Bedienelement 7) einstellen, ab welcher Differenz
zwischen zwei [terationen die Minima als konvergiert angesehen werden. Ein sinn-
voller Wert ist z.B. 0,02°. Sobald die Abbruchbedingung fiir beide Drehtische —
Polarisator und Analysator — erfiillt ist, wird noch eine Iteration absolviert und
dann {iber die drei als konvergiert angesehenen Werte gemittelt. Die maximale
Abweichung zwischen den drei Werten wird als Fehler fiir das gefundene Mini-
mum weggeschrieben. Es kann jedoch zusétzlich eingestellt werden, nach welcher
maximalen Anzahl von Iterationen (Abb. Bedienelement 8) die Messung auf
jeden Fall angehalten werden soll. Die bei dieser Sequenz bestimmten Messwerte
und Parameter fiir die Parabelfits werden auf dem Reiter ,iterativer Parabelfit®

(sieche Abb. dargestellt.

Es sei erwihnt, dass die Messwerte fiir die verschiedenen Parabelfits so verschoben wer-
den, dass sie um Null zentriert liegen. Da der Fitalgorithmus Probleme hatte die Para-
beln bei den sehr kleinen gemessenen Stromen — 1072 — 1078 A — anzufitten, wurden
die gemessenen Stréme fiir den Fit auf den Bereich 1073 — 10' nA hochskaliert.
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STOP!

Config_Setup | Control | cos™ 2-Fit | Parabelfit | iterativer Parabeffic

data 5N
Signal & Fit_| P
s2_Pol il
——— data
1,400000E+3 - Signal & Fit_
amplitude_cos_Pol cos2ummin_Fol e
1,200000€ +3 - er
1,000000€ +3 - x_win_
offset x-axis_cos_Pol  cos_Pol Stauchung_
8,000000E +2 - Fa7,4347 62,5653 cos2urnmin_Pal
T [0,46026
6,000000E+2 -| cas_Pal _min_
152741 berechnete_ Stauchun cminty
4,000000E +2- coamnin e 5,535
d_cos_Pol 0,563332
i | cos F X y_min_
2,000000E+2 1,07935 cosummin_Pol
0,000000E+0 -, LAl
-50,
data [N data [
Sigrial &.Fit_| Signal & Fit_ B
c0s2_dna fe E Cos2ummin Ana fic B
3,000000E+3 - =
amplitude_cos_ana 1,2000006 +2
2,500000F +3 - T 1,000000E +2 - | Stauchung_
i _ cos2ummin_Ana
offset x-axis_cos_Ana cos_Ana 8,000000E +1 -| 0,69987
Farsiat 58,4869
Q 65,000000E+1 - x_min_
y_min_ cosummin_Ana
LD 4,000000E+1- 57,5638
[36,5683 berachnate_Stauchung_
min
it 2,000000F+1 - e
d_cos_Ana -2,1947 R
lo, 963342 0,000000E+0 ) I P g -
450 50,0 550 60,0 650 70,0

Tab Contral

Abbildung 4.6: Darstellung des Reiters ,,cos’-Fit“ von Elli.vi. Die aufgenommenen
Messwerte werden durch eine cos®-Funktion angefittet. Die dabei bestimmten Parameter werden
jeweils rechts neben dem Signalgraph angezeigt. Um das Minimum herum werden die ndchstlie-
genden 16 Messwerte ausgewdhlt und mit einer Parabelfunktion gefittet. Die hierfiir bendtigten
Startparameter werden aus den Messwerten berechnet. Die fiir den Parabelfit bestimmten Fitpa-
rameter werden rechts neben dem Parabel-Signalgraph aufgefiihrt.
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Abbildung 4.7: Darstellung des Reiters ,,Parabelfit von FElli.vi. Links neben den Si-
gnalgraphen werden die aus den Messwerten berechneten Startparameter angezeigt und rechts
daneben die, bei dem Parabelfit bestimmten, Fitparameter. In dem Signalgraphen werden sowohl
die Messwerte als auch der Fit angezeigt.
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Abbildung 4.8: Darstellung des Reiters ,iterativer Parabelfit* von FElli.vi. Es sind
zwei kleinere Registerkarten — einen fiir den Polarisator und einen fiir den Analysator — erstellt
worden. Auf beiden ist jeweils die Messkurve mit dem dazugehérigen Fit geplottet und die Para-
meter angezeigt. Die Anzeigeelemente links der Trennlinie zeigen die aktuellen Startparameter
fiir den Fit, die bei der 1. Iteration entweder aus dem vorhergehenden groben Fit tibergeben
wurden oder aus den Messwerten berechnet wurden und bei allen nachfolgenden Iterationen den
gefundenen Parametern aus der letzten Iteration entsprechen.

Aupferhalb der Registerkarten gibt es eine Anzeige fiir die iterativ gefundenen Minima — An-
zeigeelement 1 und 2. Links daneben kann man sehen, die wievielte Iteration erreicht ist und
welcher Sichtwinkel mit welcher Schrittweite abgefahren wird (siehe Abb. Anzeigeelemente
3). Unterhalb der iterativ gefundenen Minima wird angezeigt, welche absoluten Minima aus
der ganzen Messung bestimmt wurden (siehe Abb. Anzeigeelemente 4 und 6) und welche
mazimale Abweichung es zwischen den, als konvergiert angesehenen, Minima gegeben hat (sie-
he Abb. Anzeigeelemente 5 und 7). In dem Signalgraphen unten links werden online die
genommenen Messwerte angezeigt.
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5 Die Analyse der Ellipsometriedaten

Fiir die Analyse ist es essentiell zu wissen, auf welcher Stellung der Kompensator,
C = +7/4, eingebaut ist. Dies kann zum einem an dem Bauteil selbst abgelesen werden
— die schnelle Achse ist im Normalfall durch eine Einkerbung gekennzeichnet —, zum
anderen sieht man es auch eindeutig an den mit zunehmender Schichtdicke bestimmten
(P,A)-Paaren.

In Abb. ist die Form und Position in Abhéngigkeit der Kompensatorstellung dar-
gestellt. Fiir C = +x/4 (blaue Kurve) wird die Kurve ausgehend von der Nullposition
(0,0) fiir ein unbelegtes Substrat mit zunehmender Schichtdicke im Uhrzeigersinn ab-
gerastert. Man erkennt, dass die Polarisatorstellung bei diinnen Schichten zu- und die
Analysatorstellung abnimmt. Fir C = —n/4 (rote Kurve) wird die Kurve ebenfalls
im Uhrzeigersinn abgefahren, jedoch ist die Kurve um den Punkt (0,0) gespiegelt. Die
Polarisatorstellung nimmt bei diinnen Schichten ab und die Analysatorstellung zu.

D= 60°, Ny= (1.37, 0.0), Npo= (2.52, -1.94), Nye= (1.5, -0.65): C = 174

35 T T T T T T T

-40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40
P-P,

Abbildung 5.1: Eine Gegeniiberstellung der Kompensatorstellung C = +7/4. Dar-
gestellt ist die theoretische Kurve abhdngig von der Kompensatorstellung. Die Kurven wur-
den mit den Theoriewerten des anisotropen Graphitsubstrats nach [Jel07] erstellt. Beide Kur-
ven werden mit zunehmender Schichtdicke ausgehend von der Nullposition (0,0) fir ein un-
belegtes Substrat im Uhrzeigersinn abgefahren. Die Kurve schliefit sich, wenn eine Schichtdi-
cke d = §(NE — N¢sin® @0)71/2 = 255992 A erreicht ist (siehe Gl (3-32)). Die blaue Kurve
zeigt die theoretische Kurve fir C = +w/4. Man erkennt, dass die Polarisatorstellung bei diin-
nen Schichten ab- und die Analysatorstellung zunimmt. Die rote Kurve zeigt den Verlauf fir
C = —x /4. Sie ist im Vergleich zu der blauen um den Punkt (0,0) gespiegelt. Die Polarisator-
stellung nimmt bei diinnen Schichten zu und die Analysatorstellung ab.

o7
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5.1 Der Brechungsindex von festem Krypton
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Abbildung 5.2: Dargestellt ist der Brechungsindex von festem Krypton in Abhdn-
gigkeit der Temperatur und fiir verschiedene Wellenldngen. Links: Die blauen Punkte
zeigen die Literaturwerte nach [Sin80] fir eine Wellenlinge von A\ = 546 nm und die roten Punk-
te zeigen Brechungsindizes, die iber die Clausius-Mosotti-Beziehung (siehe GI. ) aus den
molaren Volumina nach [Gug60] fir eine Wellenlinge von 589 nm berechnet wurden. Rechts: Ge-
zeigt sind Ergebnisse fir zwei verschiedene Wellenldngen (A = 546 nm bzw. 578 nm) aus [Sin69),
die mit einer anderen Methode bestimmt wurden als die links gezeigten. Man erkennt, dass die
Unterschiede im Brechungsindex fiir diese beiden Wellenldingen ungefihr 0,001 betragen.

Ein wesentlicher Parameter, der in die Analyse einer Krypton-Referenzkurve eingeht,
ist der Brechungsindex des adsorbierten Kryptons. Das Krypton kann als transparent
betrachtet werden. Dies bedeutet, dass der Kryptonfilm keine Absorption zeigt und der
Brechungsindex reell anzunehmen ist.

An der kondensierten Kryptonquelle in Miinster erfolgt die Adsorption auf einem Sub-
strat, das auf einer Temperatur von ungefdhr 30 K gehalten wird. In der Literatur findet
man Brechungsindizes fiir festes Krypton, die bis hinunter zu einer Temperatur von 60 K
gemessen wurden [Sin69), [Sin80]. In Abb. (links) sind die Messwerte aus [Sin80] fiir
eine Wellenldnge von 546 nm dargestellt (blaue Punkte). Insgesamt liegen diese Messwer-
te niedriger als die dlteren Werte aus [Sin69] (siehe Abb. (rechts)). Die angegebenen
Brechungsindizes von festem Krypton bei einer Wellenldnge von 546 nm koénnen auch
im Rahmen ihrer Unsicherheiten nicht als konsistent angesehen werden. Jedoch scheint
nicht abschliefend geklért zu sein, wie es zu diesen Abweichungen kommt [Sin80].

Bei tieferen Temperaturen wurden Messungen zum molaren Volumen des festen Kryp-
tons gemacht [Gug60]. Uber die Clausius-Mosotti-Beziehung [Kit05]

n?2—1 4n Ny
no-._ I,
n? +2 3 Vil

(5.1)
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n der Brechungsindex des festen Kryptons,
Q die Polarisierbarkeit des Kryptons,

N4  die Avogadro-Zahl und

Vot das molare Volumen

kann hieraus der Brechunsindex des festen Kryptons bestimmt werden. Die Polarisier-
barkeit ist jedoch wellenlangenabhéingig. Filir A = 589 nm wird sie zu

a=246-10"* cm? (5.2)

angegeben [Kit05]. Die berechneten Werte fiir den Brechungsindex des Kryptons sind

’ Temperatur in K | molares Volumen in cm®mol~! | Brechungsindex ‘

20 27,20 1,3736
30 27,35 1,3713
40 27,50 1,3690
50 27,75 1,3653

Tabelle 5.1: Der Brechungsindex von festem Krypton fir A = 589 nm (iber das molare Volu-
men berechnet).

in Abb. (links, rote Punkte) gezeigt. Man sieht einen kleinen Sprung in der Kurve.
Dieser kann jedoch der Tatsache zugeordnet werden, dass die berechneten Werte fiir eine
Wellenlidnge von 589 nm gelten. Um diese Aussage zu stiitzen, sind in Abb. (rechts)
die Literaturwerte aus [Sin69] sowohl fiir eine Wellenldnge von A = 546nm als auch
flir A = 578 nm gezeigt. Man erkennt, dass die Brechungsindizes fiir eine Wellenlénge
von 546 nm konstant um ungefahr 0,001 hoher liegen als die fiir eine Wellenldnge von
578 nm. Dies entspricht dem Sprung, den man in Abb. (links) erkennt.

Im Folgenden wird fiir den Brechungsindex des kondensierten Kryptons ein Wert von

ngy = 1,373 (5.3)

bei einer Wellenldnge von 546 nm angenommen.

5.2 Vergleich der Literaturwerte mit der gemessenen
Krypton-Referenzkurve

Bislang war nicht geklédrt, welche der widerspriichlichen Literaturwerte der Brechungs-
indizes des Graphitsubstrats unser 3-Schicht-System korrekt beschreiben. In Abb.
ist die im Rahmen dieser Arbeit gemessene Krypton-Referenzkurve zusammen mit den
theoretischen Kurven, die ausgehend von den Literaturwerten nach [Gre69| (blaue Kur-
ve) und [Jel07] (griine Kurve) erstellt wurden, dargestellt. Zudem wird eine theoretische
Kurve gezeigt, bei der man davon ausgeht, dass sich das anisotrope Graphitsubstrat
durch ein isotropes Aquivalent mit den ordentlichen Brechungsindizes der anisotropen
Darstellung beschreiben lésst (orangefarbene Kurve) [VoI89), [Ost09].

Im Folgenden wird als Qualitdtsmerkmal fiir die Anpassung der theoretischen Kurve
an die gemessene Kurve das reduzierte x? angegeben. Dieses gibt die Summe der Ab-
weichungen zwischen theoretischer und gemessener Kurve bezogen auf die Anzahl der
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Abbildung 5.3: Dargestellt sind die theoretischen Kurven mit den Literaturpara-
metern nach [Jel07] und [Gre69] und die gemessene Krypton-Referenzkurve. Die
blave Kurve ist mit den Literaturwerten nach [Gre69] erstellt worden. Sie beschreibt die Gro-
Be der (P,A)-Kurve in AA relativ gut, scheint jedoch in AP zu klein und leicht zu kleineren
Werten von AP verschoben zu sein. Die orangefarbene Kurve zeigt die theoretische Kurve fir
den Fall, dass sich das anisotrope Substrat durch ein isotropes Aquivalent mit den ordentlichen
Brechungsindizes der anistropen Darstellung beschreiben lisst (Literturwerte nach [Gre69]). Die
grine Kurve liegt vollstindig innerhalb der gemessenen Krypton-Referenzkurve und zeigt die
theoretische Kurve fir die Literaturwerte nach [Jel07].

Messpunkte N und unter Beriicksichtigung der einzelnen Messfehler o; eines Wertepaa-
res (P, A) an

N
Z exp Ptheo)2 + (Aexp - Atheo)2 (5 4)
T ND O.F. o? '
=1 ?
mit
Np.o.r = N — Anzahl der freien Fitparameter (5.5)

Die gemessenen Punkte (Peyp, Aezp) werden dabei jeweils dem néchstliegenden Punkt
der theoretischen Kurve zugeordnet.

Fiir die vorgestellte, aktuelle Krypton-Referenzkurve wird ein, fiir alle bestimmten Mess-
punkte konstanter, Fehler von 0,05° angenommen. Dies entspricht der Abbruchbedin-
gung, die bei der Bestimmung der (P, A)-Wertepaare eingestellt gewesen ist, und ist
somit nur eine obere Abschéitzung. Np o g betrigt fiir einen Fit, wo das Substrat durch
ein isotropes Aquivalent beschrieben wird, 178 und unter Beriicksichtigung der Aniso-
tropie 175.

e Theoretische Kurve mit Literaturwerten nach [Gre69|, blau:
Die blaue Kurve beschreibt die Grofle der gemessenen Referenzkurve ndherungs-
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weise und besitzt ein x? von 706,18. Man erkennt, dass die blaue, theoretische
Kurve in AA um ungefihr 1,5° zu klein ist, wihrend AP,,;, ungefahr 1° und
AP q. ungefihr 2,5° zu klein sind. Man kann zwei Schnittpunkte zwischen der
blauen Kurve und der Messkurve erkennen

((AP=0,AA=0) und (AP =~ —17,AA =~ 26)).

e Theoretische Kurve fiir eine isotrope Betrachtung des Graphitsubstrats
mit den Literaturwerten des ordentlichen Brechungsindexes nach [Gre69],
orange:

Die orangefarbene, theoretische Kurve beschreibt die Grofe der Krypton-Referenzkurve
sowohl in AP als auch in A A richtig. Sie hat ein x?—r von 160,94. Jedoch sind zwi-
schen den beiden (P, A)-Kurven systematische Abweichungen von bis zu 2° erkenn-

bar. Es gibt vier Schnittpunkte zwischen den beiden Kurven: ((AP = 0,AA = 0),
(AP ~ —20,AA ~ 12,5), (AP ~ —11,AA ~ 40) und (AP ~ —41, AA ~ 15)).

e Theoretische Kurve mit den Literaturwerten nach [Jel07], griin:
Die theoretische, griine Kurve liegt vollstdndig innerhalb der gemessenen Refe-
renzkurve und ist in AA ungefihr 9° zu klein. Das reduzierte 2 betriigt 11309,89.
APin und AP, liegen jeweils ungefihr 2,5° zu weit in der gemessenen Kurve.
Man erkennt nur zwei Schnittpunkte:
((AP=0,AA =0) und (AP ~ —15,AA = 5)).

Nachfolgend soll untersucht werden, ob die Messkurve durch Variation eines oder meh-
rerer, der in die Berechnung der theoretischen Kurve eingehenden, Parameter besser
beschrieben werden kann.

5.2.1 Variation einzelner Analyseparameter

Eine Variation der einzelnen Parameter, die unser 3-Schicht-System aus Graphit-Substrat,
Kryptonfilm und Vakuum beschreiben, verdndert die Kurvenform und -gréfie auf unter-
schiedliche Art und Weise.

In den Abb. - sind diese Verdnderungen fiir die Fitparameter ®q, n1, k1, 12,
koo, Noe, ko dargestellt. Die Einfliisse seien an dieser Stelle kurz beschrieben:

e Variation des Einfallswinkels ®g:
Die Variation des Einfallswinkels hin zu groferen Winkeln bewirkt eine asymme-
trische Vergrokerung der relativ zu den Startwerten bestimmten Kurve (siehe Abb.

54).

e Variation des Brechungsindexes n; des Films:
Eine Variation von n; hin zu kleineren Werten verkleinert die Grofe der (P,A)-
Kurve und dreht diese wird leicht gegen den Uhrzeigersinn um den Nullpunkt

(siche Abb. [5.5)).

e Variation des Imaginirteils £ des Brechungsindexes des Films:
Eine Variation von k; o6ffnet die Kurve. Fiir negative k; wird sie nach aufen
gedfinet und fiir positive k1 nach innen (siehe Abb. [5.5)).
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Variation des Brechungsindexes njy, des Graphitsubstrats:

Verkleinert man den ordentlichen realen Brechungsindex no, des Substrats, so
bleibt die Groke der Kurve in P und A erhalten. Die Kurve wird aber im Uhrzei-
gersinn um den Nullpunkt gedreht (siche Abb. [5.7).

Variation des Imaginirteils ks, des Brechungsindexes des Graphitsub-
strats:

Verkleinert man |ka,|, so wird die ganze (P,A)-Kurve grofer. Zusétzlich wird die
Kurve leicht um den Nullpunkt gedreht (siehe Abb. [5.8)).

Variation des Brechungsindexes ny. des Graphitsubstrats:

Eine Variation des aufterordentlichen realen Brechungsindexes no. hat nur mini-
male Auswirkungen auf die Form der Kurve (siehe Abb.[5.9). Jedoch kann man an-
hand der beiden theoretischen Kurven mit den Literaturparametern nach [Gre69|
fiir die anisotrope Beschreibung bzw. die dquivalente, isotrope Beschreibung er-
kennen, dass eine Variation der auferordentlichen Brechungsindizes ng. und kg,
signifikante Unterschiede erzeugt (siche Abb. [p.3)).

Variation des Imaginirteils ks des Brechungsindexes des Graphitsub-
strats:

Auch bei der Variation von kg, sind die Verdnderungen sehr viel kleiner als bei
der Variation des ordentlichen Indexes ky,. Es ist allerdings eine Verdrehung der
Kurve im Uhrzeigersinn um (0,0) bei abnehmendem |kg.| zu beobachten (siehe

Abb. [.10).

®g, N;= (1.37, 0.0), N,o= (2.52, -1.4), No= (1.5, -0.65): Variation des Winkels ®
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Abbildung 5.4: Variation des Einfallswinkels ©y. FEine Variation des Finfallswinkels von
kleineren zu grofieren Einfallswinkeln bewirkt eine asymmetrische Vergrifierung der Kurve.
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®y= 60°, N;= (nq, 0.0), Nyo= (2.52, -1.94), N,.= (1.5, -0.65): Variation von n;
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Abbildung 5.5: Variation des Brechungsindexes ni des Films. Wird der reelle Brech-
ungsindex ny zu kleineren Werten variiert, so verkleinern sich die Grofie der (P,A)-Kurve.

®p= 60", Ny= (1.37, Kq), Nyp= (2.52, -1.94), Ny= (1.5, -0.65): Variation von k;
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Abbildung 5.6: Variation des Imagindrteils k1 des Brechungsindexes des Films. Die
Kurve ist geschlossen, wenn k1 = 0. Fir negative k1 dffnet sich die Kurve nach auflen und fir
positive k1 nach innen.
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®y= 60", N;y= (1.37, 0.0), Nyo= (Nyq, -1.94), Nyo= (1.5, -0.65): Variation von n,,
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Abbildung 5.7: Variation des Brechungsindexes ns, des Graphitsubstrats. Variiert
man den ordentlichen, reellen Brechungsindex des Substrats zu kleineren Werten, so bleibt zwar
die Grifie der (P,A)-Kurve erhalten, sie wird aber im Uhrzeigersinn um den Nullpunkt gedreht.

®y=60°, Nq= (1.37, 0.0), Nyy= (2.52, ky), Nye= (1.5, -0.65): Variation von ky,
"Kpo=-1.94
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Abbildung 5.8: Variation des Brechungsindexes ko, des Graphitsubstrats. Wird der
ordentliche Brechungsindex ko, verkleinert, so wird die (P,A)-Kurve gréfer. Zusdtzlich wird sie
leicht in der (P,A)-Ebene gedreht.
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®y=60°, N;= (1.37, 0.0), Nyo= (2.52, -1.94), Nye= (ny, -0.65): Variation von nye
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Abbildung 5.9: Variation des Brechungsinderes ny. des Graphitsubstrats. Man kann
erkennen, dass die Kurven ziemlich gut ibereinanderliegen. Eine Variation von nse hat also
kaum Auswirkungen auf die Form der (P,A)-Kurve.

®y= 60°, N;= (1.37, 0.0), Npo= (2.52, -1.94), Npo= (1.5, kyg): Variation von Ky,
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Abbildung 5.10: Variation des Brechungsindexes ko, des Graphitsubstrats. Man kann
erkennen, dass die (P,A)-Kurve leicht im Uhrzeigersinn gedreht wird, wenn |koe| zu kleineren
Werten variiert wird. Auch in diesem Fall sind die Veranderungen kleiner als bei einer Variation
des ordentlichen Brechungsindezes.



66 5.3 Die Krypton-Referenzkurve

5.3 Die Krypton-Referenzkurve

Ziel dieses Abschnittes wird es sein, eine Anpassung der Analyseparameter zu finden,
so dass die theoretische Kurve die Messkurve gut beschreibt und eine Zuordnung von
einem (P, A)-Paar zu einer Schichtdicke d moglich ist.

Als Beispiel sei die Krypton-Referenzkurve aus der Dissertation von B. Ostrick [Ost09]
gezeigt (Abb. . Diese wurde im Gegensatz zu den heutigen Messungen mit einem
roten He-Ne-Laser der Wellenlinge A = 632,8 nm aufgenommen. Fiir die angepasste
theoretische Kurve ergaben sich bei einem nichtreduziertem x? von 273 und 29 (P,
A)-Paaren folgende Werte fiir die Analyseparameter [Ost09]:

Do = 60,12° + 0,02°
n; = 1,2707 4+ 0,0003
ki = 0,0370 = 0,0004 (5.6)
ng = 2,647 £ 0,004
ko = —0,938 4+ 0,003
Die Referenzkurve wurde in der (A, P)-Darstellung gezeigt. Um diese im Folgenden mit

unserer Referenzkurve vergleichen zu kénnen, werden diese alten Ergebnisse in Abb.
(blaue Kurve) noch in einer gedrehten Form gezeigt.

40
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Abbildung 5.11: Dargestellt ist die Krypton-Referenzkurve aus 2006-09 [Ost09].
Die Kurve wurde im Gegensatz zu den heutigen Messungen mit einem roten He-Ne-Laser der
Wellenlinge A = 632,8nm aufgenommen. Es sind die relativen Polariatorstellungen gegen die
relativen Analysatorstellungen ausgehend von den Startwerten des sauberen Substrats aufgetra-
gen. Die schwarze Kurve zeigt die Parameter vor der letzten Iteration des Fits und die rote zeigt
die theoretische Kurve fiir die angepassten Fitparameter.
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Abbildung 5.12: Vergleich der Ellipsometrieprogramme: Dargestellt sind die theoreti-
schen Kurven, die zum einen mit dem alten Ellipsometrieprogramm aus [Ost09] (blaw) und zum
anderen mit dem neuen Programm dieser Arbeit (grin), jeweils fir dieselben Fitparameter (sie-
he [Ost09]), erstellt wurden. Der auffallendste Unterschied zwischen den beiden Kurven ist, dass
die blaue geschlossen ist und die gemessene Kurve gut beschreibt und die griine Kurve nach in-
nen gedffnet ist. Dies ist auf die Tatsache zurickzufihren, dass der Imagindarteil des Filmindezes
ungleich Null ist (siehe hierzu auch Abb. @) Die blaue Kurve ist geschlossen, da in dem alten
Programm lediglich mit dem Realteil der Phase § (siehe Gl. gerechnet wurde. In dem,
im Rahmen dieser Arbeit verwendeten, Programm wird jedoch auch der komplexe Anteil der
Phase korrekt mitberechnet. Anschaulich bedeutet das, dass die eventuell im Film vorhandene
Absorption beriicksichtigt wird.

In Abb. sind die theoretischen Kurven gezeigt, die zum einen mit dem alten El-
lipsometrieprogramm aus [Ost09] (blau) und zum anderen mit dem neuen Programm
dieser Arbeit (griin), jeweils fiir dieselben Fitparameter (siehe [Ost09]), erstellt wurden.
Der auffallendste Unterschied zwischen den beiden Kurven ist, dass die blaue geschlos-
sen ist und die gemessene Kurve gut beschreibt und die griine Kurve nach innen gedffnet
ist. Dies ist auf die Tatsache zuriickzufiihren, dass der Imaginérteil des Filmindexes un-
gleich Null ist (siehe hierzu auch Abb. . Die blaue Kurve ist geschlossen, da in dem
alten Programm lediglich mit dem Realteil der Phase ¢ (siehe GI. gerechnet wurde.

Das fiir die folgenden Fits verwendete Ellipsometrieprogramm — elli.cpp — wurde im
Laufe dieser Diplomarbeit in Zusammenarbeit mit T. Schéfer entwickelt. Es berechnet
standardmaifig fiir das betrachtete Parameterset die (P, A)-Wertepaare der theoreti-
schen Kurve in einem Abstand von 1 A, ordnet die Messpunkte jeweils dem néchstlie-
genden Punkt der theoretischen Kurve und damit einer Schichtdicke d zu und bildet
dann die Summe der Abweichungen zwischen den Messpunkten und der theoretischen
Kurve. Die Analyseparameter ®g, N1, Noo, Noe bzw. @g, N1, No werden mit einer fiir
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jeden Parameter einzeln anzugebenden Variationsbreite und Schrittweite um den vor-
gegebenen Startwert variiert. Das Programm bestimmt das Parameterset als das beste,
fiir das die Summe der quadratischen Abweichungen minimal ist.

5.3.1 Die Krypton-Referenzkurve aus 2006

Aufgrund der vorgestellten Unterschiede in dem Ellipsometrie-Fitprogramm wurde noch
einmal eine Anpassung der theoretischen Kurve — sowohl fiir ein anisotropes Graphitsub-
strat als auch fiir ein isotropes Aquivalent — an die alten Daten aus 2006 unternommen.
Die angepassten Kurven sind in Abb. und gezeigt. In beiden Féllen sieht man
systematische Abweichungen zwischen der theoretischen Kurve und den Messpunkten.
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Abbildung 5.13: Dargestellt ist die Krypton-Referenzkurve aus 2006-09 [Ost09]
zusammen mit einem neuen Fit (blaue Kurve) unter Annahme eines isotropen Graphitsubstrats.
Es sind deutliche systematische Abweichungen zwischen der Theoriekurve und der gemessenen
Kurve erkennbar.

Die Anpassung der theoretischen Kurve an die Messkurve ergab fiir die Beschreibung
des HOPG-Substrats durch sein isotropes Aquivalent folgende angepasste Analysepara-
meter:

®o = (60,901° + 0,001°)
Ny = (1,229 +0,001; 0,00) (5.7)
Ny = (2,581 = 0,005; —0,731 = 0,001)

mit einem minimierten y? von 57,72.
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Abbildung 5.14: Dargestellt ist die Krypton-Referenzkurve aus 2006-09 [Ost09]
zusammen mit einem neuen Fit (blaue Kurve) unter Bericksichtigung der Anisotropie des Gra-
phitsubstrats. Auch fiir diese Beschreibung sind deutliche systematische Abweichungen zwischen
der Theoriekurve und der gemessenen Kurve erkennbar.

Beschreibt man das anisotrope Graphitsubstrat durch den ordentlichen Brechungsindex
Ny, und den aufserordentlichen Brechungsindex Noe mit dem dazugehérigen modifizier-
ten Reflexionskoeffizienten nach GI. fiir p-polarisiertes Licht, so ergibt sich fiir die
angepassten Analyseparameter

@) = (60,635° + 0,01°)

Ny = (1,233 4 0,002; 0,00) (5.8)
Ny, = (2,630 £ 0,01; 0,658 + 0.002)
Ny = (5,23 £ 0,02; 0,00 + 0,01)

mit einem minimierten X72~ von 57,29.

Fiir die anisotrope Beschreibung des Graphitsubstrats mit den Parametern aus
ist die Summe der Abweichungen zwischen der theoretischen Kurve und der Messkurve
geringfiigig kleiner als fiir die Anpassung an ein isotropes Substrat mit den Parametern
. Dies lisst sich anhand der angegebenen Werte des x2? quantifizieren. Jedoch kann
man fiir beide Fits gleichermafen eine systematische Abweichung zwischen der gemes-
senen Kurve und den bestimmten theoretischen Kurven vermuten. Die Abweichungen
seien hier fiir den Datenpunkt (AP = —12,34°; AA = 26,26°) angegeben:

anisotroper Fit dP = —0,87°; dA =0,92°
isotroper Fit dP = —0,66°; dA=0,69°
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Die Messunsicherheit fiir einen Ellipsometriewinkel P bzw. A betrug fiir die Messung aus
2006 [Ost09] 0,04°. Die Abweichungen lassen sich also nicht durch die Messunsicherheit
der Wertepaare erklaren. Weiterhin wurde getestet, ob die Abweichungen durch die
Variation der Analyseparameter iiber einen sehr grofsen Bereich aufgehoben werden
konnen. Dies ist nicht der Fall.

Bei der Analyse der sehr viel feinschrittigeren, aktuellen Kryptonreferenzellipse wird
untersucht werden, ob man die hier beobachteten Abweichungen bestitigen und erkléren

kann (siehe Abschnitt [5.3.2)).

5.3.2 Die aktuelle Krypton-Referenzkurve

Betrachtet man die theoretische Kurve (orange) — erzeugt mit den Literaturparametern
eines isotropen Graphitsubstrats — in Abb.[5.3] so kann man die gleichen Abweichungen
von der gemessenen Kure sehen wie bei den neuen Fits an die Daten aus 2006 (siehe

Abb. und [5.14)). Fir den Datenpunkt (AP = —16,23°; AA = 26,89°) ergeben sich
folgende Differenzen zu dem néchstliegenden Punkt auf der theoretischen Kurve:

dP = —0,63°; dA = 0,50°

Da die neue Referenzkurvee aufgrund des mittlerweile vollautomatisierten Gaseinlasses
[Sch10] in Kombination mit dem LabVIEW-basierten Ellipsomtrieprogramm zur (P,A)-
Bestimmung (siehe Abschnitt sehr viel feinschrittiger gemessen werden konnte, sieht
man, dass es einen systematischen Fehler in der Analyse geben muss. Andererseits kann
man auch vermuten, dass eventuell einer oder mehrere der Analyseparameter stark von
den Literaturwerten abweichen. Schon an den grofen Unterschieden in den Literatur-
werten (siehe Tab. ist erkennbar, dass die Bestimmung der Brechungsindizes von
HOPG schwierig ist. Desweiteren sieht man in Abb. [5.3] dass lediglich die (P,A)-Kurve
der Literaturparameter nach [Gre69| fiir eine isotrope Beschreibung des HOPG in Grobe
und Position mit der gemesenen Kurve iibereinstimmt. Aus diesem Grund wurden die
Analyseparameter bei den durchgefiihrten Fits iiber einen sehr grofen Bereich variiert.
In Abb. ist die gemessene Kurve zusammen mit zwei angepassten theoretischen
Kurven gezeigt, die aber jeweils die dquivalente, isotrope Beschreibung des HOPG ver-
wenden. Bei der blauen Kurve wurden die Parameter so angepasst, dass die Summe
der Differenzen zwischen allen Messpunkten und der theoretischen Kurve minimal wird.
Hierfiir ergaben sich folgende Werte:

®o = (59,32° +0,01°)
Ny = (1,429 = 0,001; 0,00) (5.9)
Ny = (2,691 = 0,005; —1,582 = 0,001)

mit einem minimierten x2 von 115,47.

Man sieht, dass sich diese angepasste Theoriekurve in einer Art gedreht und die Form
verdndert hat, dass die Summe der Abweichungen zwar minimal ist, aber der Anfang
der Kurve sehr schlecht beschrieben wird. Dies ist der Tatsache anzulasten, dass die
Messpunkte nicht gleichméfig iiber die (P,A)-Kurve verteilt sind und somit Bereiche,
in denen die Messpunkte sehr dicht liegen, stirker gewichtet werden. Man sieht vor al-
lem eine Ausdiinnung der Messwerte fiir diinne Schichtdicken d.h. in dem Bereich von
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(AP = 0°;AA = 0°) bis ungefahr (AP = —17°;AA = 7°). Auferdem wurde die Mes-
sung abgebrochen, bevor die Kurve sich geschlossen hat. Dies hat zur Folge, dass auch
der Bereich fiir sehr groke Filmdicken ((AP = 18°AA = —1°) - (AP =0°AA =0°))
nicht in die Anpassung einfliefst.

Da bei der nachfolgenden Restgasanalyse nur der Anfang einer (P,A)-Kurve aufgenom-
men wurde, ist es wichtig, dass dieser Bereich durch die bestimmten Parameter gut
beschrieben wird. Aus diesem Grund wurde zusétzlich noch der Anfang der Kurve bis
(AP = —18,53° A A = 22,02°) gefittet. Dieser Punkt entspricht ungefihr einer Schicht-
dicke von 780 A. Die Parameter dieser Anpassung wurden zu

®o = (60,097° & 0,001°)
N; = (1,399 = 0,001; 0,00) (5.10)
Ny = (2,606 & 0,001; —1,471 + 0,001)

bestimmt und die angepasste Kurve besitzt — bezogen auf den Bereich, der in den Fit
eingeflossen ist — ein X% von 0,83.

Diese Kurve ist ebenfalls in Abb. gezeigt (griine Kurve) und der Anfangsbereich
der Kurve wird in Abb. noch einmal vergrofert dargestellt. Man erkennt, dass der
Anfang der (P,A)-Kurve gut beschrieben wird, die Kurve aber fiir grofe Schichtdicken
stark von der gemessenen Referenzkurve abweicht.
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Abbildung 5.15: Dargestellt sind zwei Fits an die aufgenommene Krypton-
Referenzkurve, fiir den Fall, dass man das anisotrope Graphitsubstrat durch ein iso-
tropes Aquivalent beschreibt. Zum einen wurde die theoretische Kurve an alle aufgenomme-
nen Messpunkte angepasst, das FErgebnis zeigt die blaue Kurve. Zum anderen wurde die theoreti-
sche Kurve nur an den Anfangsbereich der gemessenen Kurve bis (AP = —18,53°; AA = 22,02°)
angepasst. Man erkennt fiir grofle Schichtdicken starke Abweichungen, der Anfang der Kurve
kann jedoch sehr gut beschrieben werden.
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Abbildung 5.16: Dargestellt ist ein Awusschnitt der Fits an die aufgenommene
Krypton-Referenzkurve, fir den Fall, dass man das anisotrope Graphitsubstrat
durch ein isotropes Aquivalent beschreibt. Der Auschnitt zeigt den Verlauf der (P,A)-
Kurve fiir Schichtdicken bis ungefihr 800 A. Der Fit an den Anfang der aufgenommenen (P,A)-
Kurve (grin) beschreibt diesen gut, wihrend der Fit, der fir die ganze aufgenommene Kurve
bestimmt wurde (blau), in diesem Bereich grofie Differenzen aufweist.

Um ein Gefiihl fiir die Sensitivitit der Messmethode zu vermitteln, wird fiir drei bzw.
vier charakteristische Messpunkte die Differenz in AP oder A A in eine Unsicherheit der
Schichtdicke d umgerechnet. Dabei wird jeweils die Differenz des Linearpolarisators (P
oder A) betrachtet, der auf dem jeweiligen Teil der Kurve am stérksten sensitiv auf eine
Schichtdickendnderung ist (in Tabelle dick unterlegt). Fiir den Fit an den Anfang
der Kurve wurde die theoretische Kurve mit 0,1 A-Schritten erstellt, da sonst aufgrund
der geringen Differenzen (dP,dA) keine Bestimmung der Unsicherheit der Schichtdicke
ug moglich gewesen wire.

(P,A) Fit an die ganze Kurve Fit an den Anfang der Kurve
(dP,dA) d + ug (dP,dA) d + ug
—0,04°;0,22°) 97+1A | (—0,02°0,03°) 92,1+0,2A
—0,60°;0,18°) 556+ 12A | (0,01°;0,00°) 529,0+£0,7A
~0,30°,0,11°) 778 +2A | (0,01°;0,00°) 781,1+0,4A

~0,39°0,82°) 1098 +2A (= —) -

(—4,79°:1,06°)
(—19,12°;10,24°)
(—18,53°; 22,02°)

(24,32°; 36,22°)

o~~~ o~

Tabelle 5.2: Eine Ubersicht der Differenzen zwischen Messpunkt und theoretischer Kurve mit
einer Riickrechnung auf die Schichtdickenunsicherheit.

Die groften Unsicherheiten findet man fiir den Fit an die ganze aufgenommene (P,A)-
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Kurve und dies vor allem im Anfangsbereich fiir diinne Schichten bis ungefdhr 600 A.
Wie man in Tabelle erkennen kann, betrégt die so ermittelte Unsicherheit in diesem
Bereich ungefahr 12 A. Dies entspricht ndherungsweise vier Monolagen Krypton. Weiter-
hin soll angemerkt werden, dass gerade in diesem Bereich d = 500 A die Unterschiede in
den, anhand der zwei Fits zugeordneten Schichtdicken, grofer sind als die vorhergehend
ermittelte Unsicherheit und ungefdhr 27T A betragen. Auch wenn die absoluten Diffe-
renzen in (P,A) fiir Schichtdicken von ungeféhr 1100 A von der gleichen Grofsenordnung
sind, ist dort die Unsicherheit der zugeordneten Schichtdicke geringer. In diesem Bereich
der Kurve bedeutet ein Schichtdickenwachstum von 1 A eine wesentlich grofere Ande-
rung in (P,A). Der Fit an den Anfang der Kurve zeigt, dass potenziell eine Auflésung im
Submonolagenbereich moglich ist. Man muss an dieser Stelle allerdings einschrinkend
erwihnen, dass die systematischen Abweichungen noch nicht verstanden sind und eine
endgiiltige Aussage noch nicht méglich ist.

Da sowohl n; als auch ko stark die Grofe der (P,A)-Kurve beeinflussen (siehe Abb.
und und man bei den in angegebenen Fitergebnissen eine entgegengesetzte
Differenz zwischen Fitergebnis und Literaturwert erkennt, wurde untersucht, inwiefern
eine Variation von jeweils zwei Parametern, das x? veréindert.

Bei den Scans in Abb. [5.17] wurden die Parameter, die nicht variiert werden, jeweils

2.8 2.8 |
& 27 27 F
2.6 26
25 25 &
1.1 -1.1 1.1
1.2 -1.2 1.2
1.3 -1.3 1.3
1.4 -1.4 1.4
15 1’5 15
x -1.6 -1.6 1.6
1.7 -1.7 1.7
1.8 -1.8 1.8
1.9 F -1.9 1.9
-2 -2 -2
1.3 1.4 1.5 1.6 58 59 60 61 2.5 2.6 2.7 2.8
n L) ny
[ | I — T TS 000 Taam
0 10000 20000 30000 40000 50000 60000 70000

Abbildung 5.17: x? als Funktion von je zwei variierten Parametern, wobei die fest-
gehaltenen Parameter jeweils auf dem Wert des Fits der dquivalenten, isotropen Beschreibung
des Graphitsubstrats gehalten wurden.

auf dem Wert, der bei dem Fits an die ganze Kurve bestimmt wurde, belassen (siehe
(5.9)). Es sind alle méglichen Parametervariationen mit dem dazugehdrigen x? (farb-
kodiert) dargestellt. Erkennbar ist in Abbildung dass es bei den 2D-Scans, bei
denen ny variiert wird, die stirksten Verinderungen im x? gibt. Man sieht bei allen drei
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Kombinationen (n; — ®g, ny — na, ny — ko) ein Band des minimalen x2. Gébe es diese
Minimierung fiir je einen festen Parameterwert, wihrend der zweite Parameter variiert
wird, so wiren die Parameter unkorreliert, z.B. ist ny nicht korreliert zu nq. Ist der Wert
von ny, fiir den das 2 minimal wird, jedoch abhiingig von dem Wert des betrachteten
zweiten Parameters, so sind die Parameter korreliert. Dies ist z.B. fir &3 und n; der
Fall.

Losungsansadtze

50 theraturwerte |Sotropes Aqulvalent D= 60 N.= (1. 3‘7 0), Ny= (2; 70 -1.35) ———+

: : Messpunkte | +
45 j | | : Messpunkte um 10A verschoben — T
40 b 1 : __Messpunkte um 50A verschoben —— |
35 N
30 N
< 25 i

<
20 N
15 8
10 b
5 |
0 B H H H H H H ]
| | | | | | |
-20 -10 0 10 20 30 40
P-P,

Abbildung 5.18: Test einer Verschmutzung des Substrats. Dargestellt sind die gemes-
senen Kryptonkurven, fir den Fall, dass man den Startpunkt um 0A, 10 A oder 50 A auf der
theoretischen Kurve fir die dquivalente, isotrope Beschreibung des Graphitsubstrats verschiebt
und das anisotrope Graphitsubstrat durch ein isotropes Aquivalent beschreibt.

In dem vorhergehenden Abschnitt hat man gesehen, dass es offensichtlich einen syste-
matischen Fehler bei der Berechnung der theoretischen Kurve geben muss. Bei der Suche
nach der Ursache dieser systematischen Abweichungen wurde zunéchst versucht, ob eine
Variation der Analyseparameter d.h. eine Variation der Brechungsindizes und des Ein-
fallswinkels ®¢ auf das Substrat, welcher von der Justage abhéngt, die Abweichungen
erkliren kann. In Abbildung ist zu sehen, dass dies nicht moglich war.

Weiterhin ist es moglich, dass die Abweichungen auf die Tatsache zuriickzufiihren sind,
dass das stabile Krypton auf einem, schon mit einigen Monolagen Restgas, belegten Sub-
strat aufgefroren wird. Bei den aktuellen Messungen stand nur die Substratheizung zur
Verfiigung, um das Graphitsubstrat zu reinigen. Dies ist ein TVO-Widerstandsheizer,
der in den Edelstahlteil des Substrathalters eingeklebt ist. In der Arbeit von B. Ostrick
[Ost09] wurde gezeigt, dass die Substratreinigung mit dieser Methode schlechtere Er-
gebuisse liefert als die Reinigung mit dem Ablationslaser. Sie ist allerdings sehr viel ein-
facher handhabbar. Es wurde versucht, diesen eventuell vorhandenen Restgas-Unterfilm
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durch eine Verschiebung der Startwerte (Py,Ap) zu beriicksichtigen. In Abb. ist ei-
ne Verschiebung der gemessenen Kurve um 10 A bzw. 50 A auf der theoretischen Kurve
der dquivalenten, isotropen Beschreibung aufgetragen. Man sieht, dass die verschobenen
Kurven noch schlechter beschrieben werden als die urspriinglich aufgenommene.

Die Annahme, dass eine Verschmutzung durch eine einfache Verschiebung der Kurven
realisiert werden kann, ist stark vereinfachend. Das kondensierte Restgas besitzt eine
andere Struktur und andere Brechungsindizes als der kondensierte Kryptonfilm. Das
System miisste durch ein 4-Schichtsystem beschrieben werden. Hierauf wird im Aus-
blick kurz eingegangen (siehe Abschnitt .

Desweiteren konnten die Abweichungen zwischen theoretischer und gemessener Kur-
ve auf eine Verdnderung der Filmstruktur mit zunehmender Schichtdicke zuriickzufiih-
ren sein. Es ist bekannt, dass Krypton, welches auf einem HOPG-Substrat adsorbiert
wird, zunéchst einen benetzenden Film bildet und dann bei ungefdhr 16 Monolagen eine
sbulk“-Kondensation in einer kristallinen fcc Struktur einsetzt [Vol89]. Dies kann eben-
falls zur Folge haben, dass bei der Analyse ein 4-Schichtsystem beriicksichtigt werden
muss.

Ein Versuch, die Verdnderung der Filmstruktur durch eine lineare Modellierung des
Filmbrechungsindexes zu beschreiben, brachte keine wahrnehmbare Verbesserung. Es sei
darauf hingewiesen, dass 16 Monolagen etwa einer Verdnderung in der gemessenen Pola-
risatorstellung von AP = 2 5° entsprechen. Die Kurvenanalyse unter Beriicksichtigung
einer verdnderten Filmstruktur und der damit verbundenen Anpassung des Analyse-
Modells, kann nicht mehr im Rahmen dieser Diplomarbeit behandelt werden.

Eine weitere Erklarungsmoglichkeit fiir die Abweichungen zwischen der theoretischen
Kurve und der gemessenen, wére eine nicht zu vernachlédssigende Rauhigkeit des Films
und eventuell auch schon des Graphitsubstrats. Bei der Analyse in der momentanen
Form geht man davon aus, dass die Grenzflachen des 3-Schichtsystems eben und paral-
lel zueinander sind (siehe Kap. 3.3.1)).

5.4 Restgas-Analyse

Bevor die Krypton-Referenzkurve gemessen wurde, wurden zwei Messreihen — vor und
nach Ausheizen der Apparatur — zur Restgaskondensation auf dem ~ 30 K kalten Sub-
strat aufgenommen. Dies geschah zum einen, um die Funktionsweise des neu geschriebe-
nen Ellipsometrieprogramms zu iiberpriifen und zum anderen, um die Restgaskonden-
sation selbst zu untersuchen.

Gemessen wurde die (P,A)-Stellung, die zur Ausléschung des reflektierten Lichtes fiihrt,
in Abhéngigkeit der Zeit, die ab der ersten Messung vergangen war. Diese (P,A)-Paare
kénnen, wenn alle Analyseparameter, d.h. der Einfallswinkel auf das Substrat &g, der
Brechungsindex des aufgefroreren Films N7, der ordentliche Ns, und der aufserordent-
liche Ny, Brechungsindex des Graphitsubstrats, bekannt sind, in eine Schichtdicke um-
gerechnet werden. Hieraus kann eine Wachstumsgeschwindigkeit der Kondensatschicht
und dariiber der Partialdruck des betrachteten Kondensats bestimmt werden.
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Die Wachstumsgeschwindigkeit der Kondensatschicht Wi ist gegeben als [Wut06]

p(Pa) M,

Wk = — =4,38-10 % cm/s
% aem=3) \| T(K)

(5.11)

P der Partialdruck,
p die Dichte,
M, die molare Masse des Kondensats und
T die Gastemperatur.
Hierbei wurde angenommen, dass die Haftwahrscheinlichkeit o} = 1 ist.

Bei beiden im Anschluss vorgestellten Messungen wird fiir die Brechungsindizes des
Graphitsubstrats, welches durch ein isotropes Aquivalent beschrieben wird, das Ergebnis
des Fits aus Abschnitt benutzt.

Ny = (2.691; —1.582) (5.12)

Da die optische Schiene jedoch zwischen den Restgas-Messungen und der aufgenomme-
nen Krypton-Referenzkurve leicht nachjustiert wurde, wird bei dem Fit an die Restgas-
daten neben dem Brechungsindex Ny des Films, auch der Einfallswinkel variiert.

T T T T T T T T T T T T
36 . Messpunkte —+—
®y=62.605°, N;= (1.291, 0), N,= (2.691, -1.582) ———
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Abbildung 5.19: Restgaskurve vor dem Ausheizen der Apparatur.

Fiir die, vor dem Ausheizen aufgenommene, Kurve (siehe Abb. [5.19)) ergeben sich fol-
gende Fitparameter:

®o = (62,605° + 0,001°)
Ny = (1,2910 £ 0,001; 0,00) (5.13)
Ny = (2,691; —1,582)
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Die angepasste Kurve besitzt ein minimiertes x2 von 0,80. Der aus dem Fit bestimmte
Brechungsindex fiir das Restgas ist mit der Annahme vertréglich, dass es sich um kon-
densiertes Wasser handelt. Fiir kondensiertes Wasser auf kalten Oberflichen hier z.B.
30K wird in der Literatur ein Brechungsindex von 1,30 & 0,02 angegeben [Wes97|.

Bei dieser Messreihe betrug der abgelesene Gesamtdruck im Kryosystem ungeféhr pg,yo ~
2-10~% mbar. Ordnet man den (P,A)-Paaren eine Schichtdicke d zu und triigt diese gegen
die verstrichene Zeit auf, so erkennt man eine lineare Zunahme der Schichtdicke mit der
Zeit (siehe Abb. . Unter der Annahme, dass die gefittete Gerade die Messpunkte
gut beschreibt, sollte gelten, dass x2 = 1 ist. Da eine Bestimmung der Unsicherheiten
der Analyseparameter angesichts des vorhandenen systematischen Fehlers schwierig ist,
werden die Unsicherheiten der Schichtdicke u, iiber x? = 1 bestimmt. Nimmt man fiir
die Schichtdicke eine Unsicherheit von ug = 3,4 A, welche zu einem x? von 0,98 fiihrt,
ergibt sich folgende Geradengleichung:

F(t) = (4,53 +£0,05) - 1072 A /min -t + (54,65 + 1,35) A (5.14)

=W

Dabei entspricht die Steigung gerade der Wachstumsgeschwindigkeit der Kondensat-

' ' ' ' ' ' ' Messpunk'te —t—

250 f(t)= (4.53 £ 0.05)*1072 A/min*t + (54.65 + 1.35) A ——
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Abbildung 5.20: Schichtdickenwachstum vor dem Awusheizen der Apparatur.

schicht. Man kann davon ausgehen, dass es sich bei dem Kondensat um Wasser handelt.
Es ist bei einer unausgeheizten Apparatur und bei Driicken im Bereich von 10~ mbar
einer der Hauptbestandteile des Restgases. Der ebenfalls noch vorhandene Wasserstoff
H, friert bei diesen Temperaturen (=~ 30K) noch nicht aus. Es ergibt sich unter An-
wendung von Gleichung [5.1T]und unter der Annahme, dass die Gastemperatur ungefihr
20 K betrigt, ein HoO-Partialdruck von:

0 = (2,82 £0,05) - 1071 mbar (5.15)
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mit

Wi = (4,53 4+ 0,05) - 1072 A /min

p=1gcm™3
M, = 18,01528 g mol !
T=(20+1)K

Die zweite Messung zur Restgaskondensation wurde aufgenommen, nachdem die Ap-
paratur fiir vier Tage bei moderaten Temperaturen (maximal 150°C am Balg) aus-
geheizt wurde. Der Gesamtdruck im Kryosystem betrug bei dieser Messung prryo ~
9-10719 —1-107? mbar. In Abbildung sieht man die aufgenommenen (P,A)-Paare
zusammen mit einem Fit an die Daten. Es ergab sich fiir die angepassten Parameter:

48 [ T T T T T T T ] T T T T Meslspunktel T ]
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Abbildung 5.21: Restgaskurve nach dem Ausheizen der Apparatur.

By = (60,391° £ 0,001°)
Ny = (1,443 % 0,001; 0,00) (5.16)
Ny = (2,691; —1,582)

mit einem minimierten x2 von 0,30. Es fillt auf, dass der Brechungsindex stark von
dem angenommenen Brechungsindex von Wasser abweicht. Dies wird darauf zuriickzu-
fiihren sein, dass aufgrund der geringeren Wachstumsgeschwindigkeit ein noch kleinerer
Ausschnitt der (P,A)-Kurve vermessen wurde und sich dieser mit sehr vielen Parame-
terkombinationen beschreiben lasst.

Anhand der bestimmten Parameter kann wiederum auf die Schichtdicke zuriickgerechnet
werden. In Abbildung ist die Schichtdicke des Kondensats gegen die Zeit aufgetra-
gen. Der Verlauf ldsst sich durch eine Gerade

F(t) = (1,83 4+0,01) - 10"2 A/min - ¢t + (—0,34 + 0,06) A (5.17)
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beschreiben. Hierbei wurde die Unsicherheit fiir die Schichtdicke ebenfalls dariiber be-
stimmt, dass x2 = 1 gilt. ug ergibt sich zu 0,12A. Es folgt fiir den Partialdruck des
Wassers iiber dem Substrat:

pH,0 = (7,35 £0,18) - 10" mbar (5.18)

Man kann sowohl an der Wachstumsgeschwindigkeit des Kondensats als auch an dem
Partialdruck des Wassers (siehe GL. und vor und nach dem Ausheizen der
Apparatur erkennen, dass das Ausheizen die beiden Kenngréfen um einen Faktor zwei
verbessert hat. Dies entspricht auch der abgelesenen Verbesserung des Restgasdrucks
in der Vakuumkammer. Der Vergleich dieses Restgasdrucks mit den hier ermittelten
Partialdriicken fiir Wasser py,o deutet auf eine lokale Verbesserung des Drucks durch
die Kiihlschilde im Substratbereich um ungefihr eine Gréfsenordnung. Dabei muss aller-
dings bedacht werden, dass die Druckmessrohren auch den Partialdruck des Wasserstoffs
beriicksichtigen, welcher bei den im Substratbereich herrschenden Temperaturen nicht
auf dem Substrat kondensiert. Auferdem muss bedacht werden, dass die angegebenen
Werte nur fiir die aus dem Fit an die Kurve bestimmten Analyseparameter gelten und
diese aufgrund des noch unbekannten systematischen Fehlers mit grofen Unsicherheiten
behaftet sind. Insgesamt liefert die Analyse jedoch in sich konsistente Ergebnisse, wo-
bei einschrinkend erwédhnt werden muss, dass zwei vereinfachende Annahmen gemacht
wurden. Diese waren, dass fiir den Haftkoeffizienten ¢ = 1 gilt und dass die Gastempe-
ratur ungefahr 20 K betragt. Dies entspricht der Temperatur der Kiihlschidlde. Letztere
Annahme ist gerechtfertigt, da das Restgas zwar auferhalb der Kiihlschilde Raumtem-
peratur besitzt, aber in den Kiihlschilden mehrmals mit den Wénden st6ft, bevor es auf
dem Substrat haften bleibt.

T T T T T T T T
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Abbildung 5.22: Schichtdickenwachstum nach dem Awusheizen der Apparatur.
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5.4 Restgas-Analysen




6 Ellipsometrie iliber Spiegel

Bei dem mechanisch verdnderten Aufbau der Kryptonquelle an der CPS wird es kei-
nen direkten optischen Zugang zu dem Graphitsubstrat geben. Es wird nétig sein, den
Laserstrahl iiber Spiegel auf das Substrat zu lenken. Im Rahmen dieser Arbeit wurden
erste Untersuchungen unternommen, ob und mit welchen Spiegeln es moglich sein wird,
diesen Aufbau zu realisieren.

Damit die Schichtdickenanalyse anhand der Laser-Ellipsometrie auch mit diesem verin-
derten Aufbau gelingt, sollten die Spiegel die Polarisation nicht verdndern.

6.1 Betrachtung moglicher Spiegel

total metallic dielectric
reflection mirror mirror

Abbildung 6.1: Eine schematische Darstellung der betrachteten Spiegeltypen.

Bei den Uberlegungen wurden drei verschiedene Arten von Spiegeln beriicksichtigt. Dies
ist zum einem ein Prisma, bei dem das umzulenkende Licht senkrecht in das Prisma ein-
tritt, an dem optisch diinneren Medium (Luft) unter 45° total reflektiert wird und dann
an einer Stirnseite senkrecht wieder austritt. Desweiteren wurde iiberlegt, metallische
Spiegel zu nutzen, bei denen das Licht an der metallischen Oberflache reflektiert wird.
Die letzte betrachtete Méglichkeit sind dielektrische Spiegel, bei denen die hohe Reflek-
tivitdt durch Vielfachinterferenz der in den Spiegel eintretenden Welle, realisiert wird.

Prisma

Die Reflexion an einem 90°-Umlenkprisma nutzt aus, dass bei der Reflexion an einem op-
tisch diinneren Medium oberhalb eines kritischen Winkels 8;, die Reflexionskoeffizienten
fiir p-polarisiertes (r,) und fiir s-polarisiertes (rs) Licht gleich eins sind. Die Prismen sind
jedoch nicht geeignet, um den Polarisationszustand des eingestrahlten Lichts zu erhal-
ten, da die s-polarisierte und die p-polarisierte Teilwelle oberhalb des kritischen Winkels
unterschiedlichen Phasenverschiebungen unterliegt. In Tabelle ist dieser Verlauf fiir
die Reflexion an einer Grenzfliche zwischen Glas und Luft graphisch dargestellt.

81
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Metallspiegel

Auch bei der Reflexion an einem Metallspiegel gelten die Fresnelschen Reflexionskoeffizi-
enten. Jedoch besitzen die Metalle einen komplexen Brechungsindex. Dieser ist anstelle
des sonst meist reellen Brechungsindexes, z.B. desjenigen von Glas, in die Formel fiir
die Reflexionskoeffizienten (siehe GI. einzusetzen. Das fiihrt dazu, dass die Re-
flexionskoeffizienten, welche fiir p- und s-polarisiertes Licht unterschiedlich sind, selbst
komplex werden. Dies entspricht einer Phasenverschiebung zwischen der s- und der p-
polarisierten Teilwelle und damit einer Polarisationsinderung des reflektierten Lichts.
Zudem besitzen die meisten metallischen Spiegel eine Schutzschicht, deren optische Ei-
genschaften und damit deren Einfluss auf die Polarisation nicht genau bekannt sind.
Auf metallische Spiegel soll aus diesem Grund an dieser Stelle nicht weiter eingegangen
werden.

6.2 Dielektrische Spiegel

Bei dielektrischen Spiegeln wird das Prinzip der Vielfachinterferenz genutzt, um eine
hohere Reflektivitdt zu erreichen als bei einer einfachen Reflexion an einer Glasober-
flache. Ein dielektrischer Spiegel ist mit 15-20 abwechselnd hoch- und tiefbrechenden
dielektrischen Schichten mit den Brechungsindizes ny und n; bedampft. Dabei miissen
zwei Dinge beachtet werden:

1. Die s-polarisierte Teilwelle erfahrt bei der Reflexion an einem dichteren Medium
einen Phasensprung um 7.

2. Damit die Strahlen sich nach Durchgang durch eine Schicht mit dem Brechungs-
index n; wieder konstruktiv iiberlagern, muss fiir die optische Dicke der Schicht
ng - 2 folgende Bedingung erfiillt sein:

A
= — 6.2
= (6.2)

Dabei ist x; die Wegstrecke, die das Licht in der Schicht zuriicklegt. Die folgende
Gleichung gibt den Zusammenhang zwischen x; und der Dicke der aufgedampften
Schicht und des Brechungswinkels im Substrat an.

Ty = dy cos by (6.3)

Die Bedingungen, unter denen, dielektrische Spiegel, die fiir einen Einfallswinkel von
45°-bedampft sind, ideal funktionieren, sind die folgenden:

e Einfallswinkel auf die 1. Schicht: exakt 67 = 45°

e Einfallsebene steht exakt 1 auf der Spiegelebene

e ng, ny seien fest vorgegeben und dy, seien entsprechend (6.2)) ideal dick aufge-
dampft.
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Es wurden mit zwei Arten von dielektrischen Spiegeln unterschiedlicher Anbieter (Spie-
geltyp 1: CVI Melles Griot: Y2-1025-45-P, Spiegeltyp 2: Laseroptik 11028J1), die jeweils
fiir einen Einfallswinkel von 45° hergestellt sind, erste Testmessungen unternommen.
Dabei besitzt der Spiegel des Typs 2 laut Hersteller besser definierte Schichtdicken.

6.2.1 Messprinzip der Testmessung

I dielectric I I dielectric

_ mirror _ mirror
I - I I -

laser polarizer laser polarizer M4 plate
——— 2Nalyzer ——— 2Nalyzer
\ \J
photon photon
detector detector
a) b)

Abbildung 6.2: Eine schematische Darstellung des Messaufbaus fiir die Testmes-
sungen der dielektrischen Spiegel. In beiden Aufbauten durchquert der Laserstrahl eine
Sektion, die den zu vermessenden Polarisationszustand erzeugt. Im Fall a) ist dies linearpola-
risiertes Licht mit einstellbarer Polarisationsebene und im Fall b) zirkularpolarisiertes Lichit.
Dieses Licht wird jeweils an einem dielektrischen Spiegel reflektiert und dann durch einen Ana-
lysator analysiert. Die Intensitdit des transmittierten Lichts wird mit einem Photodetektor ge-
messen.

In Abbildung ist der verwendete Messaufbau fiir die Testmessungen der dielektri-
schen Spiegel schematisch dargestellt. Das Laserlicht durchlduft eine Sektion aus polari-
sierenden Komponenten. Dies ist in Abb. [6.2|a) ein Polarisator und in b) eine Anordnung
aus Polarisator und \/4-Pldttchen, die zirkularpolarisiertes Licht erzeugt. Das definiert
polarisierte Licht fallt unter 45° auf eine Spiegelanordnung der zu testenden Spiegel.
Ein Analysator analysiert den Polarisationszustand des Lichts und ein Detektor misst
die transmittierte Lichtintensitdt nach Durchgang durch den Analysator. Der Polarisa-
tionszustand wird fiir jede Polarisation, die untersucht werden soll, auch ohne Spiegel
vermessen, um eine Referenz fiir die Messung mit eingebautem Spiegel zu haben.
Fillt perfekt linearpolarisiertes Licht auf den Analysator und dreht man diesen um 360°,
so beschreibt die gemessene Lichtintensitit einen cos?-Verlauf. Die maximale Intensitét
wird erreicht, wenn die Transmissionsachse des Analysators in der Polarisationsebene
des eingestrahlten Lichtes liegt. Die minimale Intensitét (im Idealfall gleich null) wird
erreicht, wenn die beiden um 90° zueinander gedreht sind. Dies ist als Gesetz von Malus
bekannt [Sal08§]:

I =1 cos’ o (6.4)

Dabei ist « die Winkeldifferenz zwischen der Polarisationsebene des eingestrahlten Lich-
tes und der Transmissionsachse des Analysators. Fillt ideal zirkularpolarisiertes Licht
auf einen Analysator, der gedreht wird, so sieht man unabhingig von der Stellung des
Analysators die gleiche Lichtintensitiat. Es gilt:

1=3 (6.5)
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Abbildung 6.3: Intensitdatsverliufe des p-polarisierten Lichts nach Durchqueren ei-
nes Analysators fir den Fall, dass das Licht an keinem (rot), an einem (blauw) oder an zwei
(griin) Spiegeln des Typs 1 reflektiert wurde.

In den Abb und sind die Intensitdtsverldufe fiir den Fall gezeigt, dass mit dem
Polarisator p-polarisiertes Licht erzeugt wird. Die Transmissionsachse des Polarisators
liegt in der Einfallsebene des Lichts. Die rote Kurve zeigt jeweils den Intensitatsverlauf
fiir den Fall, dass das Licht an keinem Spiegel reflektiert wurde (Referenz). In Abbildung
sind zusétzlich die Verldufe fiir den Fall gezeigt, dass das Licht an einem (blau) bzw.
an zwei (griin) Spiegeln des Typs 1 jeweils um 90° reflektiert wurde. Man erkennt, dass
die maximale Intensitdt Iy nach der Reflexion an den Spiegeln niedriger ist. Hieran kann
die Reflektivitit der Spiegel fiir p-polarisiertes Licht abgelesen werden.

Die gleichen Messungen wurden auch mit ein bzw. zwei Spiegeln des Typs 2 durch-

gefiihrt (siehe Abb. [6.4). Auch hier sieht man ein Absinken der maximalen Intensitét,
jedoch ist dieses geringer als bei den Spiegeln des Typs 1.
Bei beiden Spiegeln scheint der Polarisationszustand des eingestrahlten Lichts erhalten
zu sein. Man erkennt weder eine Verschiebung der Maxima bzw. Minima noch kann
man ein Anheben des Minimums erkennen. Ersteres wiirde bedeuten, dass das Licht
nach der Reflexion am Spiegel zwar noch linearpolarisiert ist, aber einen s-polarisierten
Anteil enthélt, was einer Drehung der Polarisationsebene entspriche. Das Anheben der
Minima wiirde bedeuten, dass das Licht nach der Reflexion am Spiegel doch noch einen
Anteil von Zirkularpolarisation erhalten héatte, welcher ein Analysator nicht ausléschen
kann.

Man sieht zwar auch bei den Messungen fiir die beiden Spiegeltypen, bei denen durch den
Polarisator s-polarisiertes Licht erzeugt wurde, ein Absinken der maximalen Intensitét
nach der Reflexion an einem bzw. an zwei Spiegeln, jedoch existiert keine merkliche
Verdnderung des Polarisationszustandes (siehe Abb. und [6.6). Die Reflektivitét fiir
s-polarisiertes Licht ist fiir die Spiegel des Typs 2 ebenfalls hoher. In Abbildung
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Abbildung 6.4: Intensitdtsverldufe des p-polarisierten Lichts nach Durchqueren ei-
nes Analysators fir den Fall, dass das Licht an keinem (rot), an einem (blau) oder an zwei
(griin) Spiegeln des Typs 2 reflektiert wurde.

sieht man im Intensitétsverlauf fiir die Reflexion an einem Spiegel (blauer Graph), dass
die maximale Intensitdt bei 90° und bei 270° unterschiedlich ist. Dies kann auf eine
unzureichende Justage der Spiegel zuriickgefiihrt werden. Zur Verdeutlichung zeigt Abb.
zusitzlich einen Intensitatsverlauf (violett), bei dem man mit dem Auge erkennen
konnte, dass der zweite Spiegel verkippt ist.
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Abbildung 6.5: Intensitdtsverldufe des s-polarisierten Lichts nach Durchqueren ei-
nes Analysators fir den Fall, dass das Licht an keinem (rot), an einem (blau) oder an zwei
(griin) Spiegeln des Typs 1 reflektiert wurde.
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Laseroptik: 11028J1
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Abbildung 6.6: Intensitdtsverldufe des s-polarisierten Lichts nach Durchqueren ei-
nes Analysators fir den Fall, dass das Licht an keinem (rot) oder an zwei (grin) Spiegeln
des Typs 2 reflektiert wurde.

Bei den Messungen, bei denen das eingestrahlte Licht unter 45° linearpolarisiert ist, er-
kennt man zum ersten Mal deutliche Unterschiede beziiglich der polarisationserhalten-
den Eigenschaften der beiden Spiegeltypen (siche Abbildung [6.7]und [6.8). In Abbildung
sind die Messungen mit den Spiegeln des Typs 1 gezeigt. Man sieht, dass die Inten-
sitdtsverldufe, die nach Reflexion an einem oder zwei Spiegeln aufgenommen wurden,
nicht mehr auf Null abfallen (blauer bzw. griiner Verlauf). Dies bedeutet, dass es nach
der Reflexion einen zirkularpolarisierten Anteil gibt. Weiterhin erkennt man, dass der
Intensitédtsverlauf nach der Reflexion an einem Spiegel um 90° phasenverschoben ist.
Dies ist darauf zuriickzufiihren, dass das s-polarisierte Licht bei der Relflexion an einem
optisch dichteren Medium einen Phasensprung um = erfahrt.

Bei den Messungen mit den Spiegeln des Typs 2 erkennt man diesen Phasensprung
ebenfalls (siehe Abb. blauer Intensitatsverlauf). Desweiteren sieht man bei diesen
Messungen, dass auch das reflektierte Licht noch vollstindig ausgeldscht werden kann.
Es ist also keine offensichtliche Verdnderung des Polarisationszustandes erkennbar.
Zuletzt wurden zwei Messreihen durchgefiihrt, bei denen die Reflexion von zirkularpo-
larisiertem Licht an den zwei Spiegeltypen untersucht wurde. Diese sind in den Ab-
bildungen und dargestellt. Die rote Kurve zeigt jeweils den Intensitétsverlauf
des Lichts nach Durchgang durch den Analysator, aber ohne dass der Strahl an einem
Spiegel reflektiert wurde. Man erkennt, dass schon das eingestrahlte Licht nicht perfekt
zirkularpolarisiert ist, da die gemessene Intensitit ansonsten unabhfngig von der Stel-
lung des Analysators konstant sein miisste. Bei der Messreihe mit den Spiegeln des Typs
1 sieht man deutlich einen linearpolarisierten Anteil, der mit steigender Spiegelanzahl
auch noch zunimmt (siehe Abb. griiner und blauer Intensitéitsverlauf). Die Mes-
sungen mit den Spiegeln des Typs 2 zeigen ebenfalls, dass es nach der Reflexion einen
linearpolarisierten Anteil gibt. Jedoch ist dieser geringer als mit den anderen Spiegeln.
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Fazit

Die dielektrischen Spiegel stellen die einzige Moglichkeit dar, einen Ellipsometrieaufbau
iiber Spiegel zu realisieren. Die Testmessungen zeigen, dass es bei den Spiegeln des Typs
1 (CVI Melles Griot: Y2-1025-45-P) und denen des Typs 2 (Laseroptik 11028J1) quali-
tative Unterschiede gibt. Beide erhalten s- und p-Polarisation. Die Spiegel des Typs 1
sind aber fiir Licht, das aus diesen beiden Polarisationszustinden zusammengesetzt ist,
unter anderem da die Reflexionskoeffizienten fiir die beiden Polarisationszustédnde nicht
identisch sind, nicht polarisationserhaltend (siche Abb. und .

Um die Qualitdt der Spiegel des Typs 2 abschliefend beurteilen zu kénnen, sind weitere
Messungen mit einer besseren Justagemdglichkeit notwendig, die allerdings nicht mehr
im Rahmen dieser Diplomarbeit durchgefiihrt werden konnten. Jedoch zeigen schon die-
se Messungen, dass die Spiegel des Typs 2 besser geeignet sind, um die Polarisation des
einfallenden Lichts zu erhalten.

Ein Aufbau zur Laserellipsometrie mit einer Umlenkung iiber Spiegel wird in der Di-
plomarbeit von D. Spitzer getestet werden.
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Abbildung 6.7: Intensitdtsverldufe des unter 45°-linearpolarisierten Lichts nach
Durchqueren eines Analysators fir den Fall, dass das Licht an keinem (rot), an einem
(blau) oder an zwei (grin) Spiegeln des Typs 1 reflektiert wurde.
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Laseroptik: 11028J1
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Abbildung 6.8: Intensitdtsverldufe des unter 45°-linearpolarisierten Lichts nach
Durchqueren eines Analysators fir den Fall, dass das Licht an keinem (rot), an einem
(blau) oder an zwei (grin) Spiegeln des Typs 2 reflektiert wurde.
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Abbildung 6.9: Intensitditsverliufe des zirkularpolarisierten Lichts nach Durchque-
ren eines Analysators fir den Fall, dass das Licht an keinem (rot), an einem (blau) oder an
zwei (grin) Spiegeln des Typs 1 reflektiert wurde.
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Laseroptik: 11028J1
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Abbildung 6.10: Intensitditsverldiufe des zirkularpolarisierten Lichts nach Durch-
queren eines Analysators fir den Fall, dass das Licht an keinem (rot), an einem (blau) oder
an zwei (grimn) Spiegeln des Typs 2 reflektiert wurde.
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Abbildung 6.11: Intensitdtsverldufe des p-polarisierten Lichts nach Durchqueren
eines Analysators fir den Fall, dass das Licht an keinem (rot), an einem (blau) oder an zwei
(griin) Spiegeln des Typs 1 reflektiert wurde. In violett ist der Intensititsverlauf fir den Fall
dargestellt, dass der zweite Spiegel sichtbar schlecht justiert war.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

Das KATRIN-Experiment strebt eine Sensitivitdt auf die Masse des Elektronantineu-
trinos von 0,2eV an. Hierzu wird der Endpunktsbereich des Tritium-3-Spektrums mit
einem MAC-E-Filter vermessen. Um die angstrebte Sensitivitdt erreichen zu kénnen,
muss die angelegte Retardierungspannung mit einer Prizision von 3 ppm {iberwacht
werden. Dies wird durch den kombinierten Einsatz eines hochprézisen Spannungsteilers
[Thu07] und mehrerer Kalibrationsquellen, die auf einem natiirlichen Standard basieren,
gewahrleistet. Solch eine redundante Bestimmung ist notwendig, da bei elektronischen
Bauteilen ein Langzeitdriften nicht ausgeschlossen werden kann. Aus diesem Grund gibt
es ein Monitorspektrometer, an das die gleiche Spannung angelegt ist wie an das Haupt-
spektrometer, und bei dem eine permanente Uberwachung der angelegten Spannung mit
Hilfe einer, auf einem natiirlichen Standard basierenden, Kalibrationsquelle moglich ist.
Desweiteren wird es mehrere Kalibrationsquellen in der Hauptstrahlfiihrung geben, die
wahrend der Tritiummesspausen eingesetzt werden konnen.

Die kondensierte 83 Kr-Konversionselektronenquelle (CKrS) ist sowohl fiir einen Ein-
satz am Monitorspektrometer als auch fiir die Nutzung in der Hauptstrahlfilhrung ge-
eignet. Die CKrS nutzt Konversionselektronen aus der K-Schale mit einer Energie von
17,824 eV. In der Dissertation von B. Ostrick wurde gezeigt, dass diese Quelle die no-
tige Stabilitdt der Linienlage von 60 meV gewdhrleisten kann, solange das verwendete
HOPG-Substrat rein ist und nicht mit einer Schicht von kondensiertem Restgas belegt
ist. Diese Reinheit wird mit Hilfe eines Nullellipsometrie-Aufbaus in PCSA-Anordnung
zur Schichtdickenbestimmung realisiert.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde der Ellipsometrie-Auftbau mit neuen Komponenten, wie
z.B. hochprizisen Rotationsdrehtischen, aufgebaut. Es wurde ein LabVIEW-Programm
geschrieben, dass iterativ die Polarisator- und Analysatorstellungen (P,A) bestimmt,
welche fiir eine bestimmte Schichtdicke zur Ausléschung des detektierten Lichts fithren.
Mit Hilfe dieses Programms wurde eine (P,A)-Kurve fiir die Kondensation von stabilem
Krypton auf dem HOPG-Substrat aufgenommen. Solch eine Kurve ermdoglicht die Be-
stimmung der Analyseparameter durch die Anpassung einer theoretischen Kurve an die
gemessene Kurve und die anschliefsende Zuordnung von einem experimentell bestimmten
(P,A)-Paar zu einer Schichtdicke d. Die Analyseparameter sind der Einfallswinkel auf
das Substrat ®¢, der eventuell komplexe Brechungsindex des aufgefrorenen Filmes Ny,
und der komplexe ordentliche Na, und der aufserordentliche Ny, Brechungsindex des
verwendeten Graphitsubstrates. Hierzu wurde in Zusammenarbeit mit T. Schéfer ein
Programm entwickelt, welches im Gegensatz zu friitheren Programmen auch die Aniso-
tropie des Graphitsubstrates beriicksichtigen kann. Weiterhin ist es bei dieser Anpassung
moglich geblieben, das Graphitsubstrat durch ein isotropes Aquivalent zu beschreiben.
Bei dieser Anpassung wurde ein systematischer Fehler aufgedeckt. Dieser ist erst bei
der aktuell aufgenommenen (P, A)-Kurve klar zu sehen, da es aufgrund des mittlerweile
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automatisierten Gaseinlasses zusammen mit der (P,A)-Paar Bestimmung mdglich war,
die Kurve sehr viel kleinschrittiger zu bestimmen als dies in der Vergangenheit der
Fall gewesen ist. Es wurde untersucht, ob die Abweichungen durch eine Variation der
Analyseparameter zu erkliren sind. Dies fiithrte jedoch zu keinem merklich verbesserten
Ergebnis. Eine weitere Moglichkeit fiir die Abweichungen wére, dass das Substrat, auf
dem das Krypton kondensiert, schon mit einer diinnen Schicht Restgas belegt ist. Im
einfachsten Fall wiirde dies eine Verschiebung der Startpunkte (Py,Ag) auf der theoreti-
schen Kurve bedeuten. Ein dementsprechender Test zeigte, dass dies zu einer Verschie-
bung in die falsche Richtung fiithrt. Die Annahme, dass eine Verschmutzung durch eine
einfache Verschiebung der Kurven realisiert werden kann, ist stark vereinfachend. Das
kondensierte Restgas besitzt eine andere Struktur und andere Brechungsindizes als der
kondensierte Kryptonfilm. Das System miisste durch ein 4-Schichtsystem beschrieben
werden.

Ein weiterer moglicher Grund wére eine Verdnderung der Filmstruktur mit zunehmen-
der Schichtdicke. Krypton, welches auf einem HOPG-Substrat adsorbiert wird, bildet
zundchst einen benetzenden Film und bei ungefihr 16 Monolagen setzt eine bulk“-
Kondensation in einer kristallinen fcc Struktur ein. Dies kann ebenfalls zur Folge haben,
dass bei der Analyse ein 4-Schichtsystem beriicksichtigt werden muss. Im Rahmen dieser
Diplomarbeit war eine dahingehende Anpassung des Analysemodells jedoch nicht mehr
moglich.

Eine weitere Erklarungsmoglichkeit fiir die Abweichungen zwischen der theoretischen
und der gemessenen Kurve, wére eine nicht zu vernachléssigende Rauhigkeit des Films
und eventuell des Graphitsubstrats. Bei der Analyse in der momentanen Form geht man
davon aus, dass die Grenzflachen des 3-Schichtsystems eben und parallel zueinander sind
(siehe Kap. 3.3.1).

Da die Temperatur Einfluss auf die Struktur der kondensierten Schicht hat, wird T.
Schifer im Rahmen seiner Diplomarbeit untersuchen, inwiefern die Gréfke und Form
der gemessenen (P,A)-Kurve von der Temperatur des Substrates abhéngt [Sch10]. Um
das Graphitsubstrat und auch die verwendeten optischen Komponenten als Ursache der
Abweichungen wirklich sicher auszuschliefen, ist es sinnvoll, eine Testmessung mit ei-
nem anderen idealeren Substrat, wie z.B. einem polierten Goldsubstrat, durchzufiihren,
welches auch von anderen Gruppen fiir Laserellipsometrie {iblicherweise eingesetzt wird.
Fiir die Aufgabenstellung beim KATRIN-Experiment, war es aber nicht méglich, ein
Goldsubstrat, welches nicht atomarglatt ist und eine grofe Kernladungszahl besitzt, zu
verwenden.

Desweiteren wurde im Rahmen dieser Arbeit untersucht, mit welchen Spiegeln ein
Ellipsometrie-Aufbau realisiert werden kann, bei dem ein polarsierter Laserstrahl iiber
Spiegel umgelenkt wird. Hierbei ist die wesentliche Anforderung an die Spiegel, dass diese
den Polarisationszustand des einfallenden Lichts nicht verindern. Es hat sich heraus-
gestellt, dass dielektrische Spiegel, die jeweils fiir den passenden Einfallswinkel und die
Wellenlénge des eingestrahlten Lichts, ausgelegt sind, die einzige Moglichkeit darstellen,
eine Laserellipsometrie aufzubauen, ohne dass die Polarisationédnderung am Spiegel und
die damit verbundenen Komplikationen in der Auswertung explizit mitberiicksichtigt
werden miisste. Auch bei diesen Spiegeln gibt es qualitative Unterschiede, jedoch zeigen
erste Testmessungen mit den Spiegeln des Typs (Laseroptik 11028J1) vielversprechende
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Ergebnisse. Im Rahmen der Diplomarbeit von D. Spitzer wird untersucht werden, ob
eine Bestimmung der (P,A)-Kurve moglich ist, wenn das Licht {iber diese Spiegel auf
das Substrat gefiihrt wird.
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