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Kapitel 1

Einleitung

In der vorliegenden Arbeit werden systematische Untersuchungen zur Charakterisie-
rung des COAting Test EXperiments (COATEX) durchgefiihrt, um eine Verbesserung
der Langzeitstabilitit und der Reproduzierbarkeit bei der Durchfithrung der COA-
TEX Messungen zu erzielen. Mit Hilfe von COATEX werden verschiedene kommerzi-
ell erhéltliche optische Beschichtungen auf ihre Bestdndigkeit gegen Tritium getestet.
Diese Beschichtungen werden fiir die Fenster der Probenzelle der im Rahmen fiir das
KArlsruher TRItium Neutrino Experiments (KATRIN) notwendigen LAser-RAman-
Spektroskopie (LARA) benétigt. Das Ziel des KATRIN-Experiments ist die direkte
Bestimmung der Neutrinomasse mit einer Sensitivitit von 0,2 eV /c? (C.L.) [KATO04].

In diesem Kapitel wird ein kurzer Uberblick iiber Neutrinos, deren Eigenschaften und
mogliche Methoden fiir deren Massenbestimmung gegeben. Zusatzlich folgt eine kurze
Beschreibung des Aufbaus und des Prinzips des KATRIN-Experiments. Im Anschluss
daran wird die Notwendigkeit von COATEX fiir das KATRIN-Experiment diskutiert
sowie ein kurzer Uberblick iiber die vorliegende Arbeit gegeben.

Neutrinos und ihre Eigenschaften

Die Postulation des Neutrinos erfolgte im Jahre 1930 durch W.Pauli [Pau30]. Hinter-
grund fiir dieses Postulat war, dass das beobachtete kontinuierliche Energiespektrum
des (-Zerfalls unter Annahme eines Zweikorperzerfalls nicht mit dem Energieerhaltungs-
bzw. dem Drehimpulserhaltungssatz zu vereinbaren war. Nur unter der Bedingung, dass
zusétzlich zu dem Elektron ein weiteres neutrales Elementarteilchen, welches den Spin
1/2 tragt, aus dem Kern emittiert wird, erfolgt keine Verletzung des Energieerhaltuns-
bzw. des Drehimpulserhaltungssatzes. Somit handelt es sich entgegen der Annahme
eines Zweikorperproblems tatsédchlich um ein Dreikérperproblem:

n - p+e + T (1.1)

Dieses von Pauli zunéchst als Neutron bezeichnete Elementarteilchen trigt ebenfalls
einen Teil der bei diesem Zerfall frei werdenden Energie. Erst nach Entdeckung der
heutigen als Neutron bezeichneten neutralen Nukleonen [Cha32] erfolgte 1934 durch E.
Fermi die Umbenennung dieses Teilchens in Neutrino [Fer34].

Aufgrund der Tatsache, dass Neutrinos nur der schwachen Wechselwirkung unterliegen
(siehe hierzu auch Tabelle 1.1), haben diese einen sehr kleinen Wirkungsquerschnitt von
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2 Kapitel 1. Einleitung

ca. 1,1 - 1074 cm? [Rei59]. Daher ist der Nachweis von Neutrinos sehr schwierig. Der
experimentelle Nachweis des ersten Neutrinos (Elektron-Antineutrino) konnte somit
erst im Jahre 1956 durch F. Reines and C.L. Cowan, also 26 Jahre nach der Postulation
des Neutrinos durch Pauli, anhand des inversen [-Zerfalls erbracht werden [Rei65]:

o+ p — et + n (1.2)

Hierbei wechselwirken die aus einem Kernreaktor stammenden Elektron-Antineutrinos
in einem Wassertarget, welchem Cadmium beigemischt wurde, mit Protonen. Unter der
Emission eines Positrons erfolgt die Umwandlung des Protons in ein Neutron. Durch
die Annihilation des Positrons mit einem im Wassertarget befindlichen Elektron ent-
stehen zwei Photonen, die detektiert werden kénnen. Das Neutron bewegt sich einige
Mikrosekunden durch das Wassertarget, bis es von dem in das Wasser beigemischte
Cadmium absorbiert wird. Der durch die Adsorption angeregte Cadmium-Kern zerfallt
in zwei Photonen, die wiederum detektiert werden kénnen [Ams07].

Das Myon-Neutrino und somit die Existenz einer zweiten Neutrinogeneration konnte im
Jahr 1962 von Leon Lederman, Melvin Schwartz and Jack Steinberger durch das AGS-
Experiment (Alternate Gradient Synchrotron) in Brookhaven nachgewiesen werden
[Dan62|. Die dritte Neutrinogeneration, das Tau-Neutrino, wurde im Jahr 2000 mit
dem DONUT-Experiment (Direct Observation of NU Tau) am Fermilab in Chicago
nachgewiesen [Kod01].

Neutrinos sind Teil des Standardmodells der Elementarteilchenphysik [Kla97], welches
die vereinheitlichte Theorie der elektroschwachen Wechselwirkung mit der Quanten-
chromodynamik verbindet [Pov06]. Die zwdlf fundamentalen Fermionen des Standard-
modells, ihre Eigenschaften und die dazugehorigen moglichen Wechselwirkungen sind
in Tabelle 1.1 zusammengefasst.

Neutrinooszillationen als Nachweis fiir eine von Null verschiedene Neutri-
nomasse

Im Standardmodell der Elementarteilchenphysik werden Neutrinos als masselos ange-
nommen [Per09]. Als im Jahr 1957 Pontecorvo die Existenz von Neutrinooszillationen
in Betracht zog [Pon57], wurde damit auch die Moglichkeit einer von Null verschiede-
nen Neutrinomasse diskutiert. Als Neutrinooszillationen werden periodische Uberginge
zwischen den Flavours der Neutrinos (Neutrinoflavours v, mit o = e, p, 7) bezeich-
net [Sch97]. Voraussetzung fiir das Auftreten von Neutrinooszillationen ist jedoch eine
von Null verschiedene Neutrinomasse, da im Allgemeinen die Flavoureigenzustinde
|va) der schwachen Wechselwirkung nicht identisch mit den Masseneigenzusténden |v;)
(i = 1,2,3) sind [Kla97]. Vielmehr ergeben sich die Flavoureigenzustédnde aus einer li-
nearen Superposition der Masseneigenzustéinde

3
|Voz> = ZUai ’Vi> (1.3)
i=1

[Ams07]. Bei der Mischungsmatrix U,; handelt es sich um eine unitdre 3x3 Matrix.
Die Wahrscheinlichkeit, ein Neutrino v, der Energie E mit dem Flavourzustand « nach



Tabelle 1.1: Uberblick iiber die zwolf Fermionen des Standardmodels der
Elementarteilchenphysik. Die zwolf Fermionen werden in Leptonen und Quarks
sowie in aufsteigender Masse in drei verschiedene Familien unterteilt. Hierbei wer-
den die unterschiedlichen Arten der Quarks sowie der Leptonen als Flavours (engl.
flavour = Geschmack) bezeichnet. Die Vermittlung der elementaren Wechselwirkun-
gen erfolgt iiber den Austausch von Vektorbosonen (Spin 1). Die Austauschteilchen
der schwachen Wechselwirkung (sw) sind die W*-Bosonen und das Z°-Boson, wel-
chen eine Masse von 80,4 GeV /c? bzw. 91,2 GeV /c? zugeschrieben wird [PDG12]. Bei
den Austauschteilchen der elektromagnetischen Wechselwirkung (em) handelt es sich
um Photonen und bei den Austauschteilchen der starken Wechselwirkung (st) um die
acht verschiedenen Gluonen. Weder den Photonen noch den Gluonen wird eine Masse
zugeschrieben. Tabelle nach [Pov06].

Fermionen Familie elektr.  Spin schwacher Isospin Wechsel-
1 2 3 Ladung linkshdg. rechtshdg. wirkungen
Ve Vy Ur 0 1/2 1/2 - SW
Leptonen
e u T -le] 1/2 1/2 0 SW, em
c t +2/31e] 1/2 1/2 0 sw, em, st
Quarks
s b -1/31le] 1/2 1/2 0 sw, em, st

einer Wegstrecke L im Flavourzustand g zu finden, ist gegeben durch

P(va = vg, L) = [(v3] [va(L))[? (1.4)
3 .mgL 2
= > UsUne 28 (1.5)
i=1
3 (mlzfmf)L
= > UyUkUsUge 28 (1.6)

i,j=1

[Ams07, Sch97]. Durch Umschreiben des Betragsquadrats in eine Doppelsumme wird
ersichtlich, dass die Wahrscheinlichkeit einer Anderung des Flavourzustands « in den
Flavourzustand § nach Zuriicklegen der Strecke L bei konstanter Neutrinoenergie von
der Differenz der Massenquadrate ( Am% =m? — mJQ) abhéngig ist. Somit kénnen Neu-
trinooszillationen nur im Falle einer nichtverschwindenden Neutrinomasse auftreten, da

sonst alle Am% = 0 waren.

Der experimentelle Nachweis von Neutrinooszillationen atmosphérischer Neutrinos konn-
te erstmals im Jahr 1998 anhand des Super-Kamiokande-Experiments (KAMIOKA

Nucleon Decay Experiment) erbracht werden [Fuk98]. Mit Hilfe des SNO-Experiments

(Sudbury Neutrino Observatory) [SNOO02] gelang der experimentelle Nachweis dafiir,

dass das von R.Davis im Homstake-Experiment beobachtete Defizit im Neutrinofluss

der aus Fusionsreaktionen stammenden Sonnenneutrinos [Dav68] ebenfalls auf Neutri-

nooszillationen zuriickzufiihren ist.

Aktuelle Werte fiir die Differenz der Massenquadrate sind nach [PDG12]:
Am2, = Am3, = (7,5+0,2) - 10°e¢V?/c? (1.7)

solar

Am2,, = Am3, = (2,325003) - 107%eV? /¢t (1.8)
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Abbildung 1.1: Massenszenarien der Neutrinos. Die Werte der Neutrinomas-
seneigenzustinde m; = mj, my, mg sind als Funktion des leichtesten Masseneigenzu-

stands m; gegeben. Im Falle eines hierarchischen Massenszenarios (m; < my < mgs)

ist mp klein im Vergleich zur Differenz der Massenquadrate Am?j =m? — mjz. Ist im

Gegensatz dazu m; grofl im Vergleich zur Differenz der Massenquadrate entsteht ein
quasi-degeneriertes Massenszenario (m; & my & mg). Die Abbildung ist aus [KAT04].

Durch den experimentellen Nachweis von Neutrinooszillatioen war somit bewiesen, dass
Neutrinos nicht masselos sein kénnen. Anhand von Neutrinooszillationen ist jedoch
lediglich die Bestimmung der Differenz der Massenquadrate méglich. Es kann jedoch
noch keine Aussage iiber die Massenskalen getroffen. Wie in Abbildung 1.1 dargestellt
werden zwei unterschiedliche Massenszenarien angenommen ([KATO04]):

o Hierachisches Massenszenario: m; < msy < ms

o (Quasi-degeneriertes Massenszenario: m; ~ ms ~ mg

Moégliche Methoden zur Bestimmung der Neutrinomasse

Die Bestimmung der absoluten Neutrinomasse kann iiber eine indirekte oder eine direk-
te Messung erfolgen. Zu den indirekten Methoden zéhlen die Bestimmung der Neutrino-
masse iiber eine kosmologische Abschitzung oder den neutrinolosen Doppel-5-Zerfall.
Im Gegensatz dazu zéhlt zu den direkten Methoden die Bestimmung der Neutrinomasse
iiber Flugzeitstudien oder iiber eine Untersuchung der Kinematik schwacher Zerfélle.
Eine genauere Beschreibung dieser vier Methoden wird im Folgenden gegeben:

Indirekte Methoden

e Bestimmung der Neutrinomasse iiber kosmologische Beobachtungen.
Neutrinos spielen eine grole Rolle in der Entwicklung des Universums. Es wird



geschitzt, dass vom Urknall ca. 10'2 mehr Neutrinos als Baryonen iibrig sind
[KATO04]. Bei einer Dichte von 336/cm? sind Neutrinos somit die zweithiufigsten
Teilchen [KAT04]. Aufgrund dieser hohen Neutrinoanzahl haben sie abhéngig von
ihrer Masse als heifle dunkle Materie, also leichte Teilchen mit einer relativisti-
schen Geschwindigkeit bei der Entkopplung von der Materie, zur Strukturbildung
des Universums beigetragen. Durch Beobachtungen der Entwicklung des Univer-
sums konnen somit Riickschliisse auf die gesamte Masse aller Neutrinos geschlos-
sen werden. Ebenso fiihrt umgekehrt eine Bestimmung der gesamten Masse aller
Neutrinos zu einem besseren Verstdndnis der Entwicklung des Universums.

Die Bestimmung der Summe der Neutrinomassen iiber eine kosmologische Ab-
schitzung ist stark modellabhéngig. Sie kann z.B. durch Studien iiber die Fluk-
tuationen der kosmischen Mikrowellenhintergrundstrahlung oder durch eine Mes-
sung der Rotverschiebung von Galaxien erfolgen [KATO04]. Bei der kosmischen
Hintergrundstrahlung handelt es sich um Strahlung im Mikrowellenbereich, wel-
che ca. 380 000 Jahre nach dem Urknall durch Entkopplung der Strahlung von
der Materie entstanden ist. Hintergrund hierfiir ist, dass aufgrund der Ausdeh-
nung des Universums und dem damit verbunden Absinken der Temperatur, ei-
ne Rekombination von Nukleonen und Elektronen zu hauptséichlich Wasserstoff
stattfinden konnte [Kla97]. Aufgrund des Defizits von freien Elektronen konnte
keine Thomson-Streuung (elastische Streuung von Photonen an freien Elektronen)
mehr stattfinden, wodurch die mittlere freie Wegldnge der Photonen vergréfert
wurde [Kla97].

Fine detaillierte Vermessung der kosmischen Hintergrundstrahlung erfolgte durch
den WMAP-Satellit (Wilkinson Microwave Anisotropy Probe) [WMA10]. Die
kosmische Hintergrundstrahlung kann als eine Schwarzkorperstrahlung mit einer
Temperatur von 2,73 K und kleinen Temperaturfluktuationen von der Grofien-
ordnung 10~° angesehen werden [Per09]. Diese Temperaturfluktuationen spiegeln
die Dichtefluktuationen im frithen Universum wieder. Kosmologische Modelle er-
lauben damit einen Riickschluss auf die Summe der Neutrinomassen. Aus den mit
dem WAMP-Satellit aufgenommen Daten konnte eine Obergrenze der Summe der
Neutrinomassen von

> m, <13eV/c?  (95% C.L.) (1.9)

bestimmt werden [Kom11].

Mit Hilfe aktueller Werte aus der Vermessung der kosmischen Hintergrundstrah-
lung durch den Planck-Satelliten (European Space Agency’s Planck satellite)
konnte die Obergrenze der Summe der Neutrinomassen auf

> m, <0,66—085eV/c>  (95% C.L.) (1.10)
[Plal3] eingeschrankt werden.

Bestimmung der Neutrinomasse iiber den neutrinolosen Doppel-3-Zer-
fall. Bei dem neutrinobehafteten Doppel-8-Zerfall (2v3/3) findet im Falle ei-
nes Doppel-8~-Zerfalls innerhalb eines Kerns ein gleichzeitiger Zerfall von zwei
Neutronen in zwei Protonen statt, wobei zwei Elektronen und zwei Elektron-
Antineutrinos emittiert werden

(AZ) = (AZ —2) + 2¢ + 2. (1.11)
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[Pov06]. Hierbei ist A die Massenzahl und Z die Kernladungszahl. Die Leptonen-
zahl ist bei diesem Zerfall erhalten. Bei dem Gesamtenergiespektrum der beiden
Elektronen handelt es sich um ein kontinuierliches Spektrum [Pov06]. Ursache
hierfiir ist, dass die beiden Elektronen einen unterschiedlichen Anteil der beim
Zerfall frei werdenden Energie wegtragen kénnen. Im Gegensatz dazu ist die Re-
aktionsgleichung des neutrinolosen Doppel-/3-Zerfall (Ov3-Zerfalls) im Falle eines
Doppel-3~-Zerfalls gegeben durch ([Ott08])

(AZ) = (AZ—2) + 2. (1.12)

Hierbei zerféllt innerhalb eines Atomkerns ein Neutron unter Aussendung eines
Elektrons und eines rechtshindigen Elektron-Antineutrinos (positive Helizitét) in
ein Proton

n—p+e + 7T (1.13)

Das rechtshéndige Elektron-Antineutrino verlésst jedoch nicht den Kern, sondern
wird als linkshéndiges Elektron-Neutrino (negative Helizitat) von einem anderen
Neutron absorbiert. Dieses Neutron zerféllt schliellich unter Emission eines Elek-
trons in ein Proton

Ve+n—>p+e . (1.14)

Da bei dem ersten (-Zerfall ein Elektron-Antineutrino emittiert wird und beim
zweiten Zerfall ein Elektron-Neutrino absorbiert wird ist das Auftreten des Ov33-
Zerfalls nur unter der Bedingung méoglich, dass das Neutrino ein Mayoranateilchen
ist. Dies bedeutet, dass das Neutrino sein eigenes Antiteilchen sein muss (v = 7,)
[Ams07]. Damit das Neutrino bei dem zweiten Zerfall als linkshéndiges Teilchen
absorbiert werden kann, besteht eine weitere Bedingung darin, dass eine Heli-
zitdtsanpassung infolge eines Spinflips stattgefunden haben muss (die Helizitat
projiziert den Spin auf die Impulsrichtung). Voraussetzung fiir diesen Spinflip
ist jedoch eine nicht verschwindende Neutrinomasse [Ams07]. Beim Ov/3-Zerfall
handelt es sich im Vergleich zum 2v35-Zerfall um ein monoenergetisches Gesam-
tenergiespektrum der beiden Zerfallselektronen [Pov06].

Der neutrinoloser Doppel-3-Zerfall (0v3/3) ist ein im Standardmodell verbotener
Zerfall, da dieser Zerfall zu einer Verletzung der Leptonenzahl um zwei Einheiten
(AL = 2) fihrt [Kla97]. Eine Beobachtung eines solchen Zerfalls deutet somit auf
eine Physik jenseits des Standardmodells hin [Ott08].

Die Zerfallsrate I'g, 35 des Ov33-Zerfalls ist von der sogenannten effektiven Majora-
na-Neutrinomasse me abhingig

To,ps = G%P% M| m2, (1.15)

[K1a97]. Hierbei ist GA# ein Phasenraumfaktor und M das Kernmatrixelement.
Die effektive Majorano-Neutrinomasse ist als kohdrente Summe der Masseneigen-
zustdnde m; gegeben

2
(1.16)

2 _
mee*

3
2
> Ugm
=1




[Ott08]. Bei den Ug; handelt es sich um komplexe Elemente der Neutrinomi-
schungsmatrix, welche die Majoranaphase enthalten. Damit kann bei Beobach-
tung eines neutrinolosen Doppel-S5-Zerfalls iiber die Zerfallsrate auf die effektive
Majorana-Neutrinomasse geschlossen werden.

Aktuelle Resultate stammen aus dem EXO-200-Experiments, bei welchem der
Zerfall von '36Xe untersucht wurde. Durch EXO-200 konnte eine Obergrenze der
effektiven Mayorana-Neutrinomasse von mee < 0,14-0,38 eV/c? (90% C.L) ermit-
telt werden [EXO12].

Zu erwihnen ist noch, dass die Bestimmung der Neutrinomasse tiber den Ovj35-
Zerfall ebenfalls modellabhéngig ist.

Direkte Methoden

¢ Bestimmung der Neutrinomasse iiber Flugzeitstudien. Eine grofie Neu-
trinoquelle erschliefit sich aus einer Supernovaxplosion vom Typ II am Ende der
Lebenszeit massereicher Sterne, welche einen Eisen-Kern aufweisen [Sch97]. W&h-
rend des Kollaps erfolgt durch eine Umwandlung von Protonen in Neutronen
infolge eines Elektroneneinfangs eine Freisetzung von Elektron-Neutrinos.

e +p—n+uve (1.17)

[Sch97]. Dieser Prozess wird auch als Deleptonisierung bezeichnet und dauert nur
wenige Millisekunden [K1a97]. Die Freisetzung eines weitaus groBeren Anteils an
Neutrinos aller Flavour erfolgt jedoch bei der Abkiihlung des bei der Deleptonisie-
rungsphase entstanden Neutronensterns infolge der Neutrinopaarerzeugung. Das
fiir diesen Prozess benétigte Elektron-Positron-Paar wird z.B. durch energiereiche
Photonen erzeugt

y—=etdteT S vat+Ta (= e, pu,T) (1.18)

[K1a97]. Dieser Prozess iiberdauert mehrere Sekunden. Bei einer Supernovaex-
plosion vom Typ II wird ca. 99% der frei werdenden Energie von den Neutrinos
weggetragen [Kla97].

Die Bestimmung der Neutrinomasse erfolgt iiber Flugzeitstudien. Die Flugzeit T
eines Neutrinos zur Erde, welches zur Zeit tgy von der Supernova emittiert wurde
und zur Zeit tg auf der Erde detektiert wurde, ist gegeben durch

T =ty — tey = (I;) [1 + (?gj)] (1.19)

[Per09]. Hierbei wurde angenommen, dass m2c* < E2. Somit ist die Flugzeit des
Neutrinos von der zuriickgelegten Strecke L, der Energie E, und der Neutrinomas-
se m, abhingig, wobei ¢ die Lichtgeschwindigkeit ist. Werden zwei verschiedene
Neutrinos mit unterschiedlichen Energien E,; > E,o betrachtet, ergibt sich bei
massebehafteten Neutrinos aufgrund der verschieden grofien Energien ein Lauf-

zeitunterschied von
Lm2c? 1 1
Aty = At v —_— = — 1.20
E SN + < % ) [E?/l EIQIJ ( )
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[Per09], wobei Aty = Atg; — Atgy die Differenz der Ankunftzeiten der beiden
Neutrinos auf der Erde ist und Atgy = Atgni — Atgne die Differenz der Ent-
stehungszeiten der beiden Neutrinos. Um schliellich die Neutrinomasse m, be-
stimmen zu koénnen, ist eine Messung von Atg und der beiden Neutrinoenergien
notig. Des Weiteren muss L eine bekannte Gréfle sein. Atgy ist jedoch ein un-
bekannter Parameter. Somit ist es fiir die Bestimmung der Neutrinomasse nétig,

eine Abschitzung von Atgy vorzunehmen. Daher ist diese Methode ebenfalls mo-
dellabhéngig [Sch97].

Bei der Supernova SN1987A im Jahre 1987 wurden etwa 10°® Neutrinos emittiert
[Per09]. Anhand von Flugzeitstudien konnte hier eine obere Grenze der Neutri-
nomasse von 5,7 eV/c? (95% C.L.) ermittelt werden [Lor02].

Bestimmung der Neutrinomasse iiber die Kinematik schwacher Zer-
falle. Eine Methode zur direkten Bestimmung der Neutrinomasse besteht in der
Analyse geladener Zerfallsprodukte aus schwachen Zerfillen [KAT04]. Somit kann
die Neutrinomasse m,; modellunabhéngig z.B. iiber die Kinematik des (-Zerfalls
bestimmt werden [Pov06]. Wie bereits erwéhnt, wird bei diesem Zerfall ein Neu-
tron unter Aussendung eines Elektrons und eines Elektron-Antineutrinos in ein
Proton umgewandelt. Der allgemeine Kern-5~-Zerfall ist gegeben durch

OX =2 Y e +7, (1.21)

[Dem10]. Die bei diesem Zerfall frei werdende Energie verteilt sich auf drei Teil-
chen: Tochterkern, Elektron und Elektron-Antineutrino. Zur Erzeugung eines
massiven Neutrinos wird Energie benotigt, welche der Grole der Ruhemasse des
Neutrinos entspricht. Diese Energie, die zur Erzeugung eines massiven Neutri-
nos bendtigt wird, steht somit den Zerfallsprodukten als kinetische Energie nicht
mehr zur Verfiigung. Dadurch wird das Energiespektrum der Elektronen von der
Neutrinomasse beeinflusst [K1a97]. Das Energiespektrum der Elektronen bei nicht
verschwindender Neutrinomasse, kann iiber Fermies Goldene Regel [Pov06] be-
rechnet werden zu

dN C-F(Z,E) - pe - (E+ mec?)(Eg — E)\/(Eo —E)2 —m2ct-9(Ey — E — m,c?)

dE
(1.22)

[KATO04]. Hierbei entspricht E der kinetischen Elektronenenergie, m, der Elektro-
nenmasse, pe dem Impuls des Elektrons, Ey der Endpunktsenergie (also der ma-
ximalen kinetischen Energie des Elektrons bei verschwindender Neutrinomasse)
und als m, wird die Neutrinomasse bezeichnet. Des Weiteren bezeichnet F(Z,E)
die Fermifunktion [Pov06]. Durch die Stufenfunktion © wird die Energieerhaltung
gewéhrleistet. Die Konstante C ist gegeben durch

G2

C= 272 cos? Oc [M|? (1.23)
[KAT04], wobei Gg die Fermi-Konstante, §c der Cabibbo-Winkel und M das
Kernmatrixelement ist [Pov06]. Der Einfluss der Neutrinomasse macht sich jedoch
nur am Endpunkt des Energiespektrums der Zerfallselektronen bemerkbar. So-
mit kann durch eine genaue Vermessung der Form des Spektrums im Bereich des
Endpunkts und durch einen Vergleich mit einem theoretisch berechneten Energie-
spektrum bei verschwindender Neutrinomasse (m, = 0) auf die Masse des Neutri-
nos geschlossen werden. In Abbildung 1.2 ist der Einfluss der Neutrinomasse auf



1.2
—~1.0
2
~0.8
[}
0.6
€04
o
00.2

0005 0 1520 3 2 -1 0

Energy (keV) E-E, (eV)

-_—

Count rate (arb.)

o N b~ OO © O

Abbildung 1.2: Einfluss der Elektron-Antineutrinomasse auf das Energie-
spektrum der Zerfallselektronen aus dem Tritium-3~-Zerfall. In Abbildung a
ist das gesamte Energiespektrum der Elektronen aus dem Tritium-g-Zerfall gezeigt.
In Abbildung b ist der Bereich um den Endpunkt vergroert dargestellt. Hier ist das
Energiespektrum der Elektronen sowohl fiir den Fall einer verschwindenden Neutri-
nomasse (m, = 0) als auch fiir den Fall eines massiven Neutrinos (m, = 1 eV/c?)
gezeigt. Es ist deutlich zu erkennen, dass das Energiespektrum der Elektronen am
Endpunkt von der Masse des Elektron-Antineutrinos beeinflusst wird. Darstellung
aus [KAT04, StulOa].

das Energiespektrum der Zerfallselektronen aus dem Tritium-8~-Zerfall gezeigt,
da fiir eine Bestimmung der Neutrinomasse aus der Kinematik schwacher Zerfélle
besonders der Tritium-3~-Zerfall

SH =3 Het ¢ + 7 (1.24)

geeignet ist [Pov06]. Der realtive Anteil der -Zerfélle ist proportional zu einem
Faktor (1/Eg)? [KAT04]. Um eine méglichst groe Anzahl an Zerfillen zu erhalten
ist somit ein S-Emitter mit einer geringen Endpunktsenergie Eg von Vorteil. Da-
her ist Tritium als S-Emitter besonders geeignet, da dieses mit Eg = 18,6 keV die
zweitniedrigste Endpunktsenergie besitzt. Des Weiteren weist Tritium eine relativ
kurze Halbwertszeit von 12,3 Jahren auf [KAT04], wodurch eine hohe spezifische
Quellaktivitdt gewdhrleistet wird. Die Elektronenkonfiguration des Tritiumatoms
sowie die des Tochterkerns ist sehr einfach. Dies vereinfacht die Berechnungen von
Korrekturen wie z.B Wechselwirkungen der Zerfallselektronen mit der Tritium-
quelle [KATO04]. Da es sich bei dem Tritium-3~-Zerfall um einen {ibererlaubten

Zerfall handelt, sind keine Korrekturen des Kernmatrixelemnts zu beriicksichtigen
[KATO04].

Anhand von Experimenten wie Mainz und Troitsk konnten durch Untersuchung des
[5-Elektronen Spektrums folgende Obergrenzen fiir die Neutrinomasse ermittelt werden

mye < 2,3 eV/c? (95% C.L.) Mainz (1.25)
mye < 2,05 eV/c? (95% C.L.) Troitsk (1.26)

[PDG12].

Das KArlsruhe TRItium Neutrino Experiment (KATRIN) [KAT04], welches sich noch
im Aufbau befindet, ist ein Experiment der néchsten Generation zur Bestimmung der
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Neutrinomasse iiber die Kinematik schwacher Zerféille, in dem der Tritium-S-Zerfall
ausgenutzt wird. Ziel des KATRIN-Experiments ist die direkte Bestimmung der Neu-
trinomasse mit einer Sensitivitit von 0,2 eV /c? (C.L.). Im Folgenden wird ein kurzer
Uberblick das KATRIN-Experiments gegeben.

Uberblick iiber das KATRIN-Experiment

Der Aufbau des KATRIN-Experiments ist in Abbildung 1.3 gezeigt. Im Folgenden wird
eine kurze Beschreibung der Hauptkomponenten von KATRIN gegeben. Als Grundlage
hierfiir dient der KATRIN Design Report [KATO04]:

e Das Calibration und Monitoring System. Das Calibration und Monitoring
System dient der Kalibrierung von z.B. der Spektrometerspannung und zur Un-
tersuchung systematischer Effekte. Mit Hilfe des Rear-Detektors findet z.B. auch
eine Uberwachung der Quellaktivitit statt.

o Die Tritiumquelle. Die fensterlose, gasformige Tritiumquelle (WGTS: Window-
less Gaseous Tritium Source) befindet sich in einem 10 m langen Rohr, welches
einen Innendurchmesser von 9 cm aufweist. Das molekulare Tritiumgas (T = 30 K),
welches eine isotopische Reinheit von mehr als 95% aufweist, wird in die Mitte
des Quellrohrs mit einer konstanten Rate eingespeist. Das molekulare Tritium-
gas wird an beiden Enden des Quellrohrs durch zwei differentielle Pumpeinheiten
(DPS1-R und DPSI1-F) wieder abgepumpt. Durch diesen Prozess wird ein zeit-
lich konstantes Dichteprofil (Sdule) an Tritiummolekiilen erzeugt [Babl2]. Um
keine Storungen dieser konstanten Sdule durch duflere Einfliisse hervorzurufen,
gibt es kein Fenster zwischen Quelle und Detektor (fensterlose Tritiumquelle).
Die Elektronen, welche durch den Tritium-5~-Zerfall entstehen, werden durch
ein magnetisches Feld (B = 3,6 T) zu beiden Enden des Quellrohrs geleitet.

e Das Transportsystem. Die aus dem Tritium-5~-Zerfall emittierten Elektronen
werden adiabatisch durch das Transportsystem zum Spektrometersystem gelei-
tet. Da der maximale Tritiumfluss in das Vorspektrometer 10~4 mbar 1/s nicht
iberschreiten darf, findet in dem Transportsystem eine weitere Reduktion des
Tritiumflusses um einen Faktor 10! statt (Tritiumfluss wurde bereits durch die
DPSI1-F verringert). Uber die differentiellen Pumpstrecke DPS2-F erfolgt eine
Reduktion des Tritiumfluss um einen Faktor 10°. Die sich an die differentielle

Hauptspektrometer
Vorspektrometer

e eopgeilii sin s
DPS1-R DPS1-F DPS2-F CPS
Tritiumquelle Transportsystem K
(WGTS) Detektor

Abbildung 1.3: Der Aufbau des KATRIN-Experiments. Insgesamt weist
KATRIN eine Léange von 70 m auf. Allein das Hauptspektrometer betragt bei einem
Durchmesser von 10 m eine Lénge von 24 m [KAT04] (Darstellung aus [Sch13]).
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Pumpstrecke anschlieffende kryogene Pumpstrecke CPS erzielt eine weitere Re-
duktion des Tritiumfluss um einen Faktor 107.

e Das Spektrometersystem. Das Spektrometersystem besteht aus einem kleine-
ren Vorspektrometer und dem Hauptspektrometer. Beide Spektrometer basieren
auf dem Prinzip eines MAC-E-Filters (Magnetic Adiabatic Collimation combined
with an Electrostatic Filter) [Kru83] (sieche Abbildung 1.4). Das kleinere Vor-
spektrometer dient als Filter, um niederenergetische Elektronen mit einer Ener-
gie unterhalb von 18,3 keV zu reflektieren. Diese niederenergetischen Neutrinos
liefern keinen Beitrag zur Bestimmung der Neutrinomasse. Somit gelangen in das
Hauptspektrometer nur Elektronen, welche Energien knapp unterhalb der End-
punktsenergie des Energiespektrums des Elektronen aus dem Tritium-3~-Zerfall
aufweisen. Dort findet die Vermessung der Form des Energiespektrums der Zer-
fallselektronen nahe dem Endpunkt statt. Die Energieauflésung betrdagt hierbei
0,93 eV.

e Der Detektor. Die Elektronen, welche das Spektrometersystem passieren kon-
nen, werden vom Detektor gezédhlt. Der Detektor ist eine segmentierte PIN-Diode
mit 148 Pixeln und einem Durchmesser von 9 cm [KAT13]. Bei dem Design des
Detektors wurde beriicksichtigt, dass eine Energieauflosung von AE < 600 eV
moglich ist. Eine Reduktion des Untergrunds auf nur wenige mHz erfolgt durch
eine passive und eine aktive Abschirmung. Auflerdem ist der Detektor fiir Test-
messungen mit einer Elektronenkanone in der Lage Zahlraten von bis zu einem
MHz zu verarbeiten.

COATEX im Rahmen des KATRIN-Experiments

Die Uberwachung der isotopischen Reinheit des Tritiumgases mit einer Priizision von
0,1% wird mit Hilfe eines LAser-RAman-Systems (LARA) am Tritiumlabor Karlsru-
he vorgenommen. Die fiir die LARA-Messungen verwendete Probenzelle zeichnet sich
durch vier beschichtete Fenster aus. Im Rahmen von LARA-Messungen, bei denen die
Probenzelle ca. drei Monate einer Tritiumgasmischung mit einer Reinheit von mehr als
98% und einem Tritiumpartialdruck von 138 mbar ausgesetzt war, konnten jedoch an
allen vier Fenstern Beschddigungen festgestellt werden [Fis11]. Aufgrund dieser Besché-
digungen ist es wahrscheinlich, dass die geforderte Préazision von 0,1% bei der fiir das
KATRIN-Experiment relevanten Bestimmung der Gaszusammensetzung beeintrachtigt
wird. Dadurch wére es moglich, dass die Bestimmung der Neutrinomasse mit einer an-
gestrebten Sensitivitit von 0,2 eV/c? (90% C.L.) nicht erreicht werden kann.

Zur Untersuchung dieser Beschiddigungen wurde im Jahre 2011 am Tritiumlabor Karls-
ruhe das COAting Test EXperiment (COATEX) entwickelt und in Betrieb genommen
[Sch11l]. COATEX dient zum Test verschiedener, kommerziell erhéltlicher, Beschichtun-
gen auf ihre Bestdndigkeit gegen Tritium. Bei der Deutung der ersten mit COATEX
durchgefithrten Messungen ergaben sich jedoch Unstimmigkeiten, welche auf eine feh-
lende Reproduzierbarkeit bei der Durchfithrung der COATEX-Messungen zuriickzufiih-
ren waren.

Daher wurden im Rahmen dieser Arbeit systematische Untersuchungen zur Charakte-
risierung von COATEX durchgefiihrt, um eine Verbesserung der Langzeitstabilitat und
der Reproduzierbarkeit bei der Durchfiihrung der COATEX Messungen zu erzielen.
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Abbildung 1.4: Das MAC-E-Filter Prinzip (Magnetic Adiabatic Collima-
tion combined with an Electrostatic Filter). Oben: Die aus dem Tritium-3~-
Zerfall emittierten Elektronen werden anhand eines magnetischen Fithrungsfeldes von
der Tritiumquelle (links) zum Spektrometer (rechts) geleitet. Hierbei bewegen sich die
Elektronen auf Zyklotronbahnen entlang des Fiithrungsfeldes. Die resultierende Raum-
winkel betrégt hier nahezu 27. Die Erzeugung des Magnetfeldes erfolgt iiber zwei su-
praleitende Magnete. Zwischen den beiden supraleitenden Magneten (Solenoide) fallt
das magnetische Feld um mehrere Gréflenordnungen ab. Infolge dieser Magnetfeldva-
riationen geht der urspriingliche transversale Impuls der Elektronen in eine longitu-
dinale Richtung iiber. Dies ist in der Abbildung unten dargestellt. Somit werden die
von der Quelle urspriinglich isotrop emittierten Elektronen zu einem Elektronenstrahl
parallel zum Magnetfeld und parallel zum elektrischen Feld transformiert. Das durch
zylindrische Elektroden erzeugte Potential Uy kann nur von Elektronen iiberwunden
werden, welche geniigend Energie aufweisen. Niederenergetische Elektronen werden
reflektiert. Die Elektronen, welche das Potential Uy iiberwinden konnten werden be-
schleunigt und zum Detektor geleitet. Nach [KAT04], Darstellung aus [Schll].

Die vorliegende Arbeit ist somit folgendermafen gegliedert. Zunichst erfolgt ein Uber-
blick {iber das Coating Test Experiment und die bisherigen durchgefiihrten Messungen.
Im Anschluss daran werden verschiedene systematische Untersuchungen vorgestellt,
anhand derer eine Untersuchung der Langzeitstabilitat des Versuchsaufbaus vorgenom-
men wurde. Auflerdem werden Moglichkeiten zur Verbesserung der Langzeitstabilitit
aufgezeigt. In Kapitel 4 wird der Begriff der mechanischen Reproduzierbarkeit auf-
gegriffen und dessen Bedeutung fiir COATEX anhand verschiedener systematischer
Untersuchungen ausfiihrlich diskutiert. Ein neues Design von COATEX wird in Ka-
pitel 5 vorgestellt. Erste Testmessungen geben Aufschluss dariiber, ob durch den neu
konzipierten Versuchsaufbau eine Verbesserung der Langzeitstabilitdt und der Repro-
duzierbarkeit bei der Durchfithrung der Messungen erzielt werden konnte. Im Letzten
Kapitel werden die wichtigsten Ergebnisse dieser Arbeit nochmals zusammengefasst
und ein Ausblick auf zukiinftige Arbeiten gegeben.



Kapitel 2

Uberblick iiber das Coating Test
Experiment und bisherige
Messungen

Das COAting Test EXperiment (COATEX) ist ein Experiment zum Test optischer
Beschichtungen auf ihre Besténdigkeit gegen Tritium. Dieses Experiment ist notwen-
dig, da im Rahmen der Laser-Raman-Spektroskopie am Tritiumlabor Karlsruhe (TLK)
Beschiddigungen an den optischen Fenstern der verwendeten Probenzelle aufgetreten
sind. COATEX dient sowohl der Untersuchung des Verlaufs dieser Beschiddigungen
nach einem weiterem Aussetzen der Fenster in eine Tritiumumgebung als auch dem
Test kommerziell erhéltlicher optischer Beschichtungen auf ihre Besténdigkeit gegen
Tritium.

In diesem Kapitel werden zunéchst die physikalischen Grundlagen der Laser-Raman-
Spektroskopie an Tritium dargelegt. Des Weiteren werden die Beschddigungen der op-
tischen Fenster beschrieben und es werden mogliche Ursachen fir das Auftreten dieser
Beschidigungen diskutiert. Im Anschluss daran erfolgt ein Uberblick iiber das Coating
Test Experiment.

Erste Messungen mit COATEX ergaben jedoch Unstimmigkeiten bei der Deutung der
Messergebnisse. Dies ist ein Hinweis darauf, dass es mit dem bisherigen Versuchsauf-
bau nicht moéglich ist, Messungen reproduzierbar durchzufiithren. Daher wird im letzten
Abschnitt dieses Kapitels die Notwendigkeit einer Charakterisierung von COATEX zur
Verbesserung der Langzeitstabilitdt und der Reproduzierbarkeit diskutiert, die gleich-
zeitig Grundlage dieser Arbeit ist.

2.1 Beschadigung optischer Fenster im Rahmen der Laser-
Raman-Spektroskopie an Tritium

Im Rahmen der LAser-RAman-Spektroskopie (LARA) an Tritium kam es zu einer Be-
schadigung optischer Fenster der verwendeten Probenzelle [StulOa, Fisll]. Bevor in
diesem Abschnitt die entstandenen Beschidigungen jedoch genauer beschrieben wer-
den, werden zunéchst die physikalischen Grundlagen der Laser-Raman-Spektroskopie
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behandelt, auf denen das Messprinzip der LARA-Messungen beruht. Im Anschluss dar-
an folgt eine detaillierte Beschreibung des LARA-Aufbaus. Zuletzt werden mogliche
Ursachen fiir das Auftreten der Beschddigungen an den LARA-Fenstern diskutiert.

2.1.1 Messprinzip der Laser-Raman-Spektroskopie und Beschreibung
des Laser-Raman-Aufbaus

Mit Hilfe der Laser-Raman-Spektroskopie wird die Bestimmung der fiir das KATRIN-
Experiment relevante Tritiumgaszusammensetzung ermdoglicht.

Messprinzip der Laser-Raman-Spektroskopie

Das Prinzip der Laser-Raman-Spektroskopie beruht auf einer inelastischen Streuung
von Photonen an Molekiilen [Ram29]. Die verschiedenen quantenmechanischen Streu-
vorginge sind vereinfacht in Abbildung 2.1 dargestellt. Wéhrend des Streuvorgangs
konnen Molekiile durch ein einfallendes Photon zu Rotations- und/oder Schwingungs-
anregungen angeregt werden (siehe Abbildung 2.2). Infolge einer solchen Molekiilan-
regung findet ein Energieiibertrag statt. Dieser Energieiibertrag fiihrt zu einer Ande-
rung der Wellenldnge des gestreuten Photons (siche Abbildung 2.1) [Lon02]. Da die
verschiedenen Molekiile unterschiedliche Anregungsenergien besitzen, erhédlt man das
sogenannten Raman-Spektrum, indem die Intensitdt in Abhéngigkeit der Wellenlén-
ge des gestreuten Photons aufgetragen wird (siche Abbildung 2.3). Die Q-Zweige der
Stokes-Raman-Streuung, hervorgerufen durch eine Schwingungsanregung, sind charak-

Rayleigh-Streuung Stokes-Raman-Streuung Anti-Stokes-Raman-Streuung

g o) g, 1) g )
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Abbildung 2.1: Vereinfachte, quantenmechanische Darstellung der Streu-
ung von Photonen an Molekiilen. Vor dem Streuvorgang befindet sich das Mole-
kiil in einem Anfangszustand |¢). Trifft ein einfallendes Photon auf das Molekiil, wird
dieses in einen Zwischenzustand |r) angehoben. Anschlieend nimmt es unter Aussen-
dung eines gestreuten Photons den Endzustand |f) ein. Als Rayleigh-Streuung wird
ein Streuvorgang bezeichnet, bei dem der Energiezustand des Molekiils vor und nach
der Streuung identisch ist. Somit erfolgt auch keine Wellenldngendnderung des ge-
streuten Photons. Es handelt sich hierbei um eine elastische Streuung. Bei der Stokes-
Raman-Streuung weist das Molekiil nach dem Streuvorgang einen hoheren Energie-
zustand auf als zuvor. Die Wellenlénge des Photons wird hierbei zu einer gréfleren
Wellenlénge verschoben. Im Gegensatz dazu weist das Molekiil bei der Anti-Stokes-
Raman-Streuung nach dem Streuvorgang einen geringeren Energiezustand auf. Die
Wellenlénge des Photons wird hierbei zu einer kiirzeren Wellenlénge verschoben. Bei
der Stokes-Raman- und bei der Anti-Stokes-Raman-Streuung handelt es sich um in-
elastische Streuvorgénge (nach [Lon02], Darstellung nach [Stul0a]).
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teristisch fiir die sechs verschiedenen Wasserstoffisotopologe (T2, DT, Do, HT, HT, Hy).
Wasserstoffisotopologe sind zweiatomige Wasserstoffmolekiile. Die Atome der Wasser-
stoffmolekiile bestehen alle jeweils aus einem Proton, jedoch einer verschiedenen An-
zahl an Neutronen. Im Raman-Spektrum sind die sechs Wasserstoffisotopologe deutlich
voneinander getrennt erkennbar. Mit Hilfe dieser der Laser-Raman-Spektroskopie ist es
somit moglich, die verschiedenen Wasserstoffisotopologe nachzuweisen und anhand der
Hoéhe der einzelnen Zweige im Raman-Spektrum und der Ubergangswahrscheinlichkei-
ten Aussagen iiber die Gaszusammensetzung zu treffen [StulOa, StulOb].

S
[ -

Rotationsanregung Schwingungsanregung

Rotationsschwingungsanregungen

Abbildung 2.2: Schematische Darstellung der Anregungsformen bei einem
zweiatomigen Molekiil. Sind zwei Molekiile starr miteinander gekoppelt, findet,
im Falle einer Anregung, eine Rotation um deren Massenschwerpunkt statt. Sind die
beiden Molekiile nicht starr miteinander gekoppelt, sondern durch eine Feder verbun-
den, entsteht bei Anregung des zweiatomigen Molekiils eine Schwingung entlang der
horizontalen Achse der Feder. Dies wird als Schwingungsanregung bezeichnet. Eine
Kombination von Rotations- und Schwingungsanregung wird Rotationsschwingungs-
anregung genannt.
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Abbildung 2.3: Berechnete Spektrum einer Gasmischung aus allen sechs
Wasserstoffisotopologen. Bei der Simulation dieses Spektrums wurde angenom-
men, dass die Molekiilanregung durch einen Laserstrahl mit einer Wellenlénge von
532 nm stattfindet (dquivalent zur Wellenldnge des Lasers im LARA-Aufbau). Die
deutlich voneinander getrennten Q;-Zweige sind charakteristisch fiir die sechs verschie-
denen Wasserstoffisotopologe und liegen in einem Wellenl&ngenbereich von 610 nm bis
685 nm. Die Q;-Zweige entstehen durch eine Schwingungsanregung der Molekiile bei
einer Stokes-Raman-Streuung. Die im selben Wellenldngenbereich weniger intensiven
Zweige sind die O;- und Si-Zweige. Diese entstehen ebenfalls infolge einer Stokes-
Raman-Streuung und einer hierbei hervorgerufenen Schwingungsanregung der Mole-
kiile. Ebenso finden die So-Zweige im Bereich von 532 nm bis 570 nm ihren Ursprung
in einer Stokes-Raman-Streuung. Bei der Molekiilanregung handelt es sich allerdings
um eine reine Rotation. Der Qg-Zweig bei einer Wellenldnge von 532 nm, welcher
durch eine Rayleigh-Streuung hervorgerufen wird, ist nicht dargestellt (Abbildung
aus [StulOal).
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Der Laser-Raman-Aufbau

Ein typischer Laser-Raman-Aufbau am Tritiumlabor Karlsruhe ist in Abbildung 2.4
gezeigt. Da mit Hilfe der Laser-Raman-Spektroskopie die Reinheit des Tritiumgases
tiberwacht werden soll, wird die LARA-Zelle in den inneren Tritiumkreislauf (Inner-
Loop-System) des KATRIN-Experiments eingebunden [Bab12]. Abbildung 2.5 enthélt
eine vereinfachte Darstellung des Inner-Loops. Die LARA-Zelle ist die einzige Kompo-
nente des gesamten LARA-Aufbaus, welche mit Tritium in Kontakt kommt. Deshalb
ist es notig, sie in einer Handschuhbox unterzubringen, welche als zweite Hiille dient,
um einen sicheren Umgang mit Tritium zu gewéhrleisten. Naheres zum Zweihiillen-
und Tritiumriickhaltesystem am Tritiumlabor Karlsruhe kann in [Bes08] nachgelesen
werden. Eine Justierung der optischen Komponenten innerhalb einer Handschuhbox
wére jedoch duflerst schwierig. Deshalb wird nicht der gesamte Laser-Raman-Aufbau
innerhalb einer Handschuhbox untergebracht. Lediglich die LARA-Zelle befindet sich
in einem Appendix einer Handschuhbox (siehe Abbildung 2.6), in der Teile des Inner-
Loops und ein vereinfachter Kreislauf des Inner-Loops (LOOPINO) untergebracht sind
[Fis11].

Fenster
mit optischen
Beschichtungen

LARA-Zelle

Spektrometer
und CCD

Abbildung 2.4: Fotografie eines typischen Laser-Raman-Aufbaus am Triti-
umlabor Karlsruhe. Die Abbildung zeigt einen gedffneten LARA-Aufbau (Abbil-
dung aus [Mirll]). Zur Anregung der Gasmolekiile wird hierbei ein Laser verwendet,
der eine maximale Leistung von 5W besitzt. Die Wellenléinge des Laserslichts betrégt
532 nm. Der ausgesandte Laserstrahl gelangt iiber verschiedene optische Komponenten
zu der sogenannten LARA-Zelle [Eng92|, welche das zu untersuchende Gas enthélt.
Der rote Pfeil deutet das gestreute Licht an. Dieses wird zunéchst in eine Glasfaser
eingekoppelt und erreicht iiber diese das Spektrometer und die CCD, welche dazu
dient, das Raman-Spektrum aufzunehmen. Eine genauere Beschreibung der verwen-
deten optischen Komponenten und deren Funktionsweisen kann in [Mir11] nachgelesen
werden.
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Abbildung 2.5: Vereinfachte, schematische Darstellung des Inner-Loop-
Systems des KATRIN-Experiments. Das Gas wird von der Tritiumquelle des
KATRIN-Experiments abgepumpt und zu einem Palladium-Silbermembran-Filter ge-
leitet. Dieser Filter ist nur fiir Wasserstoffisotope durchléssig [KAT04]. Verunreinigun-
gen wie Methane oder Zerfallsprodukte (He) werden herausgefiltert und in den Outer-
Loop eingespeist, der den dufleren Tritiumkreislauf darstellt [Fis11]. Der Outer-Loop
dient zur Aufbereitung von verunreinigten Gasen und umfasst die gesamte Infrastruk-
tur des Tritiumlabors Karlsruhe. Genaueres zum Outer-Loop kann in [StulOa] nachge-
lesen werden. Nach Aufbereitung der Gase kann Tritium mit einer Reinheit von mehr
als 95% [KATO04] in das Inner-Loop-System zuriickgefithrt und in einen Einlassbehél-
ter eingespeist werden. Dort wird es mit dem Gas aus dem Inner-Loop zusammenge-
fiihrt, das den Palladium-Silbermembran-Filter passieren konnte. Ausgehend von dem
Einlassbehilter durchstromt das Tritiumgas die LARA-Zelle. Die Uberwachung der
Gaszusammensetzung findet mit dem in Abbildung 2.4 gezeigten LARA-Aufbau statt.
Nach Durchstromen der LARA-Zelle wird das Tritiumgas tiber einen druckkontrollier-
ten Einlassbehélter zuriick zur Tritiumquelle geleitet (Darstellung in Anlehnung an
[Bab12, Fisl1]).
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Abbildung 2.6: Fotografie des LARA-Aufbaus und der LAR A-Zelle, die sich
innerhalb des Appendix einer Handschuhbox befindet. Links in der Abbildung
ist der LARA-Aufbau auerhalb der Handschuhbox gezeigt. Da die LARA-Zelle mit
Tritium in Kontakt kommt, befindet sie sich in einem Appendix einer Handschuhbox,
die Tritiumkreisldufe enthélt. Dieser Appendix ist in der Abbildung rechts oben darge-
stellt. Rechts unten ist die LARA-Zelle innerhalb des Appendix zu sehen (Abbildung
der LARA-Zelle aus [Fis10]).

2.1.2 Beschidigung der optischen Fenster der LARA-Zelle

Wie in Kapitel 2.1.1 erwédhnt, ist die Laser-Raman-Zelle (Abbildung 2.7) das einzi-
ge FElement des Laser-Raman-Aufbaus, welches mit Tritium in Kontakt kommt. Die
LARA-Zelle besteht aus einem wiirfelférmigen Vakuumbehélter mit zwei Zuleitungen.
Dadurch kann die LARA-Zelle an den Inner-Loop Kreislauf des KATRIN-Experiments
angeschlossen werden. Dies ermoglicht eine Durchflutung der LARA-Zelle mit Tritium-
gas. An allen vier Seitenflachen der LARA-Zelle sind in Flansche eingeschweifite Fens-
ter angebracht. Die Fenster bestehen aus UHV-dichtem Quarzglas und sind zusétzlich
mit Antireflexionsbeschichtungen iiberzogen. Die Beschichtungen der beiden LARA-
Fenster, die einem direkten Kontakt des Laserstrahl ausgesetzt sind, sind dementspre-
chend auf eine Wellenldnge von 532 nm ausgelegt. Die Beschichtungen der beiden an-
deren Fenster der LARA-Zelle sind Breitbandantireflexionsbeschichtungen, welche auf
einen Wellenlédngenbereich von 450 — 750 nm optimiert sind [Sch1l]. Die LARA-Zelle
wurde nach dem Design von U. Engelmann hergestellt [Eng92].

Nachdem die LARA-Zelle ca. drei Monate einer Tritiumgasmischung mit einer Rein-
heit von mehr als 98% bei einem Partialdruck von 183 mbar ausgesetzt war, wurde eine
Beschidigung an allen vier optischen Fenstern der LARA-Zelle festgestellt [Fis11]. Ein
solcher Schaden ist in Abbildung 2.7 zu sehen. Die Beschiddigungen sind als schwarze
Punkte zu erkennen. Eine Folge dieser Beschiddigungen ist eine Intensitdtsreduktion
des Laserstrahls beim Passieren der LARA-Fenster. Dadurch entsteht ebenfalls eine In-
tensitdtsminderung des gestreuten Lichts [Sch11], da dieses infolge der Beschédigungen
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Abbildung 2.7: Fotografie der Laser-Raman-Zelle und eines Fensters mit
Beschidigung. In der Abbildung ist links eine Fotografie der LARA-Zelle und rechts
ein beschadigtes Laser-Raman-Fenster gezeigt. Die Beschiddigungen sind hier deut-
lich als schwarze Punkte erkennbar [Sch1l]. Abbildung des beschédigten Fensters aus
[Sch11]

absorbiert werden kann. Dies wiirde wiederum zu einer Verdnderung der spektralen
Effizienz von LARA fiihren. Somit wére keine Kalibrierung [Rup12] und dadurch auch
keine Quantifizierung mehr moglich.

Fir das KATRIN-Experiment sind alternierened Messphasen und Phasen zur Kalibrie-
rung uber einen Zeitraum von fiinf Jahren geplant. Der Anteil der Messzeit innerhalb
eines Jahres soll hierbei 0,6 Jahre betragen. Dies ist notwendig, damit nach fiinf Jahren
die gesamte Laufzeit des KATRIN-Experiments insgesamt drei Jahre betrégt [KAT04].
Fir die KATRIN-Messungen ist es somit von entscheidender Bedeutung, dass die be-
schichteten Fenster einem Langzeitbetrieb von mehr als sechs Monaten standhalten.
Dies ist notig, um die Anzahl der Fensterwechsel moglichst gering zu halten. Aufler-
dem ware eine Unterbrechung der KATRIN-Messung aufgrund eines notwendigen Aus-
tauschs der Fenster ausgeschlossen, da dies mit einem erheblichen Zeitverlust verbunden
ware. Aus diesem Grund ist es notig, eine Beschichtung zu finden, die einem Langzeit-
betrieb des KATRIN-Experiments standhélt.

Zur Untersuchung verschiedener Beschichtungen auf ihre Bestédndigkeit gegen Tritium
wurde am Tritiumlabor Karlsruhe das Coating Test Experiment (COATEX) entwi-
ckelt [Sch11]. Bevor jedoch ein Uberblick iiber dieses Experiment gegeben und das
Messprinzip vorgestellt wird (siehe Kapitel 2.2), wird zunéchst der typische Aufbau der
Beschichtungen der Laser-Raman-Fenster beschrieben und es werden mogliche Ursa-
chen fiir die Entstehung der Beschddigungen diskutiert.

2.1.3 Aufbau der Beschichtungen der optischen Fenster

Der typische Aufbau der Beschichtungen, die mit Hilfe von COATEX auf ihre Triti-
umbestandigkeit getestet werden sollen, ist in Abbildung 2.8 schematisch dargestellt.
Die oberste Schicht besteht immer aus einer Siliziumdioxid-Schicht (Quarz). Danach
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Abbildung 2.8: Schematische Darstellung des Aufbaus der optischen Be-
schichtungen.

wechseln sich Schichten aus Metalloxid und Siliziumdioxid ab. Das eigentliche Fenster
der LARA-Zelle ist ebenfalls aus Siliziumdioxid (Quarzglas) hergestellt.

2.1.4 Mogliche Ursachen fiir die Beschiadigung der optischen Fenster

Bei der Suche nach méglichen Ursachen fiir eine Beschddigung der LARA-Fenster miis-
sen die Bedingungen betrachtet werden, denen die beschichteten Laser-Raman-Fenster
ausgesetzt wurden. Daher werden hier drei Effekte vorgestellt, die zur Beschidigung
der Fenster beitragen konnten:

e Beschidigung durch Grobvakuum
¢ Beschéddigung durch ionisierende Strahlung

e Beschidigung durch Wasserstoffumgebung

Eine detailliertere Beschreibung dieser drei vorgestellten Beschidigungsmechanismen
ist in [Sch11] nachzulesen. Des Weiteren ist eine Beschadigung der beschichteten Fenster
durch die Entstehung von Fluorwasserstoff moglich. Zudem erfolgt in diesem Abschnitt
ebenfalls eine Begriindung fiir die mégliche Entstehung von Fluorwasserstoff.

Beschiadigung durch Grobvakuum

Wie schon in Kapitel 2.1.2 erwahnt, wird die LARA-Zelle iiber eine Zuleitung an den
Inner-Loop Kreislauf angeschlossen und somit mit Tritium durchflutet. Hierbei herrscht
ein Gesamtdruck von 150 — 200 mbar. Diese GroBenordnung gehort zum Bereich des
Grobvakuums.

A. K. Burnham et al. [Bur00] und Xu Shi-Zhen [SZ08] haben festgestellt, dass bei ei-
ner Laserbestrahlung einer in Vakuumumgebung befindlichen Probe ein beschleunigtes
Wachstum von Punktdefekten im Glas entsteht. Eine Folge davon ist die Bildung einer
substochiometrischen SiOs-Schicht. Dies bedeutet eine Verminderung des Sauerstoffge-
halts in der SiO2-Schicht. Infolge dessen kommt es daher neben einer Verminderung
der Transmission zu einer Erhohung der Photolumineszens und der Absorption.
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Des Weiteren deuteten Experimente von T.M.Stephan [Ste93] auf eine Bildung einer
Kohlenwasserstoffschicht auf den Fenstern in einer Vakuumumgebung hin. Dies wiir-
de ebenfalls zu einer Verminderung der Transmission sowie zu einer Steigerung der
Fluoreszenz und der Streuung fithren.

Beschadigung durch ionisierende Strahlung

Eine weitere Tatsache ist, dass die LARA-Fenster, wegen der Radioaktivitit des Triti-
umgases, stidndig ionisierender S-Strahlung ausgesetzt sind. Dies ergibt sich aus einer
Betrachtung des Tritium-/3-Zerfalls

H — *Het + e + 7% (2.1)

Wiéhrend des Tritium-(-Zerfalls kommt es zu einer Freisetzung von Elektronen, welche
maximal eine Energie von 18,6 keV besitzen [KKAT04].

Aussagen iiber den Einfluss von ionisierender Strahlung liefern insbesondere die Ar-
beiten von R. A. B. Devine [Dev94], als auch die von J. R. Pitts und A.W. Czandern
[Pit86]. Bei der Untersuchung der Auswirkung von ionisierender Strahlung auf amor-
phes SiOs stellte R.A.B. Devine eine Verdichtung des SiOs fest. Es finden hierbei Ver-
dichtungen von ungefihr 3 — 4% statt. Eine Anderung der Verdichtung des SiOs fiihrt
zu einer Verdnderung des Brechungsindexes um bis zu 1% [Dev94]. Dies hétte wieder-
um eine Anderung der optischen Eigenschaften der Fenster, wie z.B. eine Anderung der
Reflexionseigenschaften, zur Folge [Fis12].

J. R. Pitts und A. W. Czandern entdeckten bei einer Untersuchung des Einflusses
ionisierender Strahlung auf SiOs-Fenster das Auftreten von substéchiometrischem SiOo
[Pit86], was eine Verminderung des Sauerstoffgehalts in der SiO2-Schicht bedeutet. Dies
verursacht wiederum Transmissionsverluste und eine Erhohung der Photolumineszens
sowie der Absorption. Hierbei ist noch zu erwidhnen, dass bei diesem Experiment der
Energiebereich der Elektronen (0,25 — 8 keV, [Pit86]), mit denen die Fenster bestrahlt
wurden, in einer &hnlichen Gréfenordnung lag, wie die Elektronen sie aus dem Tritium-
(B-Zerfall aufweisen.

Beschiadigung durch Wasserstoffumgebung

Bei dem Tritiumgasgemisch, welches die LARA-Zelle durchstrémt, handelt es sich nicht
um reines molekulares Tritium. Das Gasgemisch weist lediglich eine Tritiumreinheit
von ca. 95% auf [Fisl1]. Aus diesem Grund kann eine Beschiddigung der Fenster durch
Wasserstoffumgebung eine weitere mogliche Ursache darstellen.

Die Arbeitsgruppe von A. Ibarra [Iba07] untersuchte den Diffusionsprozess von Deu-
terium bei Proben aus Quarzglidsern, in welche Deuterium implantiert wurde. Hierbei
wurde festgestellt, dass das Aussetzen der Proben in eine ionisierende Strahlung den
Diffussionsprozess von Deuterium beschleunigt [Iba07]. Im Gegensatz dazu ergaben Ex-
perimente von J. D. Fowler et al [Fow77], dass ionisierende Strahlung keine Auswirkun-
gen auf den Diffusionsprozess hat. Sie stellten bei Ty-Diffusionsexperimenten lediglich
eine erhohte Diffusion von Ty durch Verunreinigungen in den Proben fest [Fow77].
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Beschiadigung durch Entstehung von Fluorwasserstoff

Aufler der moglichen Entstehung einer Beschiddigung der Fenster infolge von Grobva-
kuum, ionisierender Strahlung und einer Wasserstoffumgebung, kann ebenfalls durch
die Entstehung von Fluorwasserstoff (HF) [Wib95], eine Beschadigung der Fenster her-
vorgerufen werden.

Fluorwasserstoff entsteht bei einer Reaktion aus molekularem Fluor und molekularem
Wasserstoff [Wib95]:

Fy+ Hy, — 2HF (2.2)

Da wéhrend LARA-Messungen die LARA-Zelle jedoch mit einem Gasgemisch durch-
flutet wird, welches eine Tritiumreinheit von mehr als 98% aufweist [Fisll], ist die
Entstehung von Fluorwasserstoff durch eine Verbindung aus Tritium und Teflon ent-
scheidend. Wie bereits erwahnt, ist Tritium ein Wasserstoffisotop. Das chemische Ver-
halten von Isotopen ist jedoch sehr dhnlich, da fiir die Chemie hauptséchlich nur die
Elektronen und der Aufbau der Elektronenhiille eine Rolle spielen [Sch08]. Daher kann
die Reaktionsgleichung 2.2 ebenfalls fir Tritium aufgestellt werden:

Fy+ Ty — 2TF (2.3)

In der vereinfachten Version des Inner-Loops, welcher LOOPINO genannt wird, wurde
ein Ventil identifiziert, in welchem Teflon verbaut ist (siehe Abbildung 2.9). Somit
entspricht dieses Ventil nicht den Anforderungen des Tritiumlabors Karlsruhe, welche
durch die , Technischen Liefe- und Abnahmebedingungen® (TLAs) definiert sind. Unter
anderem ist durch die TLAs festgelegt, dass Armaturen aus nicht rostenden Stédhlen
herzustellen sowie metallisch dichtend auszufithrend sind [TLA11]. In Abbildung 2.10
ist eine schematische Darstellung von LOOPINO gezeigt. Das Teflon-Ventil ist hier mit
einem Pfeil gekennzeichnet. Teflon ist ein Polymer aus Fluor und Kohlenstoff. Die
Summenformel fiir Teflon lautet CoFy4 [Fes02].

Bei 25°C betragt die mittlere Bindungsenergie von Kohlenstoff (C) und Flour (F) ca.
452 % [Bud11]. Unter Verwendung der Avogadrokonstante ergibt sich, dass zur Auf-

Ventilsitz hergestellt
|_‘J7 —|_’_| aus Teflon
Ao

]

Abbildung 2.9: Schematische Darstellung eines Ventils mit Sitz aus Teflon.
Durch Herabschrauben des Ventilsitzes ist es moglich den Gasfluss durch das Ventil
zu regeln. Der Sitz des Ventils, welcher direkt mit dem Tritiumgas in Kontakt kommt,
besteht aus Teflon. Somit ist eine Bildung von Fluorwasserstoff moglich.
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teflonhaltiges Ventil

LARA-Zelle
druck-

kontrollierter
Einlass-
behilter

Ventil

Abbildung 2.10: Schematische Darstellung des vereinfachten Tritiumkreis-
laufs des Inner-Loops (Loopino). Das Tritiumgasgemisch wird hier von einem
druckkontrollierten Einlassbehélter abgepumpt und zur LARA-Zelle geleitet. Nach
Durchfluten der LARA-Zelle erfolgt eine Riickfiihrung des Tritiumgasgemischs in den
druckkontrollierten Einlassbehélter. Diese Riickfithrung geschieht tiber ein teflonhal-
tiges Ventil.

l6sung einer Bindung eine Energie von 4,7 eV bendtigt wird:

J J
452000 — =7,5-107" ———— 2.4
52000 mol 7510 Bindung (24)
eV
=47 — 2.
)7 Bindung (25)

Des Weiteren liegt bei 25°C die mittlere Bindungsenergie von Wasserstoff (H) und
Fluor (F) bzw. von Tritium (T) und Fluor (T) bei ca. 565 =L [Budll]. Somit ergibt
sich durch eine dquivalente Rechnung wie oben, dass zum Auflésung einer H-F-Bindung
bzw. einer T-F-Bindung eine Energie von 5,9 €V bendétigt wird.

Bei dem Tritium-{3-Zerfall (sieche Gleichung 2.1) werden jedoch Elektronen freigesetzt,
welche eine maximale Energie von 18,6 keV aufweisen. Aufgrund dieser zur Bindungs-
energie von C — F bzw. T — F vergleichsweise hohen Energie kann somit die Verbindung
aus Kohlenstoff und Fluor aufgelost werden und eine Bindung aus Tritium und Fluor
entstehen.

Wie in Abschnitt 2.2.1 bereits erwahnt bestehen die Fenster der LARA-Zelle aus SiOs.
Diese Fenster sind zusatzlich alternierend mit SiO2-Schichten und Metalloxid-Schichten
beschichtet. Die oberste Schicht besteht immer aus SiOs. Fluorwasserstoff hat eine
auflerst aggressive Wirkung auf SiO4. Bei einer Reaktion aus Fluorwasserstoff und SiO»

[Ger06] kommt es daher unter Bildung von gasférmigen Siliziumtetrafluorid (SiFy) und
Wasser (H20) zu einer Auflésung des SiOy und somit zu einer Auflosung der Fenster
(siehe auch [DOE93].

Aufgrund der Tatsache, dass das Ventil in LOOPINO Teflon enthélt, ist somit die Ent-
stehung von Fluorwasserstoff moglich, wodurch eine Beschddigung der Laser-Raman-
Fenster hervorgerufen werden konnt. Diese Erklarung ist zwar sehr wahrscheinlich,
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dennoch kann nicht ausgeschlossen werden, dass fiir die beobachteten Beschadigungen
noch andere Ursachen in Betracht kommen. Um jedoch eine Beschiddigung der Fens-
ter infolge der Entstehung von Fluorwasserstoff auszuschliefen, wurde das teflonhaltige
Ventil im LOOPINO-Kreislauf durch ein voll-metallisches Ventil ersetzt.

2.2 Uberblick iiber das Coating Test Experiment

Wie in Kapitel 2.1.2 beschrieben wurde, nachdem die LARA-Zelle ca. drei Monate
einer Tritiumgasmischung mit einer Reinheit von mehr als 98% bei einem Partialdruck
von 183 mbar ausgesetzt war, eine Beschiddigung an allen vier optischen Fenstern der
LARA-Zelle festgestellt [Fisl1]. Zur Untersuchung des aufgetretenen Schadens wurde
2011 am Tritiumlabor Karlsruhe das Coating Test Experiment entwickelt und in Betrieb
genommen [Sch11]. Des Weiteren sollen mit Hilfe des Experiments weitere, kommerziell
erhéltliche Beschichtungen, auf ihre Bestdndigkeit gegen Tritium getestet werden. Nach
Moéglichkeit soll mit Hilfe von COATEX eine geeignete Beschichtung fiir die Fenster
der LARA-Zelle gefunden werden, die einem Langzeitbetrieb des KATRIN-Experiments
standhalten.

In diesem Abschnitt werden zunéchst die verschiedenen Beschichtungstypen vorgestellt,
die mit Hilfe von COATEX auf ihre Tritiumbestdndigkeit getestet werden. Im An-
schluss daran werden drei verschiedenen Uberwachsmethoden vorgestellt, mit denen die
Proben, nach einer gezielten Aussetzung in eine Tritiumumgebung, auf eine mogliche
Beschidigung untersucht werden kénnen. Dazu zéhlen eine Differentialinterferenzkon-
trastmessung und eine Oberflichenuntersuchungen der Proben mit Hilfe eines optischen
Mikroskops. Diese beiden Methoden werden in Abschnitt 2.2.3 vorgestellt. Die dritte
Moglichkeit, eine mogliche Beschddigung zu erkennen, liegt in der Durchfiihrung von
Transmissions-/Reflexionsmessungen. Bei dieser Methode deutet eine Verdnderung der
Transmissions- oder Reflexionseigenschaften der zu untersuchenden Probe auf eine Be-
schiadigung hin. Eine detailliertere Beschreibung des Messprinzips und Versuchsaufbaus
erfolgt in Abschnitt 2.2.4.

2.2.1 Uberblick iiber die zu testenden optischen Fenster

Bei den zu testenden Proben handelt es sich um beschichtete SiOs-Fenster. Die Be-
schichtung dieser Proben fand mit unterschiedlichen Verfahren statt:

o Elektronenstrahldeposition (EBD) [LAS13a]
 lIonenstrahlgeschiitze Deposition (IAD) [LAS13b]
o Jonenstrahlsputtern (IBS) [LAS13c]

o Magnetronsputtern (MS) [LAS13d]

o Sol-Gel-Verfahren [Tho96]

Die ersten vier Beschichtungsverfahren basieren auf einer Verdampfung des Beschich-
tungsmaterials in einer Vakuumumgebung und wurden von der Firma LASEROPTIK
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durchgefiihrt [LAS13e]. Das Sol-Gel-Beschichtungsverfahren wurde am Lawrence Li-
vermore National Laboratory (LLNL) durchgefiihrt [LLN13]. Die mit diesem Beschich-
tungsverfahren hergestellte Beschichtung basiert auf porésem SiO2 [Tho96].

Mit Hilfe von COATEX soll die Beschichtungsmethode identifizieren werden, welche am
geeignetsten ist und somit eine Beschichtung gefunden werden, welche am wenigsten an-
fallig fiir eine Beschadigung infolge des Aussetzens der Probe in eine Tritiumumgebung
ist.

Mit jedem dieser fiinf verschiedenen Beschichtungsverfahren werden jeweils drei SiOs-
Scheiben beschichtet, die einen Durchmesser von einem Zoll aufweisen. [Sch1l]. Zusétz-
lich zu den fiinf beschichteten Proben, die jeweils in dreifacher Ausfiihrung vorliegen,
gibt es jeweils eine unbeschichtete SiOg-Scheiben der Firma THORLABS. Die unbe-
schichtete Probe dient zur Uberpriifung, ob bei Tritiumbeaufschlagung der Proben nur
die Beschichtungen angegriffen werden, oder auch die SiOs-Scheiben an sich von der
Beschidigung betroffen sind. Die SiOs-Scheiben werden jeweils in eine Probenhalte-
rung eingesetzt und mit Hilfe von Sicherungsringen fixiert. Aufgrund der Tatsache,
dass die Proben jederzeit aus ihrer Halterung entnommen werden kénnen, werden die-
se als nicht eingeschweifit bezeichnet. Wie bereits erwéhnt ist jede dieser sechs nicht
eingeschweifiten Proben dreimal vorhanden [Sch11].

Zusétzlich zu den nichteingeschweifiten Proben werden insgesamt sechs Fenster unter-
sucht, die 4quivalent zu den Fenstern der LARA-Zelle bereits in einen CF16-Flansch ein-
geschweifit wurden [Sch11]. Die Beschichtung der eingeschweifiten Fenster fand jeweils
mit Elektronenstrahldeposition statt. Die Beschichtungstypen dieser Fenster wurden
entsprechend der Beschichtungen der LARA-Fenster gewéhlt. Es gibt zwei neue einge-
schweifite Fenster mit einer Antireflexionsbeschichtung, die auf eine Wellenldnge von
532 nm optimiert sind und zwei neue eingeschweifite Fenster mit einer Breitbandanti-
reflexionsbeschichtung. Auflerdem sollen noch zwei beschidigte eingeschweifite Fenster
untersucht werden, wobei eines dieser Fenster eine Antireflexionsbeschichtung und das
andere eine Breitbandantireflexionsbeschichtung besitzt. Mit Hilfe der bereits beschéa-
digten Fenster soll der weitere Verlauf der Beschddigung nach erneuter Tritiumbeauf-
schlagung der Proben iiberpriift werden [Sch11].

In Abbildung 2.11 sind die verschiedenen Proben nochmals zusammengefasst darge-
stellt. Zu erwéhnen ist, dass die zu untersuchenden Fenster auf unterschiedliche Wel-
lenldngen ausgelegt sind.

Weitere Details zu den verschiedenen Beschichtungsverfahren, der Herstellung einge-
schweifiter Fenster sowie eine Beschreibung der optischen Eigenschaften der Fenster,
sind in [Sch11] nachzulesen.

2.2.2 Gezieltes Aussetzen der Proben in Tritiumgas

Zur Beaufschlagung der Proben mit Tritium werden vier aus Edelstahl gefertigte Be-
hélter benutzt. In diesen Behéltern konnen die Proben auf einem Gestinge gelagert
werden. Anschliefend werden die Behélter mit einem Tritiumgasgemisch befiillt, um
die Proben mit Tritium zu beaufschlagen. Die Behélter kénnen dicht verschlossen wer-
den, damit ein Austreten des Tritiumgases nicht moglich ist. Die Leckrate liegt hier,
geméB der , Technischen Liefer- und Abnahmebedingungen (TLA)“ des Tritiumlabors
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Probe Beschichtungsverfahren Wellenldnge Hersteller Probenanzahl
(nm)
lonenstrahlgestitzte 580: teilweise R LASEROPTIK 3
Deposition
. 580 —-680: R > 80%
Elektronenstrahldeposition 900 — 1070: héchste R LASEROPTIK 3
930 —980: hochste T
lonenstrahlsputtern 1030 — 1064: héchste R LASEROPTIK 3
Magnetronsputtern 1064: hochste R LASEROPTIK 3
Sol-Gel-Verfahren 580: AR LLNL 3
Unbeschichtet 300-1300: T >90% THORLABS 3
Antireflexionsbeschichtung 532: R<0,5% LASEROPTIK 2 neue Fenster
Antireflexionsbeschichtung 532:R<0,5% LASEROPTIK 1 beschadigtes
Fenster
Brei . —
reitbandantireflexions 450 -750: R < 1% LASEROPTIK 2 neue Fenster
beschichtung
Breitbandantireflexions- 450 -750: R < 1% LASEROPTIK 1 beschadigtes

beschichtung

Fenster

Abbildung 2.11: Verschiedene in COATEX zu untersuchende Proben. Bei
den ersten sechs Proben handelt sich um nicht eingeschweifite Proben, wobei die ersten
flinf mit unterschiedlichen Verfahren beschichtet wurden und die sechste Probe unbe-
schichtet ist. Die letzten vier Proben sind, entsprechend der Fenster der LARA-Zelle,
in einen Flansch eingeschweifite Fenster. Bei den Angaben der Wellenldngen steht R
fir Reflexion, T fiir Transmission und AR fiir Antireflexionsbeschichtung, wobei die
angegebenen optischen Eigenschaften fiir einen senkrechten Lichteinfall gelten. Die
einzelnen Abbildungen der Proben und die dazugehorigen Angaben sind aus [Schl1]

entnommen.
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Karlsruhe, unter 1 - 10~ mbar 1/s und die integrale Leckrate liegt unter 1 - 10~% mbar 1/s
[Sch11]. Auf einem Gesténge ist die Lagerung von insgesamt sechs Proben méglich. In
Abbildung 2.12 ist links eine Fotografie des Gesténges zur Lagerung der Proben ge-
zeigt. Rechts ist der Probenbehélter abgebildet, in den das Gestdnge eingebaut wird.
Der Probenbehélter selbst besitzt zwei Fenster. Diese Fenster dienen dazu, auch ohne
Offnung des Probenbehilters schon frithzeitig eine Beschidigung zu erkennen. Dazu
muss jedoch eine der Proben um 90° zu den restlichen Proben verdreht in das Gesténge
eingebaut werden.

Eine genauere Beschreibung des Probenbehélters und der Vorgehensweise zur Tritium-
beaufschlagung der Proben ist in [Sch1l] nachzulesen.

2.2.3 Uberwachung der Proben mit Hilfe einer Differentialinterfe-
renzkontrastmessung und eines optischen Mikroskops

Eine Differentialinterferenzkontrastmessung und eine Oberflaichenuntersuchung mit Hil-
fe eines optischen Mikroskops stellen zwei Moglichkeiten zur Untersuchung der Proben
auf eventuelle Beschidigungen dar. In diesem Abschnitt werden beide Uberwachungs-
methoden kurz vorgestellt.

Untersuchung der Proben durch Differentialinterferenzkontrastmessung

Die Untersuchung der Proben durch Differentialinterferenzkontrastmessung [Lan68]
wird nicht am Tritiumlabor vorgenommen. Das DIC-Mikroskop (DIC: differential in-
terference contrast) ist eine bereits bestehende Apparatur am Fusionsmateriallabor des

Abbildung 2.12: Fotografie des Gestinges und des Probenbehilters zur
Lagerung der Proben. Links in der Abbildung ist das Gesténge, das zur Lagerung
der Proben dient. Rechts ist der Probenbehélter abgebildet, in welchen das Gestédnge
eingesetzt wird. Die beiden Fenster dienen dazu, eine Beschiddigung schon frithzeitig
wahrend der Tritiumbeaufschlagung der Proben zu erkennen. Dazu wird die zwei-
te Probe, im Vergleich zu den anderen Proben, um 90° verdreht auf das Gestédnge
aufgebracht (Abbildung aus [Schl11]).
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Karlsruher Institut fiir Technologie [Fus13], welches sich ebenfalls in einer Handschuh-
box befindet. Zur Untersuchung der Proben miissen diese in ihrem Probenbehélter
zum DIC-Mikroskop am Fusionsmateriallabor transportiert werden. Der Probenbehél-
ter darf erst vor Ort innerhalb einer Handschuhbox zur Entnahme der Proben geoffnet
werden.

Das Bild, das mit Hilfe des DIC-Mikroskops erzeugt werden kann, stellt eine 1000-fache
Vergroflerung des urspriinglichen Bildes dar. Somit kénnen schon frithzeitig Beschadi-
gungen in einer Gréflenordnung von wenigen Mikrometern erkannt werden. Des Wei-
teren ist es mit Hilfe des DIC-Mikroskops moglich Tiefeninformationen zu erhalten,
die ansonsten verloren gehen wiirden. Somit kann sogar ein, durch eine Beschédigung
hervorgerufenes, Ablésen der Beschichtungen erkannt werden. Weitere Details zum op-
tischen Aufbau und der Funktionsweise des Mikroskops sind in [Sch11] nachzulesen.

Oberflachenuntersuchung der Proben mit Hilfe eines optischen Mikroskops

Zusétzlich zur Differentialinterferenzkontrastmessung wird die Probenoberfliche mit
Hilfe eines optischen Mikroskops untersucht. Das optische Mikroskop befindet sich im
Vergleich zum DIC-Mikroskop in einer Handschuhbox direkt am Tritiumlabor. Ein
Transport der Proben ist folglich nicht notwendig. Fin Anschaffungsgrund fiir dieses
Mikroskop war vor allem die leichte Bedienung, die aufgrund der Unterbringung inner-
halb einer Handschuhbox nétig ist. Ein weiterer Vorteil ist die 3,1 Megapixel Kamera,
die direkt am Mikroskopkopf angebracht ist [Sch11].

Im Vergleich zum DIC-Mikroskop weist das Bild, welches mit dem optischen Mikroskop
aufgenommen werden kann, lediglich einen VergréSerungsfaktor von 7 — 180 auf [Sch11].
Dies reicht jedoch aus, um gréflere Beschadigungen an den Proben zu erkennen.

Der optische Aufbau des Mikroskops und eine detailliertere technische Informationen
zur Unterbringung des Mikroskops innerhalb der Handschuhbox kénnen ebenfalls in
[Sch11] nachgelesen werden.

2.2.4 Messprinzip und Versuchsaufbau der Transmissions-/ Reflexi-
onsmessungen

Eine weitere Moglichkeit zur Feststellung einer Beschadigung der optischen Fenster be-
steht in der Durchfithrung von Transmissions-/Reflexionsmessungen (TR-Messungen).
Das Messprinzip beruht hierbei auf einem Vergleich von Messungen, welche vor und
nach Tritiumbeaufschlagung der in Abschnitt 2.2.1 vorgestellten Proben durchgefiihrt
wurden. Daher werden bei Anwendung dieser Methode zunéchst die Transmissions-
und Reflexionseigenschaften der Proben ermittelt. Anschliefend erfolgt eine Tritium-
beaufschlagung der Proben. Danach werden die Proben wieder mittels Transmissions-
/Reflexionsmessungen auf ihre optischen Eigenschaften iiberpriift. Eine Verdnderung
der Transmissions- oder Reflexionseigenschaften wiirde auf eine Beschiadigung der op-
tischen Beschichtungen hinweisen.

Ein solches Transmissions-/Reflexionsexperiment wurde am Tritiumlabor Karlsruhe
entwickelt und in Betrieb genommen [Sch11]. Der Versuchsaufbau ist in Abbildung 2.13
schematisch dargestellt. Um ein von den Schwankungen der Laserleistung unabhéngiges
Messergebnis zu erhalten, wird im Falle einer Transmissionsmessung das Verhéltnis von
Monitorphotodiodensignal zu Transmissionsphotodiodensignal gebildet. Im Gegensatz
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Abbildung 2.13: Schematische Darstellung des experimentellen Ver-
suchsaufbaus der Transmissions-/Reflexionsmessungen. Der Laserstrahl einer
Laserdiode erreicht iiber einen Spiegel den Strahlteiler, welcher den Laserstrahl in zwei
Anteile von annéhernd gleicher Intensitét teilt. Der eine Teil wird in einem Winkel von
90° reflektiert und anschlieBend von einer Photodiode detektiert. Diese dient zur Uber-
wachung der Laserleistung und wird deswegen auch Monitorphotodiode genannt. Der
andere Teil des Laserstrahls wird transmittiert und trifft auf die Probe. Diese befindet
sich auf einer Verschiebeeinheit, mit der es moglich, ist die Probe schrittweise sowohl
in horizontaler- (x-Richtung) als auch in vertikaler Richtung (y-Richtung) zu verfah-
ren. Dadurch wird ein Abrastern der gesamten Probenoberfliche mit dem Laserstahl
ermoOglicht. Der hierbei transmittierte Anteil wird von der Transmissionsphotodiode
detektiert. Der von der Probe reflektierte Anteil trifft wieder auf den Strahlteiler, wird
dort in einem 90° Winkel reflektiert und schliefllich von der Reflexionsphotodiode de-
tektiert (eigene Darstellung nach [Sch11]).

dazu wird im Falle einer Reflexionsmessung das Verhéltnis von Monitorphotodiodensi-
gnal zu Reflexionsphotodiodensignal gebildet. In Folgendem wird dies als das Verhéltnis
der Photodiodenspannungen M-PD/R-PD bzw. M-PD/T-PD bezeichnet.

Wie in Kapitel 2.2.1 dargestellt, gibt es sechs verschiedene nicht eingeschweifite Proben,
welche jeweils dreimal vorhanden sind. Des Weiteren gibt es zwei neue eingeschweifite
Fenster mit einer Antireflexionsbeschichtung und zwei neue eingeschweifite Fenster mit
einer Breitbandantireflexionsbeschichtung. Zusétzlich sollen noch zwei bereits besché-
digte eingeschweifite Fenster untersucht werden, wobei eines dieser Fenster eine Antire-
flexionsbeschichtung und das andere eine Breitbandantireflexionsbeschichtung aufweist.
Die Probe, die mit Hilfe von Transmissions-/Reflexionsmessungen auf Beschiddigungen
iiberpriift werden sollen, sind nicht alle auf dieselbe Wellenlénge ausgelegt. Insgesamt
werden drei verschiedene Wellenldngen benotigt. Dementsprechend stehen dem Ex-
perimentator zur Untersuchung der Proben auch drei verschiedene Laserdioden mit
unterschiedlichen Wellenlédngen zur Verfiigung. Laserdiode 1 und Laserdiode 2 weisen
Wellenlédngen im sichtbaren Bereich auf und Laserdiode 3 eine Wellenldnge im infra-
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roten Bereich. Aufgrund der unterschiedlichen Wellenldngen der Laserdioden werden
auch zwei verschiedene Spiegel und zwei verschiedene Strahlteiler benétigt, wobei es
jeweils einen fiir die Laserdioden mit Wellenldngen im sichtbaren Bereich sowie jeweils
einen fiir die Laserdiode mit einer Wellenldnge im infraroten Bereich gibt. In Tabelle
2.1 sind die verwendeten Laserdioden und die dazugehorigen verwendeten Spiegel bzw.
Strahlteiler nochmals aufgelistet. In Abbildung 2.14 ist eine Fotografie der Laserdiode 2
gezeigt.

Zusammenfassend gibt es bei dem TR-Aufbau also drei Laserdioden, zwei Spiegel und
zwei Strahlteiler. All diese Komponente miissen je nach Wahl der zu untersuchenden
Probe ausgewihlt und auf dem TR-Aufbau positioniert werden. Um jeweils eine neue
Justierung des Strahlengangs zu vermeiden, werden die Laserdioden, die Spiegel und
die Strahlteiler mit Hilfe von magnetischen Halterungen direkt auf der Grundplatte des
Versuchsaufbaus befestigt. Die verschiedenen Proben werden zunéchst auf eine Proben-
halterung geschraubt. Die Probenhalterung selbst besitzt wiederum einen magnetischen
FuB, mit dem sie auf der Verschiebeeinheit angebracht werden kann. Die magnetischen

Peltierelement ;}f.\_ 4—| Laserdiode
[ ¢

Pt100 Temperatursensor

Abbildung 2.14: Fotografie der Laserdiode 2 (593,5 nm). Die Laserdiode ist
in einen Kupferblock eingefasst, auf dessen Oberseite sich ein Peltierelement befindet.
Abhéngig von der angelegten Stromrichtung wird Warme von der unteren Halfte des
Peltierelements zur oberen Halfte gefithrt. Dies bedeutet eine Erwarmung der Ober-
seite und somit eine Temperaturdifferenz zwischen Ober- und Unterseite. Die kalte
Seite des Peltierelements dient zur Kiihlung der Laserdiode. Der Liifter, der auf der
Oberseite des Peltierelements angebracht ist, d.h. der warmen Seite, dient zur Kiih-
lung dieser Seite. Uber einen Temperaturcontroller findet die Reglung des Peltierele-
ments statt. Der Pt100 - Sensor dndert entsprechend der aktuellen Temperatur seinen
Wiederstand. Das Sensorsignal wird iiber den Messumformer in ein Stromsignal um-
gewandelt und an den Temperaturcontroller weitergegeben. Damit ist der momentane
Temperaturwert bekannt (Istwert). Durch einen Vergleich des Istwerts der Tempera-
tur mit dem Sollwert der Temperatur kann der bestehende Temperaturunterschied
durch das Peltierelement ausgeglichen werden.
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Tabelle 2.1: Uberblick iiber die verwendeten Laserdioden und die dazuge-
horigen verwendeten Spiegel bzw. Strahlteiler. Der Wellenldngenbereich, auf
den die Spiegel bzw. die Strahlteiler optimiert sind, ist jeweils in Klammern angegeben.

Laserdiode (LD) Wellenlénge in nm  Spiegel (S) Strahlteiler (ST)

1 532 S 1 (400 - 750 nm) ST 1 (400 — 700 nm)
2 593,5 S1 (400 - 750 nm) ST 1 (400 — 700 nm)
3 1064 S 2 (750 — 1100 nm) ST 2 (700 — 1100 nm)

Halterungen sind in dem schematischen dargestellten TR-Aufbau in Abbildung 2.13 zu
erkennen. Im Rahmen dieser Arbeit wurde festgestellt, dass diese magnetischen Hal-
terungen ein Schwachpunkt des TR-Aufbaus sind. Dies wird jedoch erst in Kapitel 4
ausfithrlich diskutiert werden. Die Typennummer und die Eigenschaften der magneti-
schen Halterung kénnen ebenfalls in Kapitel 4 nachgelesen werden.

In Abbildung 2.15 ist eine Fotografie des TR-Aufbaus gezeigt. Damit bei der Durchfiih-
rung der Messungen die Messergebnisse nicht durch Umgebungslicht verfalscht werden,
befindet sich der komplette TR-Aufbau in einem lichtdichten Gehause, dessen Deckel
abgenommen werden kann. Die verschiedenen optischen Komponenten sind auf der
Grundplatte des TR-Aufbaus befestigt. Um Vibrationen durch z.B. das Verfahren der
Verschiebeeinheit wihrend der Messungen zu verringern, stehen die Grundplatte so-
wie der gesamte TR-Aufbau auf Gummifiilen. Auf der rechten Seite des Gehéduses ist
ein Transimpedanzverstiarker angebracht (siehe Vergroflerung auf der rechten Seite der
Abbildung 2.15). Dieser dient dazu, das eingehende Stromsignal der Photodioden in
ein Spannungssignal umzuwandeln und gleichzeitig zu verstirken. Das Stromsignal der
Monitorphotodiode wird hierbei um einen Faktor 2000 X verstiarkt. Im Gegensatz dazu
kann zwischen zwei Verstarkungsformen fiir das Stromsignal der Transmissions- oder
das der Reflexionsphotodiode ausgewihlt werden (Faktor 100 000 X bzw. 5000 ). Mit
dem oberen Schalter kann durch Einstellung von T oder R die Durchfithrung einer
Transmissions- oder einer Reflexionsmessung ausgewéhlt werden. Auf der linken Seite
des Gehéuses befindet sich ein Umschalter (siehe Vergrofierung auf der linken Seite
der Abbildung 2.15). Der untere Schalter dient dazu, zwischen den Peltierelementen
der verschiedenen Laserdioden zu wéhlen und die dazugehorigen Lifter in Betrieb zu
nehmen. Der obere Schalter wahlt die an den Laserdioden angebrachten Pt100 Tempe-
ratursensoren aus, welche zur Uberwachung der Laserdiodentemperatur dienen.

In Abbildung 2.16 ist eine Fotografie des TR-Aufbaus mit Blick von oben gezeigt.

Eine detailliertere Produktbeschreibung der einzelnen optischen Komponenten sowie
der technischen Umsetzung des TR-Aufbaus kann in [Sch11] nachgelesen werden.

Nach Beaufschlagung der Proben mit Tritium sollen die Proben mit Hilfe von TR-
Messungen und dem optischen Mikroskop auf eine mogliche Beschddigung untersucht
werden. Um hierbei einen sicheren Umgang der mit Tritium beaufschlagten Proben
zu gewahrleisten und einen Schutz des Experimentators vor einer Kontamination zu
bieten, wurde COATEX in der sogenannten Omegatron-Handschuhbox des Tritiumla-
bors Karlsruhe untergebracht. Eine Fotografie der Handschuhbox ist in Abbildung 2.17
gezeigt. Auf dem links zu sehenden Computer ist eine Software installiert, die zur Da-
tenaufnahme dient. Wahrend einer Messung kénnen die ausgegeben Spannungssignale
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Umschalter zwischen Pt100 |

Abbildung 2.15: Fotografie des Versuchsaufbaus der Transmissions-
/Reflexionsmessungen (nach [Sch11]).

der Monitorphotodiode und die der Transmissions- bzw. die der Reflexionsphotodiode
auf dem Computer angezeigt werden. Zusétzlich findet eine Aufzeichnung der Laserdi-
odentemperatur, sowie der Gehduseinnentemperatur statt. Zur Erfassung der Gehéus-
einnentemperatur ist ein weiterer Pt100 Temperatursensor innerhalb des Gehauses an-
gebracht. Des Weiteren dient der Computer zur Ansteuerung der Schrittmotoren, die

Transmissions-
photodiode

Probe auf
Verschiebeeinheit

Laserdiode
| /e

/ /

Reflexionspodiode

Abbildung 2.16: Fotografie des TR-Aufbaus (Blick von oben). Im rechten
Bild ist der Strahlengang der Laserdiode 1 eingezeichnet. Links ist die Probe auf der
Verschiebeeinheit aus einem anderen Blickwinkel zu sehen. Im Hintergrund ist die
Transmissionsphotodiode zu erkennen (nach [Schl11]).
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Tritiumriickhaltesystem —>;"’,' Handschuhstutzen

I/

Computer zur Aufnahme
von Messdaten

Abbildung 2.17: Fotografie der Omegatron-Handschuhbox. Der TR-Aufbau
und das optische Mikroskop sind innerhalb der OMEGATRON Handschuhbox un-
tergebracht ist. Des Weiteren ist das Tritiumriickhaltesystem und der Computer zu
sehen, der zur Messdatenaufnahme dient.

zum Verfahren der Probe auf der Verschiebeeinheit dienen [Sch1l1]. Im Hintergrund ist
das Tritiumriickhaltesystem (TRS) zu erkennen. Die Funktionsweise eines TRS kann
in [Bes08] nachgelesen werden.

2.3 Bisherige Messungen und aufgetretene Unstimmig-
keiten

In diesem Abschnitt erfolgt eine Zusammenfassung der bisherigen mit COATEX durch-
gefihrten Messungen an mit Tritium beaufschlagten Proben. Auflerdem werden auf-
getretene Unstimmigkeiten der Messungen dargelegt, welche die Grundlage fiir diese
Arbeit bilden.

Bevor die eigentlichen Messreihen an mit Tritium beaufschlagten Proben stattfan-
den, wurden zunéchst zwei bereits beschadigte eingeschweifite Fenster mit dem DIC-
Mikroskop am Fusionsmateriallabor untersucht. In Abbildung 2.18 ist ein Bild der
Beschiadigung gezeigt, welches wiahrend der Voruntersuchung mittels DIC-Mikroskop
aufgenommen wurde. Die Voruntersuchung war notwendig, um einen Uberblick iiber
den bereits entstanden Schaden zu erhalten, bevor eine weitere Tritiumbeaufschlagung
der beschédigten Fenster erfolgte. Des Weiteren diente eine solche Voruntersuchung da-
zu, charakteristische Merkmale der Beschidigung zu erkennen. Dieses Wissen konnte
dazu genutzt werden, bei einer erneuten Untersuchung der Proben nach einer Tritium-
beaufschlagung eine Beschidigung zu identifizieren.

Nach einer Tritiumbeaufschlagung der Proben in Probenbehélter I von ca. 17 Tagen
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Abbildung 2.18: Ergebnisse der Voruntersuchung bereits beschidigter ein-
geschweiflter Fenster mit dem DIC-Mikroskop. Bei dem hier untersuchten
Fenster handelt es sich um ein eingeschweifites Fenster, welches eine Breitbandan-
tireflexionsbeschichtung besitzt. Links ist eine Ubersichtsaufnahme des gesamten ein-
geschweifliten Fensters gezeigt. Die Beschddigungen sind hier als dunkle, oftmals runde
Flecken erkennbar. Die helle Farbung direkt um den Rand resultiert daraus, dass die
Beschichtungen nicht bis an den Rand hinreichen. Aufféllig ist auch, dass die Besché-
digungen zum Rand hin zunehmen. In dem rechten Bild ist eine Detailansicht der
Beschadigung gezeigt. Die hier gezeigten Beschadigungen sind meist anndhernd rund
und haben einen helleren Punkt in deren Mitte. Ausgehend von der Mitte der Besché-
digung bilden sich Ringe mit unterschiedlichen Farbungen (Abbildung aus [Sch11]).

wurden erste Untersuchungen der Proben vorgenommen [Schll]. Das Tritiumgasge-
misch, das zur Beaufschlagung der Proben verwendet wurde, wies eine Reinheit von
mindestens 95% auf. Der Partialdruck innerhalb des Probenbehélters lag bei 185 mbar.
Es erfolgt eine kurze Zusammenfassung der ersten Messergebnisse. Eine detailliertere
Beschreibung der Messergebnisse kann in [Sch11] nachgelesen werden

Ergebnisse der ersten Untersuchungen der neuen, unbeschidigten Proben
mittels optischen Mikroskops

Durch eine Oberflichenuntersuchung der Proben, die mit Hilfe des optischen Mikro-
skops durchgefiihrt wurden, wurden keine Anzeichen fiir eine Beschadigung festgestellt.
Das bedeutet jedoch nicht, dass bei keiner der Proben eine Beschiddigung aufgetreten
ist. Die Beschédigungen waren nach einer Tritiumbeaufschlagung der Proben von 17
Tagen lediglich zu klein, um mit dem optischen Mikroskop erkannt zu werden [Sch11].

Ergebnisse der ersten Untersuchungen der neuen, unbeschidigten Proben

mittels DIC-Mikroskop

Bei ersten Untersuchungen mittels DIC-Mikroskop nach einer Tritiumbeaufschlagung
der Proben von 17 Tagen konnte eine hellere Farbung am Rand der Proben beobachtet
werden. Wie durch die Voruntersuchung bereits festgestellt, liegt dies daran, dass die
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Beschichtung der Proben nicht bis zum Rand hinreicht. Mit Hilfe des DIC-Mikroskops
kénnen Strukturen erfasst werden, die eine Grofie von weniger als 10 pm besitzen. So
wurden auf den Proben befindliche Staubpartikel, Verschmutzungen, Kratzer oder sogar
Wassertropfchen identifiziert, die sich aufgrund der Handhabung der Proben innerhalb
einer Handschuhbox auf den Proben angesammelt haben [Sch11].

Bei Betrachtung der einzelnen Proben mittels DIC-Mikroskop ist besonders die porose
Struktur der Probe I5 aufgefallen, die links in Abbildung 2.19 gezeigt ist. Hierbei han-
delt es sich um die Probe, die mittels Sol-Gel-Verfahren beschichtet wurde. Aufgrund
der pordsen Struktur der Beschichtung und der Verschmutzungen, die sich zwischen
den Strukturen abgelagert haben, ist es schwieriger eine Beschddigung eindeutig zu
identifizieren. Rechts in Abbildung 2.19 ist eine vergréfierte Aufnahme der Probeno-
berflache 15 gezeigt. Aufgrund der charakteristischen Struktur einer Beschadigung, die
sich ausgehend von einem Punkt zu einem meist runden Fleck auszubreiten scheint,
konnen die mit Pfeilen angezeigten Stellen auf eine Beschadigung hinweisen [Sch11].

In Abbildung 2.20 ist eine DIC-Aufnahme der Probe 14 gezeigt, welche mittels Elektro-
nenstrahldeposition beschichtet wurde. Nach einer Tritiumbeaufschlagung von 17 Tagen
ist bereits eindeutig eine Beschidigung zu erkennen. Hierbei handelt es sich nicht um ei-
ne einzelne Beschiadigung. Die Beschadigungen sind auf der gesamten Probenoberfliche
verstreut [Schll].

Bei den anderen vier nicht eingeschweifiten Probentypen sind nach einer Tritiumbeauf-
schlagung von 17 Tagen keine Beschiddigungen mittels des DIC-Mikroskops erkennbar.
Dennoch ist es moglich, dass Beschiddigungen existieren. Um eine Beschadigung mit-
tels DIC-Mikroskop nachweisen zu kénnen, miissen sie eine Mindestgréfie von wenigen
Mikrometern besitzen.

Abbildung 2.19: Erste DIC-Aufnahme der mittels Sol-Gel-Verfahren be-
schichteten Probe I5 nach Tritiumbeaufschlagung. Links ist der Randbereich
der Probe I5 dargestellt. Auffillig ist hier die pordse Struktur dieser Beschichtung.
Zudem sind auch Schmutzpartikel erkennbar, die sich auf der Oberfliche angesam-
melt haben. Rechts ist eine vergréfierte Aufnahme der Probe 15 dargestellt. Die mit
Pfeilen angezeigten Stellen weisen die charakteristische Struktur einer Beschédigung
auf, die sich ausgehend von einem Punkt zu einem meist runden Fleck ausbreitet. Dies
konnten Anzeichen fir eine mogliche Beschddigung sein (nach [Schll]).
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Abbildung 2.20: Erste DIC-Messung der mittels EBD-Verfahren beschich-
teten Probe 14 nach Tritiumbeaufschlagung. Links in der Abbildung ist zu
erkennen, dass sich die Beschddigungen bereits nach einer Tritiumbeaufschlagung von
17 Tagen {iber die gesamte Probe erstreckt. Rechts ist eine Vergréflerung einer einzel-
nen Beschiadigung gezeigt. Die Beschidigung weist die charakteristische Struktur der
bereits beobachteten Beschiddigungen auf. Ausgehend von einem Punkte in der Mitte
erstreckt sich die Beschiddigung zu einem runden Fleck (nach [Sch1l]).

Ergebnisse der ersten Untersuchungen der Proben mittels TR-Messungen

An dieser Stelle ist zunichst zu erwahnen, dass im Falle der TR-Messungen es nicht
immer eindeutig moglich war, eine Aussage dariiber zu treffen, ob die zu untersuchende
Probe eine Beschédigung aufweist. Bereits hier zeigten sich relativ grole Schwankungen
der Messergebnisse von iiber 50% nach mehrmaliger Wiederholung einer Messung. Da
die wiederholten Messungen ohne Verdnderung der dufleren Bedingungen durchgefiihrt
wurden, dirfen solche Schwankungen nicht auftreten [Sch1l]. Dies ist bereits ein Hin-
weis darauf, dass es mit dem aktuellen Versuchsaufbau nicht méglich ist, Messungen re-
produzierbar durchzufithren. Die Notwendigkeit von reproduzierbaren TR-Messungen,
die die Grundlage dieser Arbeit bildet, wird in Abschnitt 2.4 noch genauer behandelt
werden.

Bei Probe 16 handelt es sich um die unbeschichtete Probe. Eine Untersuchung dieser
Probe mittels TR-Messungen ergab kein Anzeichen einer Beschédigung [Sch11].

Lediglich bei Probe 14 (EBD) konnte eine eindeutige Beschéddigung mittels TR-Messungen
nachgewiesen werden [Sch1l]. Als Bespiel ist in Abbildung 2.21 eine graphische Dar-
stellung der Messwerte einer Messung vor und nach Tritiumbeaufschlagung der Probe
gezeigt. Die hier dargestellten Messergebnisse stammen von einer Transmissionsmes-
sung. Es handelt sich also um das Verhéltnis der Photodiodenspannungen M-PD/T-
PD. Zur Bestrahlung der Proben wurde die Laserdiode 2 (593,5 nm) verwendet. Links
in der Abbildung sind die Messwerte vor und rechts in der Abbildung die Messwerte
nach Tritiumbeaufschlagung der Probe dargestellt. Bei dieser Messung lag der Mittel-
wert von allen Messwerten vor Tritiumbeaufschlagung der Probe bei ca. 16,8 und nach
Tritiumbeaufschlagung bei ca. 18,5. Da das Verhéltnis der Photodiodenspannungen
M-PD/T-PD betrachtet wird, bedeutet ein hoherer Mittelwert ein Sinken des Tansmis-
sionskoeffizienten. Dies ist auch in Abbildung 2.21 erkennbar. Dies beweist somit eine
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Abbildung 2.21: Graphische Darstellung der Messergebnisse aus einer
Transmissionsmessung mit Laserdiode 2 vor und nach Tritiumbeaufschla-
gung der Probe I4 (EBD). Links in der Abbildung sind die Messergebnisse einer
Messung vor Tritiumbeaufschlagung der Probe dargestellt. Die Messergebnisse rechts
entstammen einer Messung nach Tritiumbeaufschlagung der Probe. Hier ist ein deut-
liches Absinken des Transmissionskoeffizienten zu erkennen [Sch11].

Anderung der optischen Eigenschaften der Probe, was auf eine Beschidigung hinweist
[Sch11].

Die TR-Messungen, die an den Proben I1, 12, I3 und I5 durchgefithrt wurden, liefer-
ten keine eindeutigen Ergebnisse. Aufgrund dessen ist es nicht méoglich, eine Aussage
dariiber zu treffen, ob nach einer 17-tdgigen Beaufschlagung der Proben mit Tritium,
bereits eine Beschiddigung aufgetreten ist [Schll].

2.4 Notwendigkeit von systematischen Untersuchungen zur
Verbesserung der Langzeitstabilitit und der Repro-
duzierbarkeit

Wie in Kapitel 2.3 erwéhnt, war es auf Grundlage der TR-Messungen bei vier von sechs
Proben nicht moglich, eine Aussage dariiber zu treffen, ob eine Beschadigung vorliegt.
Die Ursache hierfiir liegt in den hohen Schwankungen der Messergebnisse von {iber
50% bei hintereinander ausgefithrten TR-Messungen ohne Verdnderung der Bedingun-
gen. Aufgrund dieser Schwankungen ist es nicht moglich, eine Messung reproduzierbar
auszufithren.

Fir COATEX ist es jedoch von entscheidender Bedeutung, dass Messungen reprodu-
zierbar durchgefiihrt werden koénnen, da das Messprinzip von COATEX auf dem Ver-
gleich von zwei Messungen beruht, welche vor und nach Tritiumbeaufschlagung Proben
durchgefiihrt wurden. Eine Anderung des Reflexions- bzw. des Transmissionskoeffizien-
ten wiirde hierbei auf eine Beschédigung der Proben hindeuten. Fiir den Fall, dass die
Messungen nicht reproduzierbar durchgefithrt werden kénnen, kann dies zu Fehlinter-
pretationen der Messergebnisse fithren. Dies hétte zur Folge, dass moglicherweise eine
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Beschichtung aufgrund einer Fehlinterpretation der Messergebnisse als potentielle Be-
schichtung fiir die Fenster der LARA-Zelle ausgeschlossen wird, obwohl tatséchlich noch
keine Anzeichen fiir eine Beschédigung gegeben sind. Des Weiteren wiirde ein gehiuf-
tes Auftreten dieser Schwankungen dazu fiihren, dass irgendwann jede getestete Probe
nach Grundlage der TR-Messungen eine Verdnderung ihrer optischen Eigenschaften
aufweist. Es wire unmoglich, eine Aussage dariiber zu treffen, ob die Verdnderung der
optischen Eigenschaften der Proben auf das Anzeichen eine Beschiddigung zuriickzufiih-
ren ist, oder eine ganz andere Ursache zugrunde liegt. Zum besseren Verstdndnis der
TR-Messungen ist es also zwingend notwendig, eine Charakterisierung von COATEX
vorzunehmen.

Ziel dieser Arbeit sind systematische Untersuchungen, die zur Verbesserung der Re-
produzierbarkeit und der Langzeitstabilitdt des TR-Aufbaus fithren sollen. In Kapitel
3 werden zunéchst verschiedene Arbeiten vorgestellt, die zur Untersuchung der Lang-
zeitstabilitdt von COATEX dienten. Des Weiteren werden durchgefithrte Mafinahmen
beschrieben, die eine Verbesserung der Langzeitstabilitdt ergaben. In Kapitel 4 wird
das Problem der Reproduzierbarkeit ausfiihrlich diskutiert. Es werden Lésungen auf-
gezeigt, die zu einer Verbesserung der Reproduzierbarkeit fithren. Im Rahmen dieses
Kapitels wird auch der Begriff der mechanischen Stabilitdt und dessen Bedeutung fiir
COATEX erldutert. In Kapitel 5 wird schlieBlich ein verbesserter Versuchsaufbau von
COATEX vorgestellt. Mit diesem Versuchsaufbau soll eine deutliche Verbesserung der
Langzeitstabilitdt und der Reproduzierbarkeit erreicht werden.
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Kapitel 3

Untersuchung und Verbesserung

der Langzeitstabilitat von
COATEX

Im vorherigen Kapitel wurde bereits erwéhnt, dass es anhand der TR-Messungen nicht
immer moglich war, eine eindeutige Aussage dariiber zu treffen, ob eine Beschiddigung
der Proben vorliegt. Ursache hierfiir waren Schwankungen des Verhéltnisses der Pho-
todiodenspannungen von iiber 50% bei hintereinander ausgefiihrten Messungen. Daher
wurde in diesem Zusammenhang die Notwendigkeit diskutiert, Messungen reproduzier-
bar ausfithren zu kénnen. Um dies zu gewédhrleisten, ist vor allem eine Langzeitstabilitét
der Reflexions-/Transmissionsmessungen zwingend erforderlich.

Mit Hilfe von Langzeitmessungen soll die Stabilitit der COATEX-Messungen iiberpriift
werden. Im Rahmen dieser Arbeit werden jedoch Langzeitschwankungen beobachtet. In
diesem Kapitel werden daher mégliche Griinde fiir das Auftreten der Langzeitschwan-
kungen diskutiert. Zu diesen moglichen Griinden zéhlen eine inkonstante Polarisation
des Laserstrahls, elektrisches Rauschen auf den Photodiodenspannungen, eine Tempe-
raturabhéngigkeit des Verstérkers sowie eine Temperatursensitivitdt der Photodioden.
Mittels verschiedener systematischer Untersuchungen wird iberpriift, ob diese Aspekte
tatsdchlich fiir das Auftreten der Langzeitschwankungen verantwortlich sind. Zusétz-
lich werden Anderungen des TR-Aufbaus beschrieben, die zu einer Verbesserung der
Langzeitstabilitdt fithren.

3.1 Beobachtung von Langzeitschwankungen bei Testmes-
sungen mit Referenzproben

Systematische Untersuchungen sollen zur Charakterisierung von COATEX dienen. Da-
zu ist es notwendig, Referenzproben zu verwenden, deren Transmissions- und Reflexi-
onseigenschaften bekannt sind. In diesem Abschnitt wird zunichst ein Uberblick iiber
die fiir COATEX verwendeten Referenzproben und deren Eigenschaften gegeben. Des
Weiteren wird die Durchfithrung erster Test- und Langzeitmessungen beschrieben, bei
denen Langzeitschwankungen beobachtet wurden.

41
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3.1.1 Uberblick iiber die Referenzproben und ihre Eigenschaften

Bei den insgesamt drei verschiedenen Referenzproben handelt es sich um reflektierende
Graufilter der Firma THORLABS [THO13a]. In Abbildung 3.1 ist eine Fotografie der
drei reflektierenden Graufilter gezeigt und in Tabelle 3.1 sind die Eigenschaften der
Filter zusammengefasst. Die Transmissions- und Reflexionsspektren dieser Filter sind
in Anhang A zu finden.

3.1.2 Durchfiihrung erster Langzeitmessungen mit den Referenzpro-
ben

Waéhrend erster Testmessungen mit den Referenzproben, welche innerhalb eines Zeit-
raums von ca. 160 min stattfanden, wurde ein Anstieg des gemessenen Verhéltnisses
der Photodiodenspannungen um ca. 20,9% beobachtet. Gleichzeitig wurde ein Tempe-
raturanstieg von 0,4 K innerhalb des Gehéuses gemessen, in dem der Versuchsaufbau
sich befindet. Die Anfangstemperatur betrug hierbei 23,6°C. Dadurch besteht die Ver-
mutung, dass moglicherweise ein Zusammenhang zwischen der Temperatur und dem
gemessenen Verhéltnis der Photodiodenspannungen besteht. Genaueres zur Vorgehens-
weise bei der Durchfithrung dieser ersten Testmessungen und die dazugehorigen Mess-
ergebnisse kdnnen in Anhang B nachgelesen werden. Um zu iiberpriifen, ob tatséchlich
ein Zusammenhang zwischen der Temperatur und dem gemessenen Verhéltnis der Pho-
todiodenspannungen besteht, wurde eine Langzeitmessung iiber einen Zeitraum von ca.
vier Tagen durchgefiihrt. Das Ziel der Langzeitmessung bestand darin, das Verhalten

ND 0.1 ND 0.3 ND 1.0
- ca. 79 % Transmission - ca. 50 % Transmission - ca. 10 % Transmission

Beschriftung zur Unterscheidung
der ND-Filter

Abbildung 3.1: Fotografie der verschiedenen reflektierenden Graufilter.
Die drei verschiedenen reflektierenden Graufilter weisen abhéngig von ihrer optischen
Dichte unterschiedliche Transmissions- und Reflexionseigenschaften auf (NDOD: ND
steht fiir die neutrale Dichte und OD steht fiir die optische Dichte). Die jeweilige an-
gegebene optische Dichte der Filter gilt bei einfallendem Licht mit einer Wellenldnge
von 633 nm. Die Transmission ergibt sich aus T = 10~°P [THO13a].



3.2. Systematische Untersuchungen zur Verbesserung der Langzeitstabilitiat von
COATEX 43

Tabelle 3.1: Uberblick iiber die Eigenschaften der verwendeten reflektie-
renden Graufilter NDxxB [THO13a].

Reflektierende Graufilter NDxxB
Substrat N-BK7 Glas
Durchmesser (mm) 25,0 tg:g
Dicke (mm) 1,0 £ 0,25

freie Apertur (%) 90 (AuBendurchmesser)
Oberflachengenauigkeit <5 A
Oberflachenqualitét 40-20 Scrach-Dig

Parallelitét (arcmin) <3

der Messwerte ohne Verdnderung der &ufleren Bedingungen zu tiberpriifen. Daher wur-
de die Langzeitmessung auch ohne das Verfahren der Verschiebeeinheit durchgefiihrt.
Dies bedeutet, dass im Laufe der Messung kein Abrastern der Probe durch den Laser-
strahl stattfand. Stattdessen wurde ein beliebig gewéhlter, aber fixer Punkt der Probe
durch das Laserlicht bestrahlt. Die Messung wurde dadurch tiber vier Tage an ein und
demselben Punkt der Referenzprobe durchgefiithrt. In Abbildung 3.2 sind die Ergeb-
nisse der ersten Langzeitmessung dargestellt. Anhand der Abbildung sind maximale
Langzeitschwankungen von bis zu 14,4% des gemessenen Verhéltnisses der Photodi-
odenspannungen zu erkennen. Die maximalen Schwankungen werden hierbei berechnet,
indem die Differenz zwischen dem hoéchsten Messwert my und dem niedrigsten Mess-
wert m, berechnet wird und anschlieffend das Verhéltnis aus dieser Differenz und dem
Mittelwert aus my und my, gebildet wird. Insgesamt schwanken die Werte des Verhélt-
nisses der Photodiodenspannungen jedoch mit maximal 7,8% Abweichung um einen
Mittelwert von ca. 2,5. Beim Vergleich des Temperaturverlaufs mit dem Verlauf des
Spannungsverhéltnisses ist jedoch keine Korrelation erkennbar. Um dies nochmals zu
iiberpriifen, wurde das Verhéltnis der Photodiodenspannungen zusétzlich als Funktion
der Temperatur betrachtet. Hierbei war jedoch ebenfalls keine Korrelation erkennbar.
Die Vermutung, dass die beobachteten Schwankungen auf Temperaturschwankungen
zuriickzufiihren sind, kann anhand dieser Messung somit nicht bestétigt werden.

Im Rahmen der Ursachensuche fand dennoch eine Uberpriifung der Komponenten des
TR-Aufbaus auf eine Temperaturabhéngigkeit statt. Des Weiteren wurden Aspekte wie
z.B. elektrisches Rauschen auf den Spannungssignalen oder eine inkonstante Polarisati-
on des Laserstrahls als mogliche Ursache fiir das Auftreten der Langzeitschwankungen
in Betracht gezogen. Eine detaillierte Beschreibung der verschiedenen Untersuchungen
sowie eine Diskussion der Ergebnisse folgen im néchsten Abschnitt.

3.2 Systematische Untersuchungen zur Verbesserung der
Langzeitstabilitit von COATEX

Wiéhrend erster Langzeitmessung mit Referenzproben wurden maximale Schwankungen
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Abbildung 3.2: Schwankungen des Verhiltnisses der Photodiodenspannun-
gen wahrend einer Langzeitmessung iiber einen Zeitraum von ca vier Ta-
gen. Bei der durchgefiihrten Reflexionsmessung wurde die Referenzprobe ND1.0, wel-
che eine Transmission von ca. 10 % aufweist, durch die Laserdiode 2 bestrahlt. Am
Photodiodenvorverstéirker wurde die Verstarkung 2 eingestellt. Die Messung fand oh-
ne das Verfahren der Verschiebeeinheit statt. Somit wurde das reflektierte Licht eines
beliebig gewéhlten, aber fixen Punktes der Referenzprobe gemessen.
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von bis zu 14,4% beobachtet. Mogliche Griinde fiir das Auftreten dieser Langzeitschwan-
kungen sind eine inkonstante Polarisation des Laserstrahls, elektrisches Rauschen auf
den Photodiodenspannungen, eine Temperaturabhingigkeit des Verstarkers sowie eine
Temperatursensitivitdt der Photodioden. In diesem Abschnitt werden diese méglichen
Ursachen nacheinander ausfihrlich diskutiert und es wird tiberpriift, ob das Auftreten
der Langzeitschwankungen auf einen dieser Aspekte zurilickzufiihren ist.

3.2.1 Untersuchung der Polarisation des Laserstrahls

Eine inkonstante Polarisation des Laserstrahls ist einer der méglichen Griinde fiir das
Auftreten der Langzeitschwankungen. Daher wird zur Erzeugung einer konstanten Po-
larisation ein Polarisationsfilter in den TR-Aufbau integriert. Eine weitere Langzeitmes-
sung mit dem optimierten System soll zeigen, ob der Einbau eines Polarisationsfilters
zu einer Verbesserung der Langzeitstabilitat fiihrt.

3.2.1.1 Einfluss einer inkonstanten Polarisation des Laserstrahls auf das
Messergebnis

Bei der Laserdiode 1 (532 nm) wird die Lasermode TEMO0O0 verwendet und bei die La-
serdiode 2 (593,5 nm) eine Mode nahe der TEMO00-Mode (siehe auch Datenblétter der
Laserdioden [Roia, Roib, Roic]). TEMxy steht hierbei fiir eine transversal elektrische
und magnetische Mode [Mes04]. Es wird angenommen, dass der Laserstrahl der Laser-
dioden nadherungsweise linear polarisiert ist. Steht die elektrische Komponente hierbei
parallel zur Einfallsebene (Ey = E, = 0), spricht man von p-Polarisation. Im Gegensatz
dazu steht bei s-Polarisation die elektrische Komponente senkrecht zur Einfallsebene
(Ex = 0) [Kull0]. Da die Polarisation des Laserlichts jedoch nicht genau bekannt ist,
setzt sich die Polarisation des Laserstrahls wahrscheinlich aus einem Anteil aus s- und
einem Anteil aus p-Polarisation zusammen.

Durch einen plotzlich auftretenden Modensprung kann eine Polarisationsénderung des
Laserlichts hervorgerufen werden. Dies fithrt ebenfalls sowohl zu einer Anderung des
Anteils des Laserlichts das s-polarisiert ist als auch zu einer Anderung des Anteils des
Laserlichts das p-polarisiert ist. Die Transmissionskurven der beiden Strahlteiler vom
Typ CM1-BS013 und CM1-BS014 der Firma THORLABS [THO13b] sind jeweils fiir p-
und s-Polarisation verschieden (siche Anhang C). Dies bedeutet, dass das Teilungsver-
héltnis des Strahlteilers von der Polarisation des Laserlichts abhéngig ist. Eine durch
einen Modensprung hervorgerufene Polarisationséinderung wiirde demnach zu einer An-
derung des Anteils des Laserlichts fithren, welcher durch den Strahlteiler transmittiert
wird. Dies hitte wiederum eine Anderung des gemessenen Verhiltnisses der Photodi-
odenspannungen zur Folge. Somit konnte eine inkonstante Polarisation des Laserstrahls
zu dem Auftreten der Langzeitschwankungen beitragen. Des Weiteren ist mit einer Po-
larisationsdnderung immer auch eine Intensitdtsinderung des Laserstrahls verbunden.
Um jedoch ein Ergebnis zu erhalten, welches von den Schwankungen der Laserleistung
unabhéangig ist, wird jeweils das Verhéltnis der Photodiodenspannungen betrachtet.
Somit hat eine Intensitdtsdnderung des Laserstrahls keinen Einfluss auf die Messergeb-
nisse.
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3.2.1.2 Einbau eines Polarisationsfilters zur Erzeugung einer konstanten
Polarisation

Da das Teilungsverhéltnis des Strahlteilers von der Polarisation des Laserlichts abhén-
gig ist, wird zur Erzeugung einer konstanten Polarisation ein Polarisationsfilter in den
TR-Aufbau integriert (siche Abbildung 3.3). Der Effekt einer Anderung des gemesse-
nen Verhéltnisses der Photodiodenspannungen infolge eines auftretenden Modensprung
und der damit verbundenen Polarisationsdnderung, sollte somit durch den Einbau eines
Polarisationsfilters vermieden werden.

Aufgrund der in Kapitel 2.2 beschriebenen Verwendung von verschiedenen Laserdioden
mit unterschiedlichen Wellenldngen wird dementsprechend ein Polarisationsfilter bené-
tigt, der fiir die jeweilige Wellenlédnge der Laserdioden geeignet ist. Aufgrund der sehr
unterschiedlichen Wellenléngen wurde entschieden, einen Polarisationsfilter fiir die La-
serdiode 1 (532 nm) und die Laserdiode 2 (593,5 nm) zu verwenden und einen fiir die
Laserdiode 3 (1064 nm). Im Falle der Laserdioden 1 und 2 fiel die Entscheidung auf
einen Polarisationsfilter der Firma THORLABS vom Typ LPVISE100-A, welcher auf
einen Wellenlédngenbereich von 400 — 700 nm optimiert ist [THO13c]. Fiir die Laser-
diode 3 wurde ein Polarisationsfilter der Firma Edmund Optics gewahlt (NT48-888),
welcher fir einen Wellenlédngenbereich von 1000 — 2000 nm geeignet ist [Edm13]. Die
Eigenschaften der beiden Polarisationsfilter sind in Tabelle 3.2 zusammengefasst.

In Abbildung 3.4 ist schematisch der Versuchsaufbau mit eingebautem Polarisationsfil-
ter gezeigt. Der Polarisationsfilter befindet sind in einer Rotationshalterung der Firma
THORLABS vom Typ CRM1/M [THO13d]. Mit Hilfe dieser Rotationshalterung ist
es moglich, manuell verschiedene Winkeleinstellungen an dem Polarisationsfilter vor-
zunehmen. Der Winkel kann hierbei auf 1° genau eingestellt werden. Abhéngig von
diesem eingestellten Winkel wird jeweils eine andere Polarisationsrichtung des Laser-

Polarisationsfilter

unpolarisiertes Licht

~ /1
e 2

Abbildung 3.3: Funktionsweise eines Polarisationsfilters. Das Prinzip des Po-
larisationsfilters beruht auf Dichroismus. Fallt unpolarisiertes Licht auf den Polarisati-
onsfilter, so wird durch die dichroitische Beschichtung, die auf dem Polarisationsfilter
angebracht ist, nur eine bestimmte Polarisationsrichtung durchgelassen. Der restli-
che Anteil wird durch den Polarisationsfilter absorbiert. Somit entsteht Licht, welches
nahezu nur eine Polarisationsrichtung aufweist (eigene Darstellung nach [THO13c]).
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Tabelle 3.2: Eigenschaften der verwendeten Polarisationsfilter.

Polarisationsfilter LPVISE100-A [THO13c] NT48-888 [Edm13]

Wellenlédnge (nm) 400 - 700 1000-2000
Abschwéichungsrate > 5000:1 > 1000:1
Durchmesser (mm) 25,4 J_“871 25 J_r8’2

Dicke (mm) 35+ 0,1 0.2 40,2
Substrate N-BK7 B270
Transmission (%) 72-77 33

Monitorphotodiode z
y
X K

Strahlteiler

Polarisations-

Spiegel
filter

Laserdiode

Transmissions-
photodiode
Probe auf Verschiebeeinheit
magnetische

magnetische  Reflexions- Halterungen
Halterungen photodiode

Abbildung 3.4: Schematische Darstellung des TR-Aufbaus mit eingebau-
tem Polarisationsfilter. Der Polarisationsfilter wurde mit Hilfe von Haltestangen
direkt an dem Strahlteiler befestigt.
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lichts durchgelassen. Der Polarisationsfilter wurde direkt an den jeweiligen Strahlteiler
mit Hilfe von Haltestangen vom Typ ER1 der Firma THORLABS montiert [THO13e].

3.2.1.3 Experimentelle Bestimmung der optimalen Winkeleinstellung fiir
den Polarisationsfilters

Die Intensitit des Laserstrahls hangt von der vom Polarisationsfilter durchgelassenen
Polarisationsrichtung ab. Die Winkeleinstellung an der Rotationshalterung, in der der
Polarisationsfilter eingefasst ist, soll so gewahlt werden, dass die Intensitat des transmit-
tierten Laserlichts moglichst hoch ist. Das Erreichen einer moglichst hohen Intensitét ist
insofern von Bedeutung, damit bei Verwendung einer Probe mit einem groflen Transmis-
sionskoeffizienten es dennoch méglich ist, den reflektierten Anteil des Laserstrahls mit
der Reflexionsphotodiode zu detektieren. Nach Wahl geeigneter Winkeleinstellungen,
sollen diese Winkel auf den jeweiligen Rotationshalterungen fest eingestellt werden.

Die experimentelle Bestimmung der optimalen Winkel erfolgt dementsprechend iiber ei-
ne Aufzeichnung des von der Monitorphotodiode detektierten Signals bei verschiedenen
Winkeleinstellungen des Polarisationsfilters. Die Einstellung der Winkel wird manuell
von 0° bis 180° in 10°-Schritten vorgenommen. Insgesamt werden drei solcher Messun-
gen vorgenommen die jeweils unter Verwendung einer anderen Laserdiode durchgefiihrt
werden. In Abbildung 3.5 ist jeweils die Monitorphotodiodenspannung als Funktion des
eingestellten Winkels gezeigt. Aufgrund dieser Messergebnisse wurde fiir den Polarisati-
onsfilter, welcher auf eine Wellenldnge von 400 — 700 nm optimiert ist, als Kompromiss
ein Winkel von 110° gewéahlt. Fir den Polarisationsfilter, welcher auf eine Wellenldn-
ge von 1000 — 2000 nm optimiert ist, wurde eine Winkeleinstellung von 120° gewéhlt.
Des Weiteren ist zu erwdhnen, dass der Spannungsverlauf bei allen drei Schaubildern
anndhernd sin?-férmig ist. Dies deutet darauf hin, dass bei allen drei Laserdioden eine
nahezu lineare Polarisation des Laserlichts vorliegt.

3.2.1.4 Wiederholung der Langzeitmessung bei eingebautem Polarisations-
filter

Um zu iiberpriifen, ob der Einbau eines Polarisationsfilters tatsédchlich zu einer Reduk-
tion der Langzeitschwankungen fiihrt, wurde erneut eine Langzeitmessung iiber einen
Zeitraum von ca. filnf Tagen bei eingebautem Polarisationsfilter durchgefiihrt.

In Abbildung 3.6 ist das gemessene Verhéltnis der Photodiodenspannungen als Funktion
der Zeit dargestellt. Die maximale Schwankung betragt hier 20%. Insgesamt schwanken
die Werte des Verhéltnisses der Photodiodenspannungen jedoch mit maximal 10,3% Ab-
weichung um einen Mittelwert von ca. 5,5. Vor Einbau des Polarisationsfilters wurden
maximale Langzeitschwankungen von bis zu 14,4% beobachtet. Die maximale Abwei-
chung vom Mittelwert der Messwerte, welcher bei ca. 2,5 lag, betrug 7,8%. Anhand
dieser Messung kann somit keine Reduktion der Langzeitschwankungen festgestellt
werden. Die Schwankungen bei dieser Messung sind sogar noch hoher. Der Effekt einer
Verédnderung des gemessenen Verhéltnisses der Photodiodenspannungen, hervorgerufen
durch eine Polarisationsdnderung des Laserstrahls aufgrund eines aufgetretenen Moden-
sprungs, ist moglicherweise im Vergleich zu den noch bestehenden Langzeitschwankun-
gen zu klein, um hier beobachtet zu werden. Der Einbau eines Polarisationsfilters war
jedoch zur Erzeugung einer konstanten Polarisation des Laserstrahls von Bedeutung.
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Abbildung 3.5: Monitorphotodiodenspannung bei verschiedenen Winke-
leinstellungen des Polarisationsfilters und verschiedenen Laserdioden. Fiir
die jeweilige Winkeleinstellung des Polarisationsfilters bei der ein Spannungsmaxi-
mum vorliegt ist die Intensitdt des Laserlichts, welches durch den Polarisationsfilter
transmittiert wird, am hochsten. Dies wére somit die optimale Winkeleinstellung fiir
den Polarisationsfilter. Da fiir das Laserlicht der Laserdioden 1 und 2 jedoch derselbe
Polarisationsfilter verwendet wird und ein Drehen der Laserdioden nicht moglich ist,
ist es notig, einen Winkel zwischen den beiden Winkeln von 140° und 80° zu wéh-
len, bei denen jeweils ein Spannungsmaximum gemessen wurde. Als Kompromiss wird
daher ein Winkel von 110° gewéhlt. Die Spannungsmessung unter Verwendung der
Laserdiode 3 ergab ein Spannungsmaximum bei einer Winkeleinstellung von 120°.
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Abbildung 3.6: Schwankungen des Verhiltnisses der Photodiodenspannun-
gen wiahrend einer Langzeitmessung iiber einen Zeitraum von ca. fiinf Ta-
gen bei eingebautem Polarisationsfilter. Bei der durchgefiihrten Reflexionsmes-
sung wurde die Referenzprobe ND1.0, welche eine Transmission von 10 % aufweist,
durch die Laserdiode 2 bestrahlt. Entsprechend der Wellenldnge des Laserlichts von
593,5 nm wurde der auf einen Wellenléngenbereich von 400 — 700 nm optimierte Pola-
risationsfilter (Winkeleinstellung bei 110°) verwendet. Am Photodiodenvorverstarker
wurde die Verstiarkung 2 eingestellt. Die Messung fand ohne das Verfahren der Ver-
schiebeeinheit statt. Somit wurde das reflektierte Licht eines beliebig gewéhlten, aber
fixen Punktes der Referenzprobe gemessen.

Des Weiteren ist auffillig, dass, im Vergleich zu den Messwerten der Langzeitmessung
ohne Polarisationsfilter, eine Anderung der Absolutwerte des gemessenen Verhiltnisses
der Photodiodenspannugen stattgefunden hat. Bei der Messung ohne Polarisationsfil-
ter betrug der Mittelwert des gemessenen Verhéltnisses der Photodiodenspannungen
ca. 2,5. Bei der Messung mit eingebautem Polfilter liegt der Mittelwert bei ca. 5,5.
Diese Anderung der Absolutwerte ist entweder auf den Polarisationsfilter zuriickzufiih-
ren oder durch eine Anderung des Strahlengangs infolge der verwendeten magnetischen
Halterungen hervorgerufen worden, mit Hilfe derer die Laserdiode, der Spiegel, der
Strahlteiler und die Probe auf der Grundplatte des TR-Aufbaus bzw. auf der Verschie-
beeinheit positioniert werden konnen (siehe hierzu auch Kapitel 4).

3.2.2 Uberpriifung der Photodiodenspannungen auf elektrisches Rau-
schen

Eine weitere mogliche Ursache fiir das Auftreten der Langzeitschwankungen ist elektri-
sches Rauschen auf den Photodiodenspannungen. Um die Photodiodenspannungen auf
elektrisches Rauschen zu iiberpriifen, wurde mit Hilfe eines Oszilloskops iiber einen Zeit-
raum von einer Sekunde die Monitorphotodiodenspannung aufgezeichnet. Anschlieffend
wurde diese Spannung als Funktion der Zeit aufgetragen (siche Abbildung 3.7). Anhand
dieses Schaubildes ist zu erkennen, dass der mittlere Spannungswert etwa 0,2 V betragt.
Das hochfrequente Rauschen hingegen befindet sich in einem Bereich von 4+ 0,35 V.
Somit ist das Rauschen grofler als die mittlere gemessene Spannung. Daher kénnen die
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Abbildung 3.7: Hochfrequentes Rauschen auf der Monitorphotodioden-
spannung. Bei der durchgefithrten Messung handelt es sich um eine Reflexionsmes-
sung bei Bestrahlung der Referenzprobe ND1.0 durch das Laserlicht der Laserdiode 1.
Des Weiteren wurde die Verstarkung 1 am Photodiodenverstarker eingestellt. Die Pro-
benposition wurde beliebig, aber fix gewdhlt.

beobachteten Langzeitschwankungen moglicherweise auf das Rauschen auf den Photo-
diodenspannungen zuriickgefiihrt werden. Um jedoch den Einfluss des Rauschens auf
das gemessene Verhiltnis der Photodiodenspannungen reduzieren zu kénnen, muss zu-
néchst die Ursache fiir dieses Rauschen gefunden werden. Moglicherweise kann das
Rauschen auf den Photodiodenspannungen auf verschiedene Bauteile von COATEX
zuriickgefithrt werden, die selbst ein hochfrequentes Rauschen aufweisen und dieses
weiter auf die Photodiodenspannungen iibertragen. Daher wird zunéchst der Photodi-
odenverstarker und im Anschluss daran die Spannungsversorgung der Laserdioden auf
elektrisches Rauschen tberprift.

3.2.2.1 Untersuchung des Photodiodenverstiarkers auf elektrisches Rau-
schen

Die Verstiarkung der Photodiodenstrome findet mit Hilfe eines Transimpedanzverstéar-
kers statt [Schll]. Gleichzeitig wird hierbei das Stromsignal in ein Spannungssignal
umgewandelt. Wie bereits in 2.2.3 erwdhnt, kann im Falle einer Reflexions- oder ei-
ner Transmissionsmessung fiir die Verstarkung des Photodiodenstroms zwischen zwei
verschiedenen Verstiarkungseinstellungen (5000 % oder 100 000 %) gewahlt werden. Im
Gegensatz dazu, erfihrt das Stromsignal der Monitorphotodiode eine feste Verstarkung
von 2000 .

Um den Verstirker auf Rauschen iiberpriifen zu kénnen, wird anstelle der Photodi-
oden eine externe Konstantstromquelle an die jeweiligen Eingénge des Verstarkers an-
geschlossen. Zuvor ist es jedoch notwendig, die verwendete Konstantstromquelle eben-
falls auf Rauschen zu iiberpriifen. Eine Testmessung zeigte, dass das Rauschen auf
dem ausgegebenen Stromsignal der Konstantstromquelle weniger als 1072 V betrug
und somit vernachléssigbar ist. Ndheres zur Durchfiihrung dieser Testmessung kann in
Anhang E nachgelesen werden.
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Der Verstérker weist drei verschiedene Eingangskanéle auf:

o Kanal IM fiir den Monitorphotodiodenstrom
o Kanal IR fiir den Reflexionsphotodiodenstrom

e Kanal IT fiir den Transmissionsphotodiodenstrom

Fiir eine experimentelle Untersuchung des Photodiodenverstarkers auf elektrisches Rau-
schen, wird die Konstantstromquelle anstelle der Photodioden nacheinander an die
verschiedenen Eingangskanéle des Verstérkers angeschlossen. Anschlieend werden ver-
schiedene Strome zwischen 0,002 mA und 0,2 mA eingestellt und jeweils die Ausgangs-
spannungen gemessen. Zur Datenerfassung wird ein Messprogramm verwendet, das bei
jeder durchgefiithrte Messung 100 000 Spannungswerte erfasst. Die Dauer einer Mes-
sung betragt jeweils 10 s. Des Weiteren werden gleichzeitig statistische Werte, wie z.B.
der jeweilige Mittelwert M der jeweils 100 000 aufgenommen Spannungswerten und die
dazugehorige Standardabweichung o ermittelt.

Bei einem Transimpedanzwandler gilt die Beziehung [Dor08§]
U=-R-L (3.1)

Daher ist bei steigender Stromstérke ein dazu proportionaler Spannungsanstieg zu er-
warten.

In Abbildung 3.8 sind die mittleren gemessenen Ausgangsspannungen der verschiede-
nen Kanile des Verstérkers jeweils als Funktion der eingestellten Stromstéirke gezeigt.
Aufgrund des zur Stromstérke erwarteten proportionalen Spannungsanstiegs wird fiir
die einzelnen Messungen jeweils ein linearer Fit durchgefiihrt. Anhand des angegebe-
nen R-Quadrates Wertes ist zu erkennen, dass die Datenpunkte alle sehr nahe an dem
jeweiligen Fit liegen. Somit handelt es sich um einen zur Stromstarke proportionalen
Spannungsverlauf. Diese Ergebnisse sind nahezu dquivalent zu den Ergebnissen einer
bereits vor ca. einem halben Jahr stattgefundenen Linearitéitspriifung des Verstérkers,
bei welcher ebenfalls die Ausgangsspannung bei verschiedenen Eingangsstromen aufge-
zeichnet wurde [Fis12].

Um schlieflich eine Aussage iiber das elektrische Rauschen treffen zu kénnen, werden
die jeweils pro Messung aufgenommen 100 000 Spannungswerte als Funktion der Zeit
betrachtet. In Abbildung 3.9 ist oben beispielhaft die Ausgangspannung des Verstérkers
bei einer Eingangsstromstérke von 0,002 mA (Kanal IT) und bei der Verstéarkereinstel-
lung 2 (5000 %) gezeigt. Die mittlere Ausgangsspannung liegt hier bei 0,01 V. Dies wird
entsprechend dem Ohmeschen Gesetz auch erwartet. Das Rauschen betrégt ca. £0,02 V.
Bei Betrachtung der jeweiligen Spannungswerte der anderen Messungen, konnte festge-
stellt werden, dass das Rauschen meistens ebenfalls im Bereich von ca. £0,02 V liegt.
Es handelt sich also um ein konstantes Rauschen. In Abbildung 3.9 ist unten ein Histo-
gramm der Messwerte gezeigt. Bei der angepassten Verteilungsfunktion handelt es sich
um eine Normalverteilung. Anhand des Schaubildes ist zu erkennen, dass die aufgenom-
menen Spannungswerte anndhernd einer Normalverteilung entsprechen. Des Weiteren
wird anhand dieses Schaubilds deutlich, dass die meisten gemessenen Spannungswerte
im Bereich von 0,01 V liegen, also dem nach dem Ohmschen Gesetz erwarteten Span-
nungswert. Somitist ein durch den Photodiodenverstidrker hervorgerufenes elektrisches
Rauschen als Ursache fiir die beobachteten maximalen Langzeitschwankungen von bis
zu 20% unwahrscheinlich.
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Abbildung 3.8: Ausgangsspannung des Verstirkers bei verschiedenen Ein-
gangsstromen zwischen 0,002 mA und 0,2 mA und unterschiedlichen Ver-
starkungseinstellungen. Nach Anschluss einer Konstantstromquelle an die verschie-
denen Eingangskanéle des Verstirkers, wurde die Ausgangsspannung bei verschiede-
nen Stromen gemessen. Fiir den Fall, dass die Konstantstromquelle an dem Kanal fiir
den Reflexions- oder den Transmissionsphotodiodenstrom angeschlossen war, wurde
dementsprechend eine Reflexions- bzw. Transmissionsmessung fiir beide Verstarkungs-
einstellungen durchgefiihrt. Fiir eine bessere Darstellung der Messergebnisse wurde
die Skala fiir die Stromstéarke logarithmisch gewéhlt. Bei dem hier durchgefiihrten Fit
handelt es sich um einen linearen Fit. Je ndher der angepasste R-Quadrat-Wert bei 1
liegt, desto nédher liegen die einzelnen Datenpunkte an dem Fit.
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Abbildung 3.9: Ausgangsspannung des Verstirkers bei einem Eingangs-
strom von 0,002 mA (Kanal IT) und der Verstirkereinstellung 2 bei einer
Messzeit von 10 s. Im oberen Schaubild ist die Ausgangsspannung als Funktion der
Zeit, gezeigt. Im unteren Schaubild ist ein Histogramm der Spannungswerte zu sehen.
Bei der an die Daten angepassten Funktion handelt es sich um eine Normalverteilung.
Der jeweilige Fehler wurde hierbei berechnet, indem die Wurzel von der Anzahl gebil-
det wurde. Im Falle eines Fehlers mit dem Wert Null wurde dieser auf eins gesetzt.
Der reduzierte Chi-Quadrat-Wert liegt hier bei 152,09. Ursache fiir diesen hohen Wert
sind die Abweichungen der Datenpunkte von der angepassten Verteilungsfunktion auf
der rechten Seite des Histogramms. Somit ist bei diesem Datensatz nicht von einer
Normalverteilung auszugehen.
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3.2.2.2 Untersuchung der Spannungsversorgung der Laserdiode auf elek-
trisches Rauschen

Zum Betrieb der Laserdiode 2 (593,5 nm) und der Laserdiode 3 (1064 nm) wird ein
Netzteil der Firma ABB (CP-E 5/3.0) verwendet, welches eine Ausgangsspannung von
5 V aufweist [ABB13]. Hierbei ist jedoch zu beachten, dass bei der Laserdiode 3 zu-
sétzlich ein Laserdiodentreiber zum Finsatz kommt. Dieser konvertiert das 5 V Span-
nungssignal in ein 3 V Spannungssignal. Zum Betrieb der Laserdiode 1 (532 nm) wird
ein Spannungsnetzteil verwendet, welches eine Ausgangsspannung von 3 V aufweist.

Aufgrund der elektrischen Verbindung von Laserdioden und Photodioden iiber den
optischen Aufbau, kénnte ein elektrisches Rauschen auf der Spannungsversorgung der
Laserdioden ebenfalls zu einer Storung des Messsignals der Photodioden fithren und
somit die beobachteten Langzeitschwankungen verursachen. Daher wird zunachst mit
Hilfe verschiedener Testmessungen das Rauschen auf den Photodiodenspannungen er-
mittelt. Die genaue Vorgehensweise bei der Durchfithrung dieser Messungen und die
dazugehorigen Messergebnisse konnen in Anhang F nachgelesen werden. Die Testmes-
sungen unter Verwendung der Laserdiode 1 ergaben ein Rauschen von 10 — 32 %. Im
Gegensatz dazu ergaben die Testmessungen unter Verwendung der Laserdiode 2 ein
Rauschen von 12 — 63 %.

Da das Rauschen auf den Photodiodenspannungen bei einer Messungen unter Verwen-
dung der Laserdiode 2 wesentlich hoher war als bei einer Messung unter Verwendung
der Laserdiode 1, wurde die 5 V Spannung, die zum Betrieb der Laserdiode 2 bené6tigt
wird, auf Rauschen tberpriift.

Um die Ausgangsspannung des Netzteils auf elektrisches Rauschen zu iiberpriifen, wird
diese mit Hilfe eines Oszilloskops betrachtet. Der abgelesene Spannungsmittelwert liegt
wie erwartet bei 5 V. Des Weiteren kann ein periodisch auftretendes Rauschen beob-
achtet werden, das maximal + 200 mV betréigt und eine Frequenz von 47,6 Hz aufweist.
Weitere Untersuchungen zeigen, dass durch Zuleitungen, welche vom Netzteil zu den
Laserdioden fiihren, eine zusétzliche Stérung des Spannungssignals entsteht und da-
durch das Rauschen auf + 400 mV ansteigt.

Aufgrund dieser Ergebnisse wird die 5 V Spannung des Netzteils durch eine rauschér-
mere 5 V Festnetzspannung, des fiir COATEX verwendeten Labornetzteils, ersetzt.

Im Anschluss daran wird mit Hilfe einer Testmessung unter Verwendung der Laserdi-
ode 2 erneut das Rauschen auf den Photodiodenspannungen ermittelt. Die Ergebnisse
dieser Messung sind ebenfalls in Anhang F tabellarisch zusammengefasst. Insgesamt
konnte durch ein Austausch des Netzteils das Rauschen auf den Photodiodenspannun-
gen von 12 — 63% auf 2 — 39% reduziert werden. Die Hochstwerte von 86% bzw. 78%
bei einer Transmissionsmessung unter Verwendung der Laserdiode 2 und der eingestell-
ten Verstirkung 2 wurden aufgrund der Tatsache ausgeschlossen, dass die gemessenen
Spannungswerte im Bereich des Rauschens des verwendeten Analog-Digital-Wandlers
lagen. Des Weiteren ist noch zu erwihnen, dass das gemessene Rauschen auf den Photo-
diodenspannungen nach dem Netzteiltausch nur im Falle einer Reflexionsmessung unter
Verwendung der Laserdiode 2 und einer eingestellten Verstarkung 2 bei 39% lag. Bei
den restlichen Messungen betrug das Rauschen maximal 13%.
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3.2.3 Untersuchung der Temperaturabhingigkeit des Verstarkers

Eine weitere mogliche Ursache fir das Auftreten der Langzeitschwankungen ist die Tem-
peraturabhéngigkeit des Verstiarkers. In diesem Fall wiirde eine Temperaturianderung
zu einer Beeinflussung der vom Verstéarker ausgegebenen Spannungssignale fithren. Um
zu tiberpriifen, ob ein Zusammenhang zwischen der Ausgangsspannung des Verstérkers
und der Temperatur besteht, wird anstelle einer Photodiode die Konstantstromquelle,
die bereits zur Untersuchung des Photodiodenverstéarkers auf elektrisches Rauschen ver-
wendet wurde, an den Verstiarkereingang IR angeschlossen. Anschlieend wird bei einer
eingestellten Stromstérke von 0,003 mA und der Verstereinstellung 2, die vom Verstér-
ker ausgegebene Spannung Uber einen Zeitraum von ca. zwei Tage aufgezeichnet. Der
Grund fir die gewéhlte Stromstirke von 0,003 mA besteht darin, dass die Photodi-
odenstrome in einer vergleichbaren Gréflenordnung liegen. Des Weiteren erfolgt {iber
den gesamten Zeitraum eine Messung der Temperatur innerhalb des Geh&uses, in dem
sich der Versuchsaufbau befindet.

In Abbildung 3.10 ist oben die Temperatur als Funktion der Zeit gezeigt. Es ist zunéchst
ein Temperaturanstieg von ca. 1 K zu erkennen. Danach sind Temperaturschwankungen
im Bereich von +0,2 K um einen Temperaturmittelwert von ca. 23,5°C zu beobachten.
Die vom Verstarker ausgegebene Spannung ist in der Mitte von Abbildung 3.10 als
Funktion der Zeit gezeigt. Der mittlere Spannungswert betriagt ca. 0,018 V. Das Rau-
schen liegt im Bereich von £ 0,0015 V. Beim Vergleich dieser beiden Schaubilder ist
kein Zusammenhang zwischen der Temperatur und der vom Verstiarker ausgegebenen
Spannung erkennbar. Des Weiteren ist in Abbildung 3.10 unten ein Histogramm der
Spannungswerte zu sehen. Bei der angepassten Verteilungsfunktion handelt es sich um
eine Normalverteilung. Anhand des Histogramms ist deutlich zu erkennen, dass die
meisten Spannungswerte im Bereich von 0,018 V liegen. Somit kann eine Temperatur-
abhéngigkeit des Photodiodenverstéirkers ausgeschlossen werden.

3.2.4 Abschatzung der Temperatursensitivitdt der Photodioden

Photodioden sind temperatursensitiv. Daher ist ein weiterer wichtiger Aspekt eine Un-
tersuchung der Auswirkungen, die eine Temperaturdnderung auf das Messsignal der
Photodioden hat. In diesem Abschnitt wird zunichst ein Uberblick iiber den Aufbau
und die Funktionsweise einer Photodiode gegeben. Im Anschluss daran folgt eine Ab-
schéitzung der Temperaturabhéngigkeit des Photodiodensignals.

3.2.4.1 Aufbau und Funktionsweise einer Photodiode

Eine Photodiode ist ein Halbleitdetektor, welcher einfallendes Licht in einen elektrischen
Strom konvertiert. In Abbildung 3.11 ist der typische Aufbau einer Photodiode schema-
tisch dargestellt. Eine Photodiode besteht aus einem p-n-Ubergang. Als p-n-Ubergang
wird eine Verbindung aus einem p-dotierten Halbleiter und einem n-dotierten Halbleiter
bezeichnet, an deren Grenzschicht sich eine Verarmungszone (oder auch Raumladungs-
zone genannt) ausbildet. Diese Zone entsteht durch Diffusion der Elektronen aus dem
n-Gebiet bzw. der Locher aus dem p-Gebiet in das jeweils andere Gebiet. Somit kann
eine Rekombination aus Elektronen und Léchern stattfinden. Durch
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Abbildung 3.10: Ausgangsspannung des Verstirkers bei einer Eingangs-
stromstirke von 0,003 mA (Kanal IR) und der Verstirkereinstellung 2
iiber eine Messdauer von ca. zwei Tagen. Als Stromquelle wurde hierbei ei-
ne Konstantstromquelle verwendet. Beim Vergleich der oberen beiden Schaubilder ist
kein Zusammenhang zwischen der Temperatur und der vom Verstarker ausgegebenen
Spannung zu erkennen. Im unteren Schaubild ist ein Histogramm der Spannungswerte
gezeigt. Bei der an die Daten angepassten Funktion handelt es sich um eine Normal-
verteilung. Der jeweilige Fehler wurde hierbei berechnet, indem die Wurzel von der
Anzahl gebildet wurde. Im Falle eines Fehlers mit dem Wert Null wurde dieser auf
eins gesetzt. Da der reduzierte Chi-Quadrat-Wert 1,499 betriagt kann somit bei diesem
Datensatz annédhernd von einer Normalverteilung ausgegangen werden.
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Abbildung 3.11: Schematische Darstellung des typischen Aufbaus ei-
ner Photodiode. Eine Photodiode ist ein p-n-Ubergang (eigene Darstellung nach
[Gev00, Tell1]).

die damit verbundene Ausbildung einer positiven Raumladungszone im n-Gebiet (Ab-
wandern der Elektronen) bzw. der Ausbildung einer negativen Raumladungszone im
p-Gebiet (Abwandern der Locher) entsteht ein elektrisches Feld. Dieses elektrische Feld
ist der Difussion entgegengerichtet, wodurch sich ein Gleichgewicht einstellt. Das Prin-
zip einer Photodiode beruht auf dem Photoeffekt. Trifft ein Photon mit einer héheren
Energie als die der Bandliicke auf die Photodiode so wird dieses absorbiert, wodurch ein
Elektron angeregt wird. Es kommt somit zur Erzeugung eines Elektron-Loch-Paares.
Durch Anlegen einer dufleren Spannung an den p-n-Ubergang in Sperrrichtung (nega-
tiver Pol an p-dotierten Halbleiter und positiver Pol an n-dotierten Halbleiter) findet
ein Ladungstransport statt. Die Erzeugung eines Elektron-Loch-Paares muss daher in
der Raumladungszone oder in néchster Umgebung der Raumladungszone stattfinden.
Die Elektronen bewegen sich hierbei in Richtung Anode und die Locher in Richtung
Kathode. Der dadurch flieBende Photostrom ist proportional zum Lichteinfall. Dieser
Absatz basiert auf [Kop07, Telll, Sal08].

Eine Photodiode ist temperatursensitiv, da die Besetzungsinversion (also einer héheren
Besetzung der energetische hoheren Zusténde als der energetische niedrigeren Zustédnde
[Kne08]) der Elektronen und Locher im p- bzw. n-Gebiet von der Temperatur abhingig
ist [Tell1]. Eine Temperaturinderung fiihrt zu einer Anderung der Leitfihigkeit.

Der Ausgangsstrom einer Photodiode setzt sich aus dem Photodiodenstrom und dem
Dunkelstrom zusammen, welcher bei einer an die Photodiode angelegten Spannung
bereits ohne Lichteinfall flieft [THO13f{]:

I'=1Ipp + IDunkel (32)

Dieser Dunkelstrom ist aufgrund der Temperatursensitivitdt der Photodiode eben-
falls temperaturabhéngig. Bei der fiir COATEX verwendeten Photodioden der Firma
THORLABS vom Typ SM1PD1A wird typischerweise der Dunkelstrom bei einem Tem-
peraturanstieg von 10 K verdoppelt [THO13f].

3.2.4.2 Abschitzung der Temperaturabhingigkeit des Photodiodensignals

Fiir eine Abschétzung der Temperaturabhéngigkeit des Photodiodensignals werden die
Ergebnisse von Alex Bainbridge iiber die Temperaturabhingigkeit von Photodioden
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herangezogen [Baill]. Alex Bainbridge fand bei dem Test der zwei Photodioden Cen-
tronic OSD35-5T und Hamamatsu S1336-8BQ heraus, dass ein linearer Zusammen-
hang zwischen Temperatur und Messsignal der Photodioden besteht. Fiir die Photodi-
ode Centronic OSD35-5T konnte eine Temperaturabhéngigkeit von —0,00246 + 3,397 -
107° ¥ ermittelt werden [Baill]. Fiir die Hamamatsu OSD35-5T Photodiode ergab
sich eine Temperaturabhingigkeit von —0,00246 + 2,541 - 10> % [Baill]. Diese Werte
gelten jedoch nur bei einer bestimmten Lichtintensitdt und bei dem fiir dieses Experi-
ment verwendeten Verstérkers. Bei einer typischen Ausgangsspannung von U = 0,3 V
[Baill] ergibt sich daher der relative Faktor, der fiir die Temperaturabhéngigkeit der
Photodiode pro Volt steht, zu

ou v
& —0,00246
g —K (3.3)
U 03V
1
= - 2 —. 4
0,00082 (3.4)

Beide Ergebnisse liegen im Bereich von 1073 % Es wird im Folgenden angenommen,
dass dieser Wert allgemeingiiltig fiir Siliziumphotodioden ist. Bei den Photodioden,
die fur den Versuchsaufbau der Tranmissions-/Reflexionsmessungen verwendet werden,
handelt es sich ebenfalls um Siliziumphotodioden der Firma THORLABS vom Typ
SM1PDI1A [THO13f]. Somit kann mit Hilfe der Ergebnisse von Alex Bainbridge die
Anderung der Photodiodenspannungen U’ bei einer Temperaturinderung AT abge-
schatzt werden:

, U
U:%TU.ATJFU (3.5)

Bei einer typischen Temperaturdnderung von 0,2 K in COATEX kann eine Abschét-
zung exemplarisch an einem beliebigen Messwert durchgefiithrt werden, der innerhalb
des Zeitraums, in dem diese Temperaturdnderung stattgefunden hat, liegt. Fiir eine ex-
emplarische Abschéitzung der Temperaturabhéngigkeit des Photodiodensignals werden
folgende Messwerte fiir die Monitorphotodiodenspannung U; und fiir die Reflexions-
photodiodenspannung Us gewéhlt, wobei das Verhéltnis der Photodiodenspannungen

l\él:gg hier einfachheitshalber mit Ry bezeichnet wird:

AT =02K (3.6)

Uy = (0,023 £ 0,002) V (3.7)

U, = (0,009 & 0,001) V (3.8)
U

R = U—l = (2,492 + 0,357) (3.9)
2

Die Abschéatzung soll sowohl fiir eine positive als auch fiir eine negative Temperaturab-
hangigkeit der Photodioden vorgenommen werden. Die Indizes + und - stehen jeweils
dafiir, ob die Berechnungen fiir eine positive Temperaturdnderung AT = 0,2 oder fiir
eine negative Temperaturdnderung AT = —0,2 durchgefithrt wurden. Mit Hilfe von
Formel (3.4) erhdlt man folgende Ergebnisse:
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»—AC:\

Riy _ 0 _ 0,998 (3.10)
Ro 30

1;10— — Ez_ = 1,002 (3.11)

I;;; = %;* = 1,002 (3.12)
, U

1;20— — 11% = 0,998 (3.13)

Anhand dieser Ergebnisse ist zu erkennen, dass die Beriicksichtigung der Tempera-
tursensitivitdt der Photodioden zu maximal 0,2% Abweichung von dem gemessenen
Verhéltnis der Photodiodenspannungen fiihrt. Diese Abweichung ist zu gering, um die
Langzeitschwankungen von ca. 20% zu erkliaren. Damit ist die Temperatursensitivitit
der Photodioden ein vernachléssigbarer Aspekt. Des Weiteren éndern beide Photodi-
oden typischerweise ihre Temperatur anndhernd gleichméflig. Da jedoch jeweils das
Verhéltnis der Photodiodenspannungen betrachtet wird, diirfte eine bestehende Tem-
peraturabhéngigkeit der Photodioden keinen Einfluss auf das gemessene Spannungs-
verhédltnis nehmen.

3.3 Zusammenfassung der tatsiachlichen Ursachen fiir die
Langzeitschwankungen und der durchgefiithrten Mo-
difikationen des Versuchsaufbaus

In Abschnitt 3.2 wurden verschiedene mdogliche Ursachen fiir das Auftreten der Lang-
zeitschwankungen diskutiert. Zu den moglichen Ursachen zdhlten:

¢ eine inkonstante Polarisation des Laserstrahls
 ein elektrisches Rauschen auf den Photodiodenspannungen
¢ eine Temperaturabhéngigkeit des Verstérkers

e eine Temperatursensitivitdt der Photodioden

Eine durch einen Modensprung hervorgerufene Polarisationsinderung des Laserstrahls
kann zu einer Anderung des gemessenen Verhiltnisses der Photodiodenspannungen
fiihren. Ursache hierfiir ist, dass das Teilungsverhéltnis des Strahlteilers polarisations-
abhéngig ist. Daher wurde zur Erzeugung einer konstanten Polarisation, ein Polarisati-
onsfilter in den Versuchsaufbau integriert. Das Prinzip des Polarisationsfilters besteht
darin, nur eine bestimmte Polarisationsrichtung durchzulassen und die restlichen An-
teile zu absorbieren. Der Einbau eines Polarisationsfilters fiihrte jedoch nicht zu einer
Reduktion der beobachteten Langzeitschwankungen. Eine Langzeitmessung ohne Po-
larisationsfilter ergab maximale Schwankungen von bis zu 14,4% und eine maximale
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Abweichungen vom Mittelwert des gemessenen Verhéltnisses der Photodiodenspannun-
gen von 7,8%. Im Gegensatz dazu betrugen bei einer Messung mit eingebautem Po-
larisationsfilter die maximalen Schwankungen bis zu 20%. Die maximale Abweichung
vom Mittelwert lag hier bei 10,2%. Die Anderung des gemessenen Verhiltnisses der
Photodiodenspannungen, die durch eine Polarisationséinderung hervorgerufen wird, ist
wahrscheinlich zu klein um bei Eliminierung dieses Effekts zu einer Reduktion der Lang-
zeitschwankungen zu fithren. Des Weiteren ist es moglich, dass dieser Effekt durch das
Rauschen auf den Photodiodenspannungen iiberdeckt wurde. Der Einbau des Polarisa-
tionsfilters war dennoch zur Erzeugung einer konstanten Polarisation des Laserstrahls
von Bedeutung.

Des Weiteren konnte mit Hilfe von systematischen Untersuchungen elektrisches Rau-
schen auf den Photodiodenspannungen festgestellt werden. Dieses Rauschen auf den
Photodiodenspannungen war ein Aspekt, der zu dem Auftreten der Langzeitschwan-
kungen beigetragen hat. Im Rahmen der Ursachensuche fiir dieses Rauschen wurden
zwei Moglichkeiten in Betracht gezogen:

« elektrisches Rauschen auf den Ausgangsspannungen des Photodiodenverstarkers

o elektrisches Rauschen auf der Spannungsversorgung der Laserdioden

Elektrisches Rauschen auf den Ausgangsspannungen des Photodiodenverstérkers konn-
ten jedoch als Ursache fiir die beobachteten Langzeitschwankungen ausgeschlossen wer-
den.

Im Gegensatz dazu konnte im Rahmen von systematischen Untersuchungen ein Rau-
schen von 4+ 400 mV auf der 5 V Ausgangsspannung des Netzteils, welches zum Betrieb
der Laserdioden 2 und 3 verwendet wurde, festgestellt werden. Daher wurde dieses
Netzteil durch ein rauschdrmeres Labornetzteil ersetzt. Das Rauschen auf den Photo-
diodenspannungen konnte somit von 12 — 63% auf 2 — 39% reduziert werden.

Sowohl eine Temperaturabhéngigkeit des Verstérkers als auch eine Temperatursensiti-
vitdt der Photodioden wurde als Ursache fiir die beobachteten Langzeitschwankungen
ausgeschlossen.

3.4 Anschlielende Langzeitmessung mit dem optimierten
System

Die ersten beobachteten maximalen Langzeitschwankungen betrugen bis zu 14,4%. Ei-
ne weitere Langzeitmessung bei eingebautem Polarisationsfilter und beim Betrieb der
Laserdiode 2 mit der 5 V Festnetzspannung des rauschirmeren Labornetzteils soll zei-
gen, ob mit dem optimierten System eine Reduktion der Langzeitschwankungen erreicht
werden konnte. In Abbildung 3.12 ist der Verlauf des gemessenen Spannungsverhéltnis-
ses und der Temperaturverlauf iiber einen Zeitraum von ca. 7,5 Tagen dargestellt. Die
maximalen Langzeitschwankungen betragen jetzt nur noch bis zu 5%. Des Weiteren
schwanken die Messwerte mit maximal 2,5% Abweichung um einen Mittelwert von 2,3.
Der Austausch des Netzteils und somit die Reduktion des Rauschens auf den Photodi-
odenspannungen hat daher deutlich zu einer Verminderung der Langzeitschwankungen
beigetragen.
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Abbildung 3.12: Langzeitschwankungen wihrend einer Langzeitmessung
iiber einen Zeitraum von ca. sieben Tagen mit dem optimierten System.
Bei der durchgefiihrten Reflexionsmessung wurde die Referenzprobe ND1.0, welche
eine Transmission von 10 % aufweist, durch die Laserdiode 2 bestrahlt. Am Photo-
diodenvorverstiarker wurde die Verstarkung 2 eingestellt. Die Messung fand ohne das
Verfahren der Verschiebeeinheit statt. Somit wurde das reflektierte Licht eines beliebig
gewdhlten, aber fixen Punktes der Referenzprobe gemessen.
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Bei Betrachtung des Temperaturverlaufs ist zunéchst ein Temperaturanstieg von fast
1 K zu erkennen. AnschlieBend schwankt die Temperatur mit +0,2 K um einen Mit-
telwert von ca. 23,4°C. Bei einem Vergleich des Temperaturverlaufs mit dem Verlauf
des Verhéltnisses der Photodiodenspannungen ist vor allem im Zeitbereich von 70 —
150 Stunden ein deutlicher Zusammenhang erkennbar. Die Ursache fiir diese Tempera-
turabhéngigkeit konnte jedoch bis jetzt noch nicht gefunden werden.

Bei Verwendung der Laserdiode 1 und der Laserdiode 3 wurden ebenfalls Langzeitmes-
sungen mit dem optimierten System durchgefiihrt. Die Ergebnisse der Langzeitmessung
unter Verwendung der Laserdiode 3 sind in Abbildung 3.13 gezeigt. Besonders auffillig
ist, dass ein abnehmender Drift des Verhéltnisses der Photodiodenspannungen zu er-
kennen ist, der nicht in Korrelation mit der Temperatur steht. Die maximalen Schwan-
kungen betragen hier bis zu 0,9%. Aufgrund des Drifts werden hier keine mittleren
Schwankungen angegeben. Die Ergebnisse einer Langzeitmessung unter Verwendung
der Laserdiode 1 sind in Anhang G zu finden. Anhand der Messergebnisse kénnen ma-
ximale Schwankungen von bis zu 1,5% beobachtet werden. Die Messwerte schwanken
dabei mit maximal 1,5% Abweichung um einen Mittelwert von ca. 2,0. Auch hier ist
keine Korrelation zwischen dem Verhéltnis der Photodiodenspannungen und der Tem-
peratur erkennbar.

3.5 Bewertung der Ergebnisse und Fazit

Um zu gewéhrleisten, dass Messungen reproduzierbar ausgefiihrt werden kénnen, ist vor
allem eine Langzeitstabilitdt des gemessenen Verhéltnisses der Photodiodenspannun-
gen zwingend erforderlich. Im Rahmen systematischer Untersuchungen wurden jedoch
maximale Langzeitschwankungen von bis zu 20% beobachtet. Durch verschiedene Mo-
difikationen an dem TR-Aufbau, wie Einbau eines Polarisationsfilters und Ersetzung
des Netzteils, welches zum Betrieb der Laserdioden 2 und 3 benétigt wird, konnten die
Langzeitschwankungen jedoch reduziert werden. In Tabelle 3.3 sind die Ergebnisse der
Langzeitmessungen, die mit dem optimierten System stattgefunden haben, nochmals
zusammengefasst.

Um Messungen jedoch reproduzierbar durchfiihren zu kénnen ist es erforderlich, dass
die maximalen Langzeitschwankungen nicht mehr als 1% betragen. Dieses Ziel wére bei
einer Langzeitmessung unter Verwendung der Laserdiode 3 erreicht.

Tabelle 3.3: Schwankungen wihrend Langzeitmessungen mit dem optimier-
ten System.

Laserdiode Laserdiode 1 Laserdiode 2 Laserdiode 3
Einheit % % %
maximale Schwankung 1,5 5 0,9

maximale Abweichungen vom Mittelwert 1,5 1,5 -
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Abbildung 3.13: Langzeitschwankungen wihrend einer Messung iiber einen
Zeitraum von ca. sieben Tagen unter Verwendung der Laserdiode 1 mit
dem optimierten System. Bei der durchgefiihrten Reflexionsmessung wurde die
Referenzprobe ND1.0 durch die Laserdiode 2 bestrahlt. Am Photodiodenvorverstér-
ker wurde die Verstdrkung 2 eingestellt. Die Messung fand ohne das Verfahren der
Verschiebeeinheit statt. Somit wurde das reflektierte Licht eines beliebig gewéhlten,
aber fixen Punktes der Referenzprobe gemessen.
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Die Langzeitschwankungen wéhrend einer Langzeitmessung unter Verwendung der La-
serdiode 1 liegen nur 0,5 Prozentpunkte iiber den 1%. Im Gegensatz dazu sind die
maximalen Langzeitschwankungen bei einer Messung unter Verwendung der Laser-
diode 2 mit 5% noch am hochsten. Bei Verwendung dieser Laserdiode ist es somit
noch nicht moglich, eine Reproduzierbarkeit bei der Durchfithrung von Transmissions-
/Reflexionsmessungen zu gewéhrleisten.

Des Weiteren sollten die maximalen Abweichungen vom Mittelwert nicht mehr als 0,5%
betragen. Bei den Langzeitmessungen, die unter Verwendung der Laserdiode 1 und 2
stattgefunden haben betragen die maximalen Abweichungen vom Mittelwert jeweils
1,5%. Somit liegt dies jeweils ein Prozentpunkt tiber den geforderten 0,5%. Auferdem
ist noch nicht bekannt, wie der abnehmende Drift des Verhéltnisses der Photodioden-
spannungen bei der Langzeitmessung, die unter Verwendung der Laserdiode 3 stattge-
funden hat, zu erkléren ist.

Bei der Langzeitmessung unter Verwendung der Laserdiode 2 konnte auflerdem eine
Korrelation zwischen Temperatur und gemessenen Verhéltnisses der Photodiodenspan-
nungen beobachtet werden. Daher sollte durch weitere systematische Untersuchungen
nochmals iiberpriift werden, ob das beobachtete Rauschen auf den Ausgangsspannun-
gen des Verstirkers nicht doch zu einer Beeinflussung der Messergebnisse fithrt und
somit die Schwankungen verursacht.

Eine Moglichkeit zur Eliminierung der noch bestehenden Langzeitschwankungen be-
steht in der Durchfithrung von Kalibriermessungen. Eine Beschreibung dieser Messun-
gen erfolgt in Kapitel 4. Des Weiteren wird durch Kapitel 4 deutlich, dass die Langzeit-
stabilitdt nur ein Effekt ist, der zu den in Kapitel 2.3 beschriebenen Unstimmigkeiten
bei der Interpretation der Messergebnisse beigetragen hat. Zuséatzlich zu den Lang-
zeitschwankungen spielen noch mechanische Instabilitdten des TR-Aufbaus eine Rolle,
infolge derer es zu einer Verdnderung des Strahlengangs nach Neupositionierung der op-
tischen Komponenten kommt. Dies wird jedoch ausfiihrlich im nachfolgenden Kapitel
diskutiert.
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Kapitel 4

Reproduzierbarkeit des
Strahlengangs bei
Neupositionierung von optischen
Komponenten

Im vorherigen Kapitel wurden mogliche Ursachen fiir die beobachteten Langzeitschwan-
kungen wihrend der Transmissions-/Reflexionsmessungen diskutiert. Des Weiteren wur-
den Losungsmoglichkeiten zur Verbesserung der Langzeitstabilitdt dargelegt und die
daraufthin durchgefiihrten Modifikationen an dem Versuchsaufbau beschrieben. Anhand
einer erneuten Langzeitmessung mit dem optimierten System konnte gezeigt werden,
dass nach den durchgefiihrten Modifikationen die maximalen Langzeitschwankungen
von ca. 20% auf ca. 5% reduziert werden konnten. Die maximalen Abweichungen vom
Mittelwert betrugen hierbei ca. 10,2% bzw. nach den durchgefiihrten Modifikationen
nur noch ca. 1,5%.

In diesem Kapitel werden Kalibriermessungen beschrieben, mit welchen die noch beste-
henden Langzeitschwankungen eliminiert werden sollen. Anhand der Messergebnisse der
Kalibriermessungen werden jedoch Probleme mit der Reproduzierbarkeit des Strahlen-
gangs nach Neupositionierung der optischen Komponenten festgestellt. Daher werden
verschiedene Modifikationen an dem Versuchsaufbau durchgefiihrt, die zur mechani-
schen Stabilisierung dienen und somit zu einer Verbesserung der Reproduzierbarkeit
des Strahlengangs nach einer Neupositionierung der optischen Komponenten fiihren.

4.1 Beobachtung von Problemen mit der Reproduzierbar-
keit der Messergebnisse bei Kalibriermessungen

Mit Hilfe von Kalibriermessungen sollen die noch bestehenden Langzeitschwankungen
eliminiert werden. Das Messprinzip und die Vorgehensweise bei der Durchfithrung dieser
Kalibriermessungen werden in diesem Abschnitt beschrieben. Im Anschluss daran folgt
eine Diskussion der Messergebnisse.

67
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4.1.1 Prinzip der Kalibrierung mit Referenzproben

Das Prinzip der Kalibriermessungen beruht auf der Normierung der einzelnen Messer-
gebnisse, wobei die Referenzproben (siehe Kapitel 3.1.1) als Standard verwendet werden
sollen. Da keine Aussetzung der Referenzproben in eine Tritiumumgebung erfolgt, ist
davon auszugehen, dass keine Verdnderung der optischen Eigenschaften stattfindet.
Daher miissten die Messergebnisse ohne eine Verdnderung der dufleren Bedingungen
immer gleich sein. Eine Anderung der Messergebnisse kann somit auf die beobach-
teten Langzeitschwankungen zuriickgefiithrt werden. Daher wird zur Eliminierung der
Langzeitschwankungen nach jeder eigentlichen Probenmessung (Proben, die einer Triti-
umumgebung ausgesetzt waren) eine Referenzmessung durchgefiihrt, welche unter Ver-
wendung einer Referenzprobe stattfindet. Durch eine anschlielende Normierung der
Ergebnisse der Probenmessung auf die Ergebnisse der Referenzmessung sollte es mog-
lich sein, den Effekt der Langzeitschwankungen zu beseitigen. Um die Effektivitét einer
solchen Kalibriermessung zu iiberpriifen, wurde mit Hilfe der drei Referenzproben eine
Kalibriermessung simuliert, welche in Folgendem an einem Beispiel beschrieben wird.

4.1.2 Durchfiihrung der Messungen

Die Kalibriermessungen, wobei die Referenzprobe NDO0.3 als Standard verwendet wur-
de, sowie die anschlieBende Normierung erfolgt in drei Schritten.

1. Durchfiihrung von jeweils zehn Einzelmessungen x;j; unter Verwendung jeder ein-
zelnen Referenzprobe i (i = 1,2,3 und j = 1,..,10). Bei den Messungen handelt
es sich um Reflexionsmessungen, die unter Verwendung der Laserdiode 1 und bei
der Verstarkereinstellung 2 durchgefithrt wird. Die Messdauer fiir jede Messung
betragt 10 s.

2. Bildung des gewichteten Mittelwertes Xnpo.3 der zehn Messungen x3;, welche unter
Verwendung der Referenzprobe NDO.3 durchgefiihrt wurden, da diese Probe als
Standard verwendet wird.

3. Normierung aller 30 Messergebnisse x;; auf den gewichteten Mittelwert Xnpo.3.
Die Normierung der Messwerte erfolgt durch die Berechnung des Verhéltnisses

Xij/XND0.3-

Diese Schritte wurden iiber einen Zeitraum von fiinf Tagen insgesamt fiinfmal wie-
derholt. Die Ergebnisse dieser Kalibriermessung werden im folgenden Abschnitt aus-
fiihrlich diskutiert. Des Weiteren gilt noch zu erwahnen, dass die Kalibriermessungen
zusétzlich auch fiir andere Messeinstellungen, d.h. andere Laserdioden, andere Verstéar-
kereinstelllungen und andere Art der Messung (Reflexions- oder Transmissionsmessung)
durchgefiihrt wurden.

4.1.3 Messergebnisse und Diskussion

In Abbildung 4.1 sind die normierten Ergebnisse der in Abschnitt 4.1.2 beschriebenen
Kalibriermessung gezeigt. Anhand des unteren Schaubildes ist zu erkennen, dass die
normierten Werte im Rahmen ihrer Standardabweichung alle im Bereich von 1 liegen.
Dies ist auch zu erwarten, da die Messergebnisse auf den gewichteten Mittelwert der
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Messwerte derselben Messung normiert wurden. Bei Betrachtung der anderen beiden
Schaubildern ist jedoch zu erkennen, dass zwischen den normierten Messergebnisse der
einzelnen Messreihen, die jeweils an fiinf verschiedenen Tagen stattgefunden haben, sehr
grofle Spriinge zu erkennen sind. Im Falle der normierten Ergebnisse der Messung unter
Verwendung der Referenzprobe NDO.1 betragen diese sogar bis zu 128,9%. Wie bereits
in Kapitel 3 wird auch hier die prozentuale Abweichung berechnet, indem die Differenz
zwischen dem hoéchsten Messwert my, und dem niedrigsten Messwert my, berechnet wird
und anschliefend das Verhéltnis aus dieser Differenz und dem Mittelwert aus m; und
m,, gebildet wird. Aufgrund dieser beobachteten Variationen war die Normierung nicht
erfolgreich.

Um die Ursache fiir diese Variationen zu finden, sind zunichst Uberlegungen beziiglich
des Ablaufs der Messungen durchzufiihren. Die einzelnen Messreihen unter Verwendung
der drei verschiedenen Referenzproben sind an allen fiinf Tagen unter denselben Be-
dingungen, d.h. bei Verwendung derselben Laserdiode, derselben Art der Messung und
derselben Verstarkereinstellungen, durchgefithrt worden. Des Weiteren ist zu erwahnen,
dass alle Messungen ohne das Verfahren der Verschiebeeinheit stattgefunden haben.
Die Verschiebeeinheit befand sich somit bei allen Messungen in derselben Position. Die
einzige Veranderung die zwischen den einzelnen Messreihen an den verschiedenen Ta-
gen stattgefunden hat, war der standige Austausch der optischen Komponenten. Der
Austausch der Laserdioden, der Spiegel und der Strahlteiler war somit immer wieder
mit einer Abnahme der optischen Komponenten von der Grundplatte des Versuchsauf-
baus und einer anschlieBenden Neupositionierung verbunden. Um die Referenzproben
austauschen zu kénnen, war es ebenfalls n6tig, die Probenhalterung, welche auf der Ver-
schiebeeinheit positioniert ist, abzunehmen, eine andere Referenzprobe an der Proben-
halterung mit Hilfe von Schrauben zu befestigen und anschlieflend die Probenhalterung
auf der Verschiebeeinheit neu zu positionieren.

Wie bereits in Abschnitt 2.2.3 erwéhnt, sind die Laserdiode, der Spiegel und der Strahl-
teiler mit Hilfe von magnetischen Halterungen direkt auf der Grundplatte des Ver-
suchsaufbaus befestigt. Die Probenhalterung selbst besitzt ebenfalls einen magnetischen
FuB, durch welchen sie auf der Verschiebeeinheit positioniert werden kann (siche Abbil-
dung 4.2). Die magnetischen Halterungen werden benotigt, um die optischen Kompo-
nenten nach einem Austausch moglichst reproduzierbar auf der Grundplatte des Ver-
suchsaufbaus zu positionieren und somit eine erneute Justierung des Strahlengangs zu
vermeiden. Eine mdégliche Ursache fiir die beobachteten Variationen bei den Kalibrier-
messungen ist daher, dass eine Neupositionierung der optischen Komponenten, trotz
der verwendeten magnetischen Halterungen, zu einer Verdnderung des Strahlengangs
gefiihrt hat. Somit konnte eine Verdnderung des Strahlengangs infolge eines mechanisch
instabilen Versuchsaufbaus eine Ursache fiir die beobachteten Abweichungen zwischen
den normierten Messergebnissen von zwei Messreihen sein.

4.2 Systematische Untersuchungen zur Verbesserung der
Reproduzierbarkeit

Die beobachteten Variationen bei den Kalibriermessungen deuten auf Probleme mit der
Reproduzierbarkeit des Strahlengangs nach Neupositionierung der optischen Kompo-
nenten hin. Daher ist es notwendig, verschiedene systematische Untersuchungen an den
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Abbildung 4.1: Normierten Ergebnisse einer Kalibriermessung unter Ver-
wendung der Laserdiode 1, Durchfiihrung einer Reflexionsmessung und
Einstellung der Verstiarkung 2 am Photodiodenverstirker. Links oben in den
Schaubildern ist jeweils angegeben, unter Verwendung welcher Referenzprobe die Mes-
sung stattgefunden hat. Die einzelnen Messergebnisse wurden alle jeweils auf den
gewichteten Mittelwert der Messergebnisse der Messung, die unter Verwendung der
Referenzprobe NDO0.3 durchgefithrt wurde, normiert. Insgesamt wurden die Kalibrier-
messungen iiber einen Zeitraum von fiinf Tagen fiinfmal wiederholt.

optischen Komponenten durchzufiihren, um diese Vermutung zu bestétigen. Im Rah-
men dieser systematischen Untersuchungen werden zusétzlich verschiedene Modifika-
tionen an dem TR-Aufbau vorgenommen, die zu einer Verbesserung der mechanischen
Stabilitat und somit zu einer Verbesserung der Reproduzierbarkeit des Strahlengangs
nach einer Neupositionierung der optischen Komponenten fiihren sollten.

4.2.1 Beobachtung von mechanischen Instabilitaiten bei Neupositio-
nierung von optischen Komponenten

Im Rahmen der Ursachensuche fiir die beobachteten Variationen der Messergebnisse
bei den Kalibriermessungen wurden Testmessungen durchgefiihrt, die zur Uberpriifung
der mechanischen Stabilitdt des Versuchsaufbaus dienen. In diesem Abschnitt wird
das Messprinzip dieser systematischen Untersuchungen und die Vorgehensweise bei der
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Abbildung 4.2: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus. Die Laser-
diode, der Spiegel, der Strahlteiler und die Probe sind mit Hilfe von magnetischen
Halterungen auf der Grundplatte des TR-Aufbaus bzw. auf der Verschiebeeinheit po-
sitioniert.

Durchfihrung der Messungen beschrieben. Im Anschluss daran folgt eine Diskussion
der Messergebnisse.

4.2.1.1 Das Messprinzip

Wie bereits erwahnt, werden die Laserdiode, der Spiegel, der Strahlteiler und die Probe
mit Hilfe von magnetischen Halterungen der Firma THORLABS vom Typ KB25/M auf
der Grundplatte des Transmissions-/Reflexionsaufbaus bzw. auf der Verschiebeeinheit
positioniert. In Abbildung 4.3 ist eine solche magnetische Halterung gezeigt. Mit Hilfe
der magnetischen Halterungen soll es moglich sein, die verschiedenen optischen Kom-
ponenten auszutauschen und anschliefend wieder reproduzierbar zu positionieren. Die
magnetischen Halterungen weisen eine Flache von 25 mm x 25 mm, eine Winkelrepro-
duzierbarkeit von 30 prad und eine laterale Reproduzierbarkeit von ebenfalls 30 prad
in x-, y- und z-Richtung [THO13g] auf.

Um zu iiberpriifen, ob die aufgetretenen Variationen wahrend den Kalibriermessungen
aufgrund der Positionierung der optischen Komponenten mit Hilfe der magnetischen
Halterungen zurtickzufiithren sind, werden mehrere Testmessungen nach einer Neuposi-
tionierung von jeweils nur einer der optischen Komponenten vorgenommen. Abgesehen
von einer Neupositionierung der ausgewihlten optischen Komponente, soll keine An-
derung der duleren Bedingungen wihrend dieser Messung stattfinden. Dies bedeutet,
dass die Messungen alle unter Verwendung derselben Laserdiode, derselben Referenz-
probe, derselben Art der Messung und der derselben eingestellten Verstiarkung am
Photodiodenverstiarker durchgefiihrt werden. Auflerdem findet wihrend der Messungen
kein Verfahren der Verschiebeeinheit statt. Somit soll bei jeder Messung derselbe Punkt
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Halbkugeln zur
Positionierung

Abbildung 4.3: Fotografie einer magnetischen Halterung. Rechts in der Abbil-
dung sind die zwei Teile der magnetische Halterung getrennt gezeigt. Die untere HAlf-
te der magnetischen Halterung wird direkt an der Grundplatte des Versuchsaufbaus
befestigt. Im Gegensatz dazu wird die obere Hilfte an einer optischen Komponente
befestigt. Mit Hilfe der beiden Neodym-Eisen Magnete [THO13h] werden die beiden
Teile zusammengehalten (links in der Abbildung). Die Halbkugeln, die an der oberen
Hélfte der magnetischen Halterung angebracht sind, dienen zur Positionierung. Die
Abbildung wurde mit Genehmigung von THORLABS aus der zu den magnetischen
Halterungen vom Typ KB25/M dazugehorigen Internetseite entnommen [THO13g].

der Referenzprobe durch die Laserdiode bestrahlt werden. Die Messungen erfolgen iiber
einen Zeitraum von maximal 15 Minuten, sodass der Effekt der Langzeitschwankung bei
diesen Messungen vernachléssigbar ist. Eine Beschreibung der genauen Vorgehensweise
bei der Durchfithrung der Messungen erfolgt im nichsten Abschnitt.

4.2.1.2 Durchfithrung der Messungen
Die Vorgehensweise bei der Durchfithrung der Messungen erfolgt in mehreren Schritten:

1. Durchfithrung von zehn Messungen mit jeweils 10 s Messzeit.
2. Offnen der Abdeckung des Gehéuses, in dem der Versuchsaufbau sich befindet.
3. Abnahme einer optischen Komponente von der Grundplatte des Versuchsaufbaus.

4. Neupositionierung der optischen Komponente auf der Grundplatte des Versuchsauf-
baus.

5. Schlieflen der Gehduseabdeckung.

Diese Schritte werden insgesamt dreimal wiederholt. Die Messungen werden jeweils fiir
eine Neupositionierung der Laserdiode, des Spiegels, des Strahlteilers und der Probe
vorgenomien.

4.2.1.3 Messergebnisse und Diskussion

In Abbildung 4.4 sind die Ergebnisse der systematischen Untersuchungen fiir den Fall
einer Neupositionierung der optischen Komponenten gezeigt. Anhand dieser Schau-
bilder ist deutlich zu erkennen, dass nach einer Neupositionierung die Messwerte im
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Abbildung 4.4: Ergebnisse eine Reflexionsmessung nach Neupositionierung
der optischen Komponenten. Die Reflexionsmessung wurde unter Verwendung der
Laserdiode 1 (532 nm) und der Referenzprobe ND1.0 (10% Transmission) durchge-
fiihrt. Am Photodiodenverstirker wurde die Verstiarkung 2 eingestellt. Es wurden
jeweils zehn Messungen mit 10 s Messzeit durchgefiihrt. Bevor jedoch die Messung
wiederholt wurde, fand eine Neupositionierung der jeweiligen optischen Komponente
statt. Links oben an den Schaubildern ist angeben, welche der optischen Komponenten
neu positioniert wurde.

Vergleich zu den Messwerten der vorherigen Messung abweichen. Im Falle der Neupo-
sitionierung der Probe betragen diese Variationen bis zu 81,7%. Da abgesehen von der
Neupositionierung der jeweiligen optischen Komponente keine offensichtliche Verénde-
rung der dufleren Bedingungen stattgefunden hat, sind diese Variationen ein deutlicher
Hinweis auf eine Verdnderung des Strahlengangs infolge der verwendeten magnetischen
Halterungen.

Eine weitere Vermutung fir die Ursache der beobachteten Variationen besteht darin,
dass durch die notwendige Offnung der Gehiuseabdeckung vor der jeweiligen Neupo-
sitionierung einer optischen Komponente eine Anderung der Gehéuseinnentemperatur
stattgefunden hat und es dadurch zu einer Beeinflussung der Messungen kam. Des
Weiteren ist es moglich, dass durch die ,Erschiitterung® des Versuchsaufbaus, die mit
einer Abnahme der Gehiuseabdeckung verbunden ist, eine Anderung des Strahlengangs
hervorgerufen wurde. Daher wird diesbeziiglich eine Testmessung durchgefithrt, wobei
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folgende Schritte insgesamt dreimal wiederholt werden:

o Offnen der Abdeckung des Gehéuses.
o Einhalten einer Wartezeit von ca. 10 - 20 s.

Schlieflen der Abdeckung des Gehéduses.

e Durchfithrung von zehn Messungen mit jeweils 10 s Messzeit.

Bei der Abnahme der Gehéduseabdeckung ist darauf zu achten, dass dies mit einem kraf-
tigen Luftaustausch verbunden ist. Dadurch sollen die Handschuhbewegungen wahrend
dem Austausch von optischen Komponenten simuliert werden.

Die Ergebnisse dieser Testmessung sind in Abbildung 4.5 gezeigt. Die Messwerte der
insgesamt 30 Messungen liegen alle um einen Mittelwert von 2,27. Im Rahmen der sta-
tistischen Schwankungen sind keine signifikante Variationen der Messwerte zu erkennen.
Daher kann eine Temperaturinderung bzw. eine Anderung der Strahlposition aufgrund
einer ,Erschiitterung® des Versuchsaufbaus infolge einer Abnahme der Gehéuseabde-
ckung als Ursache fiir die beobachteten Variationen ausgeschlossen werden. Somit sind
die beobachteten Variationen auf mechanische Instabilitdten des Versuchsaufbaus in-
folge der verwendeten magnetischen Halterungen zuriickzufiihren.
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Abbildung 4.5: Ergebnisse eine Reflexionsmessung nach Offnung der Abde-
ckung des Gehiuses in dem der Versuchsaufbau sich befindet. Die Reflexions-
messung wurde unter Verwendung der Laserdiode 1 (532 nm) und der Referenzprobe
ND1.0 (10% Transmission) durchgefithrt. An dem Photodiodenverstiarker wurde die
Verstarkung 2 eingestellt. Es wurden jeweils zehn Messungen mit 10 s Messzeit durch-
gefiihrt. Insgesamt wurden drei Messreihen vorgenommen, wobei vor jeder Messreihe
zuniéichst eine Offnung der Gehiduseabdeckung stattgefunden hat. Erst nachdem die
Gehéuseabdeckung wieder geschlossen war, wurde eine neue Messreihe gestartet.
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4.2.2 Modifikation des Versuchsaufbaus zur Verbesserung der Repro-
duzierbarkeit des Strahlengangs

Aufgrund der fehlenden Reproduzierbarkeit des Strahlengangs nach Neupositionierung
der optischen Komponenten infolge der verwendeten magnetischen Halterungen werden
verschiedene Modifikationen an dem Versuchsaufbau vorgenommen. Diese Modifikatio-
nen sollen zur mechanischen Stabilisierung des Versuchsaufbaus beitragen und somit
zu einer Verbesserung der Reproduzierbarkeit des Strahlengangs fithren. Bevor jedoch
die verschiedenen Modifikationen nacheinander ausfiihrlich beschrieben werden, wird
zunéchst ein Uberblick iiber diese gegeben.

4.2.2.1 Uberblick iiber die durchgefiihrten Modifikationen

Insgesamt werden zwei verschiedene Modifikationen an dem TR-Aufbau vorgenommen.

1. Stabilere Positionierung der Probenhalterung auf der Verschiebeeinheit durch
Verwendung von zwei magnetischen Halterungen anstelle von nur einer und er-
neute Justierung des Strahlengangs.

2. Mechanische Stabilisierung des TR-Aufbaus durch Verbindung der Monitorpho-
todiode, der Reflexionsphotodiode, des Strahlteilers und der Probe mit Hilfe von
Verbindungsstangen zu einem einheitlichen System.

In den folgenden beiden Abschnitten folgt eine detaillierte Beschreibung der einzel-
nen durchgefithrten Modifikationen. Zuséatzlich wird nach jeder Modifikation eine Test-
messung durchgefiihrt, die zur Uberpriifung der Reproduzierbarkeit des Strahlengangs
dient.

4.2.2.2 Erste Modifikation und Messungen zur Uberpriifung der Reprodu-
zierbarkeit

Wie bereits in Abschnitt 4.2.2.1 unter Punkt 1 erwdhnt, besteht die erste Modifikation
darin, die Probenhalterung, auf welcher die Probe mit Hilfe von Schrauben befestigt
ist, anstelle von nur einer magnetischen Halterung mit Hilfe von zwei magnetischen
Halterungen auf der Verschiebeeinheit zu positionieren. In Abbildung 4.6 ist oben eine
schematische Zeichnung der Probenhalterung mit einem und mit zwei magnetischen
Halterungen gezeigt. Um jedoch anstelle von nur einer magnetischen Halterung zwei
verwenden zu koénnen, musste dementsprechend der Abstandshalter ersetzt werden,
an welchem die magnetischen Halterungen befestigt sind. In Abbildung 4.6 ist unten
eine Fotografie der Probenhalterung mit den zwei magnetischen F{ifen und dem neu-
en, grofleren Abstandshalter zu sehen. Durch die Verwendung von zwei magnetischen
Halterungen wird erhofft, die Probenhalterung, an welcher die Probe befestigt wird,
auf der Verschiebeeinheit stabiler positionieren zu kénnen. Um zu iberpriifen, ob die-
se Modifikation des Versuchsaufbaus zu einer Verbesserung der Reproduzierbarkeit des
Strahlengangs nach einer Neupositionierung der Probe fiihrt, wird eine Messung durch-
gefiihrt. Die Vorgehensweise bei der Durchfiihrung der Messung ist dquivalent zu der
in Kapitel 4.2.1.2 beschriebenen Vorgehensweise bei den Messungen, bei denen eine
Neupositionierung der optischen Komponenten stattgefunden hat:
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Probe
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Abbildung 4.6: Schematische Zeichnung der Probenhalterung mit einer
bzw. zwei magnetischen Halterungen und Fotografie der Probenhalterung
mit zwei magnetischen Halterungen. Auf der Fotografie der Probenhalterung
mit den zwei magnetischen Fiilen sind zwei Schrauben zu sehen, mit Hilfe derer eine
Probe an der Probenhalterung befestigt werden kann.

Durchfiihrung von zehn Messungen mit jeweils 10 s Messzeit.

« Offnen der Gehiuseabdeckung.
e Abnahme der Probe von der Verschiebeeinheit.
e Neupositionierung der Probe auf der Verschiebeeinheit.

e Schlielen der Gehduseabdeckung.

Diese Schritte werden insgesamt fiinfmal wiederholt. Die Ergebnisse der Messungen
sind in Abbildung 4.7 gezeigt. Infolge einer stabileren Positionierung der Probe auf der
Verschiebeinheit durch Verwendung von zwei magnetischen Halterungen, konnten die
Variationen zwischen den Messwerten von zwei Messreihen von 81,7% auf 44,9% redu-
ziert werden. Des Weiteren ist aufféllig, dass im Vergleich zu der vorherigen Messung,
bei welcher eine wiederholte Neupositionierung der Probe vorgenommen wurde, eine
Anderung der Absolutwerte von ca. 2,2 — 5,3 (siche Abbildung 4.4) auf ca. 11,9 — 18,9
stattgefunden hat. Diese Anderung der Absolutwerte ist ebenfalls auf eine Verinderung
des Strahlengangs infolge der verwendeten magnetischen Halterungen zuriickzufiihren.

Im Rahmen dieser Messungen wurde zusatzlich iberpriift, inwiefern eine ungenaue Jus-
tierung des Laserstrahls einen Einfluss auf die Messungen nimmt. Hierbei wurde festge-
stellt, dass es von grofler Bedeutung ist, dass der von der Probe reflektierte Anteil des
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Abbildung 4.7: Ergebnisse einer Reflexionsmessung nach Neupositionie-
rung der Probe auf der Verschiebeeinheit mit Hilfe von zwei magnetischen
Halterungen. Die Reflexionsmessung wurde unter Verwendung der Laserdiode 1
(532 nm) und der Referenzprobe ND1.0 (10% Transmission) durchgefiihrt. An dem
Photodiodenverstéirker wurde die Verstiarkung 2 eingestellt. Es wurden jeweils zehn
Messungen mit 10 s Messzeit durchgefiihrt. Bevor jedoch die Messungen wiederholt
wurden, fand eine Neupositionierung der Probe statt.

Laserstrahls moglichst genau auf die Mitte der Reflexionsphotodiode trifft. Anderenfalls
steigen die beobachteten Variationen nach einer Neupositionierung der optischen Kom-
ponenten. Die aktive Fliche der Silizium-Photodioden vom Typ SM1PD1A der Firma
THORLABS besitzt einen Durchmesser von nur 9 mm [THO13f]. Der Durchmesser
des Laserstrahls betragt ungefihr 1 - 2 mm. Daher ist es moglich, dass, falls der La-
serstrahl nicht moéglichst genau auf die Mitte der Photodiode triftt, die Lichtintensitat
nicht mehr vollstdndig von der Photodiode erfasst werden kann. Eine weitere Verén-
derung des Strahlengangs, hervorgerufen durch eine Neupositionierung der optischen
Komponenten, wiirde daher zu noch gréfleren Abweichungen zwischen den Messwerten
von zwei Messreihen fiihren.

Um die beobachteten Variationen noch weiter zu reduzieren, wird daher eine erneute
Justierung des Laserstrahls vorgenommen. Mit Hilfe einer Stellschraube, welche an der
Probenhalterung angebracht ist, kann eine Anderung des Kippwinkels der Probenhal-
terung vorgenommen werden. Durch das ,Verkippen® der Probe erfolgt eine Anderung
der Strahlposition. Somit ist es mdglich, den von der Probe reflektierten Anteil des
Laserstrahls direkt auf die Mitte der Reflexionsphotodiode auszurichten. Im Anschluss
an die Justierung des Strahlengangs wird die in Abschnitt 4.2.1.2 beschriebene Mes-
sung, im Rahmen derer eine wiederholte Neupositionierung der optischen Komponenten
stattgefunden hat, erneut durchgefiihrt. In Abbildung 4.8 sind die Ergebnisse der Mes-
sungen dargestellt. Anhand der Schaubilder ist zu erkennen, dass durch eine verbesserte
Justierung des Laserstrahls die Abweichungen zwischen den Messwerten der einzelnen
Messreihen jetzt nur noch maximal 4,2% betragen. Auch bei diesen Messungen ist im
Vergleich zu den in Abbildung 4.7 bzw. den in Abbildung 4.4 dargestellten Ergebnissen
vorheriger Messungen wieder eine Anderung der Absolutwerte zu erkennen. Im Fal-
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Abbildung 4.8: Ergebnisse eine Reflexionsmessung bei einem justierten
Laserstrahl nach Neupositionierung der optischen Komponenten. Die Refle-
xionsmessung wurde unter Verwendung der Laserdiode 1 (532 nm) und der Referenz-
probe ND1.0 (10% Transmission) durchgefithrt. An dem Photodiodenverstarker wurde
die Verstiarkung 2 eingestellt. Es wurden jeweils zehn Messungen mit 10 s Messzeit
vorgenommen. Bevor jedoch die Messung wiederholt wurde, fand eine Neupositionie-
rung der jeweiligen optischen Komponente statt. Links oben an den Schaubildern ist
angeben, welche der optischen Komponenten neupositioniert wurden.

le einer Neupositionierung der Probe, konnten die Variationen durch eine verbesserte
Justierung des Laserstrahls sogar von 44,9% auf 3,5% reduziert werden.

Nach diesen durchgefiihrten Modifikationen wurde die in Abschnitt 4.1.1 beschriebene
Kalibrierung mit Hilfe der Referenzproben wiederholt. Die Kalibriermessungen wurden
dieses Mal jedoch in einem Zeitraum von drei Tagen und nur unter Verwendung der
Laserdiode 1 durchgefithrt. Die Abweichungen zwischen den normierten Ergebnissen
von zwei Messreihen konnten durch die stabilere Positionierung der Probe auf der Ver-
schiebeeinheit und einer verbesserten Justierung des Laserstrahls von maximal 128,9%
auf maximal 42,7% reduziert werden. Die zu dieser Messung zugehorigen normierten
Messergebnisse sind in Anhang H zu finden.

Da die beobachteten Variationen jedoch immer noch maximal 42,7% betragen, waren
die Kalibriermessungen weiterhin nicht erfolgreich. Daher wird im néchsten Abschnitt
eine weitere Modifikation des Versuchsaufbaus beschrieben, welche zur weiteren me-
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chanischen Stabilisierung des TR-Aufbaus beitragt.

4.2.2.3 Zweiten Modifikation und Messungen zur Uberpriifung der Repro-
duzierbarkeit

Fiir eine zusétzliche Verbesserung der mechanischen Stabilitdt des TR-Aufbaus werden
die Monitorphotodiode, die Reflexionsphotodiode und der Strahlteiler mit Hilfe von
Stangen des Typs ER der Firma THORLABS [THO13e] zu einem System verbunden.
Damit soll gewéhrleistet werden, dass die Ausrichtung des Strahlteilers beziiglich der
beiden Photodioden nicht verédndert werden kann. Um eine Verbesserung der Repro-
duzierbarkeit des Strahlengangs nach einer Neupositionierung der Probe zu erreichen,
wird die Probe ebenfalls mit Hilfe von Haltestangen direkt auf dem Strahlteiler ange-
bracht. Diese Konfiguration ist jedoch fiir den spéteren Messbetrieb, bei welchem ein
Verfahren der Probe mit Hilfe der Verschiebeeinheit stattfinden soll, nicht anwendbar.
Mit diesem Testaufbau soll jedoch {iberpriift werden, ob durch eine Positionierung der
Probe auf Haltestangen eine Verbesserung der Winkelreproduzierbarkeit als auch eine
Verbesserung der laterale Reproduzierbarkeit in x-, y- und z- Richtung im Falle einer
Neupositionierung der Probe erzielt werden kann.

In Abbildung 4.9 ist der modifizierte TR-Aufbaus schematisch dargestellt und zusétzlich
eine Fotografie des modifizierten Versuchsaufbaus gezeigt. Um zu tiberpriifen, ob mit
diesem Testaufbau eine weitere Verbesserung der Reproduzierbarkeit des Strahlengangs
nach Neupositionierung der Probe erreicht werden kann, werden folgende Schritte 20-
mal wiederholt:

1. Durchfithrung von zehn Messungen mit jeweils 10 s Messzeit

2. Offnen der Gehiuseabdeckung

3. Abnahme der Probe von den Haltestangen, welche am Strahlteiler befestigt sind
4. Neupositionierung der Probe auf den Haltestangen

5. SchlieBen der Gehauseabdeckung

Das gemessene Verhéiltnis der Photodiodenspannungen dieser Testmessungen ist in Ab-
bildung 4.10 oben gezeigt. Anhand dieses Schaubildes ist zu erkennen, dass eine Ver-
bindung der Reflexionsphotodiode, der Monitorphotodiode, des Strahlteilers und der
Probe mit Hilfe von Stangen zu einem einheitlichen System zu einer deutlichen Ver-
besserung der Reproduzierbarkeit des Strahlengangs nach Abnahme der Probe und
einer anschliefender Neupositionierung beigetragen hat. Zwischen den einzelnen Mess-
reihen, die aus jeweils 10 Messungen bestehen, sind keine Spriinge mehr erkennbar.
Die Messwerte schwanken mit maximal 1,7% Abweichung um einen Mittelwert von
2,0282 + 0,0006. In Abbildung 4.10 ist unten ein Histogramm der Messwerte gezeigt.
Bei der angepassten Funktion handelt es sich um eine Normalverteilung.
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Abbildung 4.9: Schematische Zeichnung und Fotografie des modifizierten
TR-Aufbaus. Der Strahlteiler, die Monitorphotodiode, die Reflexionsphotodiode und
die Probe sind mit Hilfe von Verbindungsstangen zu einem System verbunden. Hier-
bei ist die Probe ohne Probenhalterung mit Hilfe von vier Haltestangen direkt am
Strahlteiler befestigt.



4.2. Systematische Untersuchungen zur Verbesserung der Reproduzierbarkeit

81

2,07_- T T i‘-I
2 ] S 3
é 2,04 — —':_ ot B
50_- ?g
40_- \
. 30_- \ §
g 20_- 4 % %
0 — Q \ \ \ \ NN

1,98 2,00 2,02 2,04 2,06 2,08
Verhaltnis M-PD/R-PD

Abbildung 4.10: Ergebnisse einer Reflexionsmessung unter Neupositionie-
rung der Probe nach Modifikation des Versuchsaufbaus. Bei der Modifikation
des Versuchsaufbaus handelt es sich um eine Verbindung der Monitorphotodiode, der
Reflexionsphotodiode, des Strahlteilers ung der Probe mit Hilfe von Stangen zu einem
System. Die Reflexionsmessung wurde unter Verwendung der Laserdiode 1 (532 nm)
und der Referenzprobe ND1.0 (10% Transmission) durchgefiihrt. An dem Photodi-
odenverstiarker wurde die Verstirkung 2 eingestellt. Es wurden insgesamt 20 Mess-
reihen mit jeweils zehn Messungen bei 10 s Messzeit vorgenommen. Bevor jedoch die
Messung wiederholt wurde, fand eine Neupositionierung der Probe statt. Im unteren
Schaubild ist ein Histogramm der Spannungswerte gezeigt. Bei der an die Daten an-
gepassten Funktion handelt es sich um eine Normalverteilung. Der jeweilige Fehler
wurde hierbei berechnet, indem die Wurzel von der Anzahl gebildet wurde. Im Fal-
le eines Fehlers mit dem Wert Null wurde dieser auf eins gesetzt. Da der reduzierte
Chi-Quadrat-Wert 1,26 betragt kann somit bei diesem Datensatz annédhernd von einer
Normalverteilung ausgegangen werden.
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Des Weiteren ist zu erwédhnen, dass bei dieser Messung der reflektierte Anteil des La-
serstrahls nicht direkt auf die Mitte der Reflexionsphotodioden ausgerichtet werden
konnte, da die Justierung des Laserstrahls durch ein ,Verkippen“ der Probenhalterung
vorgenommen wurde (sieche Abschnitt 4.2.2.2). Dies ist jedoch bei diesem Testaufbau
nicht moglich, da die Probe ohne Probenhalterung mit Hilfe von Haltestangen direkt
auf dem Strahlteiler befestigt wurde.

4.2.2.4 Zusammenfassung der Ergebnisse

Aufgrund der Abweichungen von maximal 128,9% zwischen den normierten Messer-
gebnissen von zwei Messreihen bei Kalibriermessungen (siehe Abschnitt 4.1), wurden
systematische Untersuchungen zur Verbesserung der Reproduzierbarkeit des Strahlen-
gangs durchgefithrt. Im Rahmen dieser systematischen Untersuchungen wurde festge-
stellt, dass die beobachteten Variationen auf mechanische Instabilitdten zuriickgefiihrt
werden kénnen. Ursache hierfiir ist die Verwendung von magnetischen Halterungen, die
fiir die Positionierung der Laserdioden, der Spiegel, der Strahlteiler und der Proben
auf der Grundplatte des TR-Aufbaus verwendet wurden. Zur Verbesserung der Repro-
duzierbarkeit des Strahlengangs wurden daher verschiedenen Modifikationen an dem
TR~Aufbau vorgenommen. In Folgendem sind die verschiedenen Modifikationen und die
Ergebnisse der anschlieBenden Messungen, die zur Uberpriifung der Reproduzierbarkeit
durchgefiihrt wurden, nochmals zusammengefasst:

e Fir eine stabilere Positionierung der Probe auf der Verschiebeeinheit wurden an
der Probenhalterung anstelle von nur einer magnetischen Halterung, zwei magne-
tische Halterungen angebracht. Dadurch konnten die Abweichungen zwischen den
Messwerten von zwei Messreihen im Falle einer Neupositionierung der Probe von
81,7% auf 44,9% reduziert werden.

e Durch eine Justierung des von der Probe reflektierten Anteils des Laserstrahls auf
nahezu die Mitte der Reflexionsphotodiode konnten die beobachteten Variationen
bei einer Neupositionierung der Probe weiter auf 3,5% reduziert werden.

e Eine mechanische Stabilisierung des TR-Aufbaus durch eine Verbindung der Re-
flexionsphotodiode, der Monitorphotodiode, des Strahlteilers und der Probe mit
Hilfe von Verbindungsstangen zu einem System, konnte zu einer weitere Ver-
besserung der Reproduzierbarkeit des Strahlengangs nach Neupositionierung der
Probe beitragen. Eine Messung zeigte, dass durch diese Modifikation des Ver-
suchsaufbaus, die Messwerte mit nur noch maximal 1,7% Abweichung um einen
Mittelwert von 2,0282 + 0,0006 schwanken.

e Aufgrund der beobachteten Variation der Absolutwerte zwischen verschiedenen
Testmessungen, hervorgerufen durch eine Anderung des Strahlengangs infolge
der magnetischen Halterungen, ist eine mechanische Stabilisierung des gesamten
Versuchsaufbaus essentiell.

4.3 Wiederholung der Kalibrierung mit Referenzproben
nach mechanischer Stabilisierung des Versuchsaufbaus

Anhand der Ergebnisse aus 4.2.2.3 ist zu erkennen, dass die Reproduzierbarkeit des
Strahlengangs nach Neupositionierung der Probe deutlich verbessert werden konnte.
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Die Messergebnisse schwanken lediglich mit 1,7% Abweichung um einen Mittelwert
von 2,0282 4+ 0,0006. Um zu tberpriifen, wie sich eine Verbindung von Reflexionspho-
todiode, Monitorphotodiode, Strahlteiler und Probe auf die Ergebnisse der Kalibrier-
messungen auswirken, werden diese erneut durchgefiihrt.

4.3.1 Durchfiihrung der Messungen

Die Kalibriermessungen, wobei wieder die Referenzprobe NDO0.3 als Standard verwen-
det wurde, sowie die anschliefende Normierung erfolgt wie bereits in Abschnitt 4.1.1
beschrieben in drei Schritten.

1. Durchfiithrung von jeweils zehn Einzelmessungen x;j; unter Verwendung jeder ein-
zelnen Referenzprobe i (i = 1,2,3 und j = 1,..,10). Bei den Messungen handelt
es sich um Reflexionsmessungen, die unter Verwendung der Laserdiode 1 und bei
der Verstérkereinstellung 2 durchgefithrt wird. Die Messdauer fiir jede Messung
betragt 10 s.

2. Bildung des gewichteten Mittelwertes Xnpo.3 der zehn Messungen x3;, welche unter
Verwendung der Referenzprobe ND0.3 durchgefiihrt wurden, da diese Probe als
Standard verwendet wird.

3. Normierung aller 30 Messergebnisse xj; auf den gewichteten Mittelwert Xnpo.3-
Die Normierung der Messwerte erfolgt durch die Berechnung des Verhéaltnisses

Xij /XNDO.3-

Diese Schritte wurden iiber einen Zeitraum von drei Tagen insgesamt neunmal wie-
derholt. Eine Diskussion der Ergebnisse dieser Kalibriermessung folgt im néchsten Ab-
schnitt.

4.3.2 Messergebnisse und Diskussion

In Abbildung 4.11 sind die normierten Messergebnisse der Kalibriermessungen dar-
gestellt. Anhand des unteren Schaubilds ist zu erkennen, dass die normierten Werte
im Rahmen ihrer Standardabweichung alle im Bereich von 1 liegen. Dies ist auch zu
erwarten, da die Messergebnisse auf den gewichteten Mittelwert der Messwerte der-
selben Messung normiert wurden. Bei Betrachtung der anderen beiden Schaubilder
ist jedoch zu erkennen, dass die Abweichungen zwischen den normierten Messergeb-
nissen der einzelnen Messreihen bis zu 80,1% betragen. Im Vergleich zu den ersten
Kalibriermessungen, bei denen die Abweichungen zwischen den normierten Messergeb-
nissen der einzelnen Messreihen bis zu 128,9% betrugen, konnte die Reproduzierbarkeit
des Strahlengangs nach Neupositionierung der Komponenten des TR-Aufbaus deutlich
verbessert werden. Bei einem Vergleich zu der zweiten Kalibriermessung (Ergebnis-
se siche Abschnitt 4.2.2.2 bzw. Anhang H), bei der die Abweichungen zwischen den
normierten Messergebnissen der einzelnen Messreihen maximal 42,7% betrugen, wird
jedoch auch deutlich, dass bei der dritten Kalibriermessung die Abweichungen wesent-
lich hoher sind. Ursache hierfiir ist, dass bei der zweiten Kalibriermessung der von der
Probe reflektierte Anteil des Laserstrahls nahezu direkt auf die Mitte der Reflexions-
photodiode ausgerichtet war. Dies war bei der dritten Kalibriermessung jedoch nicht
moglich, da die Monitorphotodiode, die Reflexionsphotodiode der Strahlteiler und die
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Abbildung 4.11: Normierte Ergebnisse der Kalibriermessungen iiber einen
Zeitraum von drei Tagen unter Verwendung der Laserdiode 1, Durchfiih-
rung einer Reflexionsmessung und Einstellung der Verstirkung 2 am Pho-
todiodenverstiarker. Links oben in den Schaubildern ist jeweils angegeben, welche
Referenzprobe durch die Laserdiode 1 bestrahlt wurde. Die einzelnen Messergebnisse
wurden alle jeweils auf den gewichteten Mittelwert der Messergebnisse der Messung,
die unter Verwendung der Referenzprobe NDO0.3 stattgefunden hat, normiert.

Probe zu einem System verbunden waren. Dies ist jedoch ein zusétzlicher Beweis da-
fiir, wie essentiell eine genaue Justierung des Strahlengangs fiir eine reproduzierbare
Durchfiihrung der TR-Messungen ist. Nur durch eine Justierung des Strahlengangs auf
moglichst genau die Mitte des aktiven Bereichs der Photodioden kann sichergestellt
werden, dass die gesamte Lichtintensitdt des Laserstrahls von den Photodioden erfasst
wird.

4.4 Bewertung der Ergebnisse und Fazit

In diesem Kapitel wurde deutlich, dass, abgesehen von den beobachteten Stabilitats-
problemen wéihrend einer Langzeitmessung (siehe Kapitel 3), aufgrund der fehlenden
Reproduzierbarkeit des Strahlengangs nach einer Neupositionierung der optischen Kom-
ponenten eine sinnvolle Durchfithrung der TR-Messungen nicht mdoglich ist. Ursache
hierfiir sind die verwendeten magnetischen Halterungen, mit denen die Laserdiode, der
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Spiegel, der Strahlteiler und die Probe auf der Grundplatte des TR-Aufbaus bzw. auf
der Verschiebeeinheit positioniert werden. Anhand von systematischen Untersuchungen
zur Verbesserung der Reproduzierbarkeit konnten jedoch vier wichtige Erkenntnisse ge-
wonnen werden:

1. Eine genaue Justierung des Strahlengangs ist unabdingbar fiir eine reproduzier-
bare Durchfithrung der TR-Messungen. Bei der Justierung des Strahlengangs ist
besonders darauf zu achten, dass der Laserstrahl immer moglichst genau in der
Mitte des aktiven Bereichs der Photodioden auftrifft. Nur so kann sichergestellt
werden, dass die gesamte Lichtintensitdt des Laserstrahls von den Photodioden
erfasst werden kann.

2. Fiir eine reproduzierbare Durchfithrung der TR-Messungen ist ein moglichst sta-
biler Strahlengang essentiell. Durch den stdndigen Austausch der optischen Kom-
ponenten kommt es jedoch zu einer Verdnderung des Strahlengangs. Ursache hier-
fiir sind die magnetischen Halterungen, welche dazu dienen die Laserdiode, den
Spiegel, den Stahlteiler und die Probe auf der Grundplatte des Versuchsaufbaus
bzw. auf der Verschiebeeinheit zu positionieren. Daher sind diese magnetischen
Halterungen als alleinige Mafinahme fiir eine reproduzierbare Positionierung der
optischen Komponenten vollig ungeeignet.

3. Durch eine Verbindung der optischen Komponenten mit Stangen kann eine me-
chanische Stabilisierung des TR-~Aufbaus erreicht werden. Dadurch wird zusétz-
lich gewéahrleistet, dass die Ausrichtung der optischen Komponenten zueinander
nicht verdndert werden kann, wodurch ein moglichst stabiler Strahlengang erzielt
wird.

4. Aufgrund der fehlenden Reproduzierbarkeit des Strahlengangs nach Neupositio-
nierung der optischen Komponenten waren sogar die Kalibriermessungen mit Hilfe
der Referenzproben zur Eliminierung der noch bestehenden Langzeitschwankun-
gen nicht erfolgreich. Daher ist es mit dem aktuellen TR-Aufbau nicht moglich
eine zuverldssige Durchfiihrung der TR-Messungen zu gewéhrleisten.

Aufgrund dieser Erkenntnisse wurde ein neues Design fiir COATEX entwickelt, welches
im néchsten Kapitel vorgestellt wird.
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Kapitel 5

Entwicklung eines neuen Designs
fiir COATEX und erste Tests

Im vorherigen Kapitel wurde deutlich, dass bei dem aktuellen Versuchsaufbau die Re-
produzierbarkeit des Strahlengangs nach einer Neupositionierung der optischen Kompo-
nenten nicht gegeben ist. Ursache hierfiir sind mechanische Instabilitdten aufgrund der
verwendeten magnetischen Halterungen. Mit diesen magnetischen Halterungen werden
die Laserdiode, der Spiegel, der Strahlteiler und die Probe auf der Grundplatte des TR-
Aufbaus bzw. auf der Verschiebeeinheit positioniert. Nach einer Neupositionierung der
optischen Komponenten wurden Abweichungen der Messergebnisse zu den Ergebnissen
vorheriger Messungen von bis zu 128,9% beobachtet. Anhand verschiedener Modifika-
tionen konnte jedoch gezeigt werden, dass durch eine mechanische Stabilisierung des
TR-Aufbaus und einer genauen Justierung des Laserstrahls die Messwerte nur noch mit
maximal 1,7% Abweichung um einen Mittelwert schwanken. Daher wird auf Grundlage
der in Kapitel 4 gewonnenen Erkenntnisse ein neues Design fiir COATEX entwickelt.

In diesem Kapitel werden zunéchst die Anforderungen an das neue Design diskutiert,
die aufgrund der beobachteten Stabilitdtsprobleme erforderlich sind. Im Anschluss dar-
an wird das neu entwickelte Design von COATEX vorgestellt und der Einbau der neuen
Versuchsanordnung in die Omegatron-Handschuhbox beschrieben. Anhand erster Test-
messungen wird iiberpriift, ob durch die neue Versuchsanordnung die mechanische Re-
produzierbarkeit verbessert werden konnte. Zusétzlich dient eine Langzeitmessung zur
Uberpriifung der Stabilitéit des gemessenen Verhiltnisses der Photodiodenspannungen.

5.1 Anforderungen an das neue Design aufgrund der be-
obachteten Stabilitatsprobleme

Anhand der in Kapitel 4 durchgefiihrten systematischen Untersuchungen konnten ver-
schiedene Erkenntnisse gewonnen werden, die unabdingbar fiir eine reproduzierbare
Durchfihrung der TR-Messungen sind. Im Folgenden sind die wichtigsten Erkenntnisse
nochmals zusammengefasst. Zusétzlich werden die daraus resultierenden Anforderun-
gen an das neue COATEX Design abgeleitet:

1. Genaue Justierung des Strahlengangs: Hierbei ist besonders darauf zu achten,
dass der Laserstrahl moglichst genau in der Mitte des aktiven Bereichs der Pho-
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todioden auftrifft. Dadurch wird sichergestellt, dass das gesamte Laserlicht von
den Photodioden erfasst wird.

2. Stabilisierung des Strahlengangs: Fiir eine reproduzierbare Durchfithrung der TR-
Messungen besteht die Notwendigkeit eines moglichst stabilen Strahlengangs.
Durch die bisher verwendeten magnetischen Halterungen vom Typ KB25/M der
Firma THORLABS ist eine reproduzierbare Positionierung der optischen Kom-
ponenten jedoch nicht moglich. Eine Folge der fehlenden mechanischen Repro-
duzierbarkeit ist eine Anderung des Strahlengangs. Fiir eine Stabilisierung des
Strahlengangs gilt daher Folgendes zu beachten.

e Reproduzierbare Positionierung der Probe: Bei einer Neupositionierung der
Probe darf moglichst keine Anderung der Winkelausrichtung sowie der late-
ralen Ausrichtung in x-, y- und z-Richtung stattfinden. Fiir eine Justierung
des Laserstrahls ist jedoch darauf zu achten, dass die Probe dennoch gekippt
werden kann.

e Mechanische Reproduzierbarkeit bei Neupositionierung der optischen Kom-
ponenten: Aufgrund der verschiedenen Proben, welche auf unterschiedliche
Wellenlédngen optimiert sind, werden verschiedene Laserdioden, Spiegel und
Strahlteiler benotigt. Fiir das Erreichen einer mechanischen Reproduzier-
barkeit ist es daher von grofler Bedeutung die Ausrichtung der optischen
Komponenten zueinander durch eine Neupositionierung nicht zu verdandern.

e Mechanische Stabilisierung des TR-Aufbaus: Eine mdéglichst unverdnderte
Ausrichtung der optischen Komponenten zueinander ist nur durch eine me-
chanische Stabilisierung des gesamten TR-Aufbaus zu erreichen.

5.2 Uberblick iiber die neue Versuchsanordnung

Auf Grundlage der im vorherigen Abschnitt diskutierten Anforderungen wurde ein neu-
es Design von COATEX entwickelt. In Abbildung 5.1 ist schematisch die neue Versuchs-
anordnung bei Verwendung der Laserdiode 1 (532 nm) bzw. der Laserdiode 2 (593,5 nm)
und den fiir diesen Wellenldngenbereich optimierten optischen Komponenten gezeigt.
Fiir das Erreichen einer mechanischen Reproduzierbarkeit im Falle einer Neupositionie-
rung der optischen Komponenten werden die beiden Laserdioden, der Spiegel, welcher
in eine neue Halterung der Firma THORLABS vom Typ KCB1 [THO13j] eingefasst
ist, und der Strahlteiler ohne magnetische Halterungen fest auf einer Platte montiert.
Fiir eine zusétzliche mechanische Stabilisierung sind der Spiegel, der Polarisationsfilter
und der Strahlteiler mit Hilfe von Stangen verbunden. Des Weiteren wurden ebenfalls
die Monitorphotodiode und die Reflexionsphotodiode mit Hilfe von Haltestangen di-
rekt an dem Strahlteiler befestigt. Durch diese Mafinahmen wird gewéhrleistet, dass
die Ausrichtung der optischen Komponenten zueinander nicht verandert werden kann.

Um beide Laserdioden abwechselnd verwenden zu koénnen, wird ein, in eine drehba-
re Halterung (THORLABS: CP360R [THO13k]) eingefasster, dichroitischer Spiegel
(THORLABS: DMLP567 [THO13]]) zwischen dem urspriinglichen Spiegel und dem Po-
larisationsfilter positioniert. Licht mit einer Wellenldnge im Bereich von 584 — 700 nm
wird durch den dichroitischen Spiegel transmittiert. Im Gegensatz dazu wird Licht mit
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Abbildung 5.1: Schematische Darstellung der neuen Versuchsanordnung
bei Verwendung der Laserdiode 1 bzw. bei Verwendung der Laserdiode 2.
Die beiden Laserdioden und das durch Stangen verbundene System aus Spiegel, di-
chroitischem Spiegel, Polarisationsfilter, Strahlteiler, Monitorphotodiode und Reflexi-
onsphotodiode sind auf einer Platte befestigt, welche von der Grundplatte des TR-
Aufbaus abgenommen werden kann. M-PD = Monitorphotodiode, R-PD = Reflexi-
onsphotodiode, T-PD = Transmissionsphotodiode.
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einer Wellenldnge im Bereich von 380 — 550 nm an dem dichroitischen Spiegel reflektiert.
Die dazugehorigen, vom Hersteller erhaltenen, Transmissions- bzw. Reflexionsspektren
sind in Anhang I zu finden.

Da die beiden Laserdioden und das durch Stangen verbundene System aus Spiegel,
dichroitischem Spiegel, Polarisationsfilter, Strahlteiler, Monitorphotodiode und Refle-
xionsphotodiode auf einer Platte befestigt sind, werden die optischen Komponenten
nicht mehr einzeln ausgetauscht. Vielmehr konnen sie als einheitliches System von der
Grundplatte des TR-Aufbaus abgenommen und gegen eine andere Platte ausgetauscht
werden, auf welcher die Laserdiode 3 (1064 nm) und die zu dieser Laserdiode dazugeho-
rigen optischen Komponenten montiert sind. Eine schematische Darstellung der neuen
Versuchsanordnung bei Verwendung der Laserdiode 3 ist in Abbildung 5.2 gezeigt. Auch
hier sind der Spiegel, der Polarisationsfilter, der Strahlteiler, die Monitorphotodiode
und die Reflexionsphotodiode zur mechanischen Stabilisierung mit Hilfe von Stangen
verbunden. Da hier nur eine Laserdiode verwendet wird, wird dementsprechend kein
dichroitischer Spiegel bendtigt.

Fiir eine moglichst reproduzierbare Positionierung der beiden Platten, auf welchen
die jeweiligen optischen Komponenten montiert sind, wird eine groffe magnetische
Halterung der Firma THORLABS vom Typ KB75/M [THO13m] und eine der klei-
nen, bisher verwendeten magnetischen Halterung der Firma THORLABS vom Typ
KB25/M [THO13g] verwendet. Die grofie magnetische Halterung weist eine Fliche von
75 mm x 75 mm und eine laterale Reproduzierbarkeit von 30 prad in x-, y- und z-
Richtung [THO13m] auf. Durch die groere Fléche dieser magnetischen Halterung wird
eine hohere mechanische Stabilitiat des Versuchsaufbaus erreicht. Zusétzlich dienen Po-
sitionierstifte, die auf der Grundplatte des TR-Aufbaus befestigt sind, einer moglichst
reproduzierbaren Positionierung der beiden Platten.

Platte mit montierten optischen Komponenten

Polarisations- M-PD

Spiegel filter

Strahlteiler

Probe auf
Verschiebeeinheit

Laserdiode 3
(1064 nm)

Abbildung 5.2: Schematische Darstellung der neuen Versuchsanordnung
mit Laserdiode 3. Die beiden Laserdioden und das durch Stangen verbundene
System aus Spiegel, Polarisationsfilter, Strahlteiler, Monitorphotodiode und Reflexi-
onsphotodiode sind auf einer Platte befestigt, welche von der Grundplatte des TR-
Aufbaus abgenommen werden kann. M-PD = Monitorphotodiode, R-PD = Reflexi-
onsphotodiode, T-PD = Transmissionsphotodiode.
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In Abbildung 5.3 ist eine Fotografie einer Platte gezeigt, auf welcher bereits die La-
serdiode 2 und das System aus Spiegel, Polarisationsfilter und Strahlteiler montiert
wurden. Die grole magnetische Halterung ist direkt unter dem Strahlteiler angebracht.
Die kleine magnetische Halterung ist in dieser Abbildung nicht zu sehen. Sie befindet
sich unter dem Spiegel. Des Weiteren sind in der Platte zusétzliche Locher erkennbar,
welche fiir eine reproduzierbare Positionierung der Platte mit Hilfe der bereits erwéhn-
ten Positionierstifte benotigt werden.

Aufgrund eines Defekts der vertikalen Verschiebeeinheit wurde dieses Bauteil im April
2012 durch ein neues Element ersetzt. Kurz darauf gab es jedoch erneute Probleme mit
der vertikalen Verschiebeeinheit. Durch Schmutzablagerungen an der Gewindestange
der vertikalen Mikrometerschraube wurde ein Verfahren der Probe in vertikale Rich-
tung verhindert. Dieses Problem konnte jedoch nur kurzzeitig durch eine Sduberung der
Gewindestange behoben werden. Daher folgte der Entschluss, die gesamte Verschiebe-
einheit durch eine Kombination aus zwei motorisierten Verschiebeeinheiten der Firma
Eksma vom Typ 960-0060-02 zu ersetzen [EKS13]. Fiir eine moglichst reproduzierba-
re Positionierung der Probe, wird diese nicht mit Hilfe einer magnetischen Halterung
auf der Verschiebeeinheit positioniert, sondern auf vier Haltestangen angebracht. Da-
fiir wurde eine Modifikation an der kippbaren Probenhalterung vom Typ KM100T der
Firma THORLABS vorgenommen [THO13i]. Eine Fotografie der neuen, motorisierten
Verschiebeeinheit ist in Abbildung 5.4 gezeigt.

Die Verschiebeeinheit und die Tranmsissionsphotodiode sind direkt auf der Grundplatte
des TR-Aufbaus befestigt.

Strahlteiler +
Polarisationsfilter

g 9

/ < ' f‘
o v ocher tur
=) o Positionierstifte

Platte mit montierten » e
opt. Komponenten ‘ Magnetische Halterung \ | Haltegriff \

Abbildung 5.3: Fotografie der Grundplatte des neuen Versuchsaufbaus mit
einem Teil der optischen Komponenten.
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Abbildung 5.4: Fotografie der neuen, motorisierten Verschiebeeinheit. Die
Probenhalterung ist mit einem Winkel verschraubt, der an der verfahrbaren Biihne
der vertikalen Verschiebeeinheit befestigt ist. Zur Befestigung der Probe wurde die ur-
spriingliche Frontplatte der Probenhalterung durch eine Platte ersetzt, an welcher vier
Haltestangen angebracht sind. Mit Hilfe dieser Haltestangen wird die Probe, welche
in eine Halterung eingefasst ist, an der Probenhalterung und damit an der vertika-
len Verschiebeeinheit befestigt. Zur Fixierung wird eine weitere Halterung verwendet.
Mit Hilfe der Verstellschraube, welche an der Probenhalterung angebracht ist, kann
durch eine Verdnderung des Kippwinkels eine einmalige Justierung des Laserstrahls
vorgenommen werden.

5.3 Einbau der neuen Versuchsanordnung in die Omegatron-
Handschuhbox

Um die neue, mechanisch stabilisierte Versuchsanordnung zu testen, findet der Aufbau
und somit der Einbau der neuen Versuchsanordnung in die Omegatron-Handschuhbox
zunéchst nur fiir die Laserdiode 2 und der dazugehoérigen optischen Komponenten statt.
Bevor die verbesserte Versuchseinrichtung jedoch in die Omegatron-Handschuhbox ein-
gebaut werden kann, ist zunédchst ein Abbau des urspriinglichen optischen Aufbaus von
der Grundplatte des TR-Aufbaus vorzunehmen. Nicht mehr benétigte Komponenten,
wie z.B. die Verschiebeeinheit, werden zur Entsorgung in verschiedene Tiiten verpackt.
Hierbei wird zwischen brennbarem und nicht brennbarem Miill unterschieden. Des Wei-
teren wird bei nicht brennbarem Miill noch eine zusétzliche Unterteilung in Aluminium
und Metall vorgenommen. Alle fiir den neuen Versuchsaufbau wiederverwendete Kom-
ponenten wie z.B. die Photodioden sowie fiir den Umbau benétigte Werkzeuge werden
innerhalb der Handschuhbox bereitgelegt. Abgesehen von den fiir den Umbau benétig-
ten Komponenten ist der Arbeitsbereich komplett freizurdumen.

Fiir den Einbau ist ein Offnen der zweiten Hiille erforderlich. Die zweite Hiille darf
gemiB der Arbeitsanweisung iiber das Offnen der zweiten Hiille von Primérsystemen
nur im Falle einer Boxenaktivitit unterhalb von 1 MBq/m? gedffnet werden [AAWO04].
Auflerdem sind zur Bestimmung der Oberflichenéktivitit zusitzlich Wischtests inner-
halb der Omegatron-Handschuhbox durchzufiihren. Anhand dieser Wischtests konnten
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Oberflichenaktivititen zwischen 200 — 1000 Bq/m? ermittelt werden. Somit ist ein
Offnen der Handschuhbox moglich.

Des Weiteren sind vor dem Offnen der Handschuhbox noch folgende Vorbereitungen zu
treffen:

o Ausfillen einer Arbeitserlaubnis. In dieser Arbeitserlaubnis ist die abgeschétzte
maximale Oberflachenaktivitdt der zu 6ffnenden Handschuhbox anzugeben. Des
Weiteren folgt eine Beschreibung der durchzufiihrenden Arbeit. Durch ein Mitar-
beiter des Strahlenschutzes werden anhand der Oberflaichenaktivitdt bzw. anhand
der durchzufithrenden Tétigkeit die zu treffenden Schutzmafinahmen festgelegt
und in der Arbeitserlaubnis festgehalten. Erst nach Genehmigung dieser Arbeits-
erlaubnis darf ein Offnen der zweiten Hiille in Anwesenheit eines Mitarbeiters des
Strahlenschutzes vorgenommen werden.

o Bereitstellen einer mobilen Tritiummessstelle. Diese wird benétigt, um die Akti-
vitdt wihrend der Intervention zu tiberwachen.

o Einrichten und Absperren des Arbeitsbereichs. In der gesamten Umgebung des
Bereichs, in dem das Offnen der zweiten Hiille stattfindet, wird der Boden mit
Folie ausgelegt. In dem direkten Arbeitsbereich sind auch die Wénde mit Folie
abzudecken. Zuséatzlich wird eine Absperrung des Arbeitsbereichs vorgenommen.
Innerhalb dieses Bereichs diirfen sich nur direkt an der Intervention beteiligte
Personen und der der Mitarbeiter des Strahlenschutzes aufhalten.

e Bereitlegen der fiir die Intervention benétigten Werkzeuge sowie der fiir den Um-
bau benoétigten Bauteile auf einem in Folie eingepackten Tisch. Das Werkzeug
wird zum Schutz vor einer Kontamination ebenfalls so weit wie moglich in Folie
verpackt.

o Bereitlegen von verschieden grofien Tiiten zur Entsorgung des in der Handschuh-
box befindlichen, bereits in Tiiten verpackten Miills. Eine Verpackung des Miills
in einer weiteren Tiite dient der sicheren Entsorgung. Mit Hilfe von Kabelbinder
ist ein sicherer Verschluss der Tiiten moglich.

« Bereitlegen von Overalls, Handschuhen und Uberschuhen. Zum Schutz vor Konta-
mination tragen die direkt an der Intervention beteiligten Personen einen Overall
und Plastikiiberschuhe. Zusétzlich sind wiahrend der gesamten Intervention zwei
Paar Handschuhe zu tragen. Das erste Paar Handschuhe wird mit Hilfe von Kle-
beband mit dem Overall verklebt. Diese Handschuhe sind wihrend der gesamten
Intervention anzubehalten. Das zweite Paar Handschuhe wird iiber das erste Paar
gezogen. Bei Bedarf kann dieses Paar gewechselt werden.

o Erstellen eines Arbeitsablaufplans und Information aller an der Intervention be-
teiligten Personen iiber die Reihenfolge der einzelnen Arbeitsschritte. Dies soll
in erster Linie sicherstellen, dass wihrend der Intervention kein Arbeitsschritt
vergessen wird.

Vor dem Offnen der Omegatron-Handschuhbox wurde geméf der Arbeitsanweisung fiir
das Offnen der zweiten Hiille von Primérsystemen [AAWO04] das Tritiumriickhaltesys-
tem und die Unterdruckhaltung abgeschalten. Um nach Abnahme der oberen Scheibe
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der Ostseite der Handschuhbox einen in die Handschuhbox gerichteten Luftstrom zu er-
zeugen, wurde die mobile Absaugung an einem Handschuhstutzen an der dazu diagonal
liegenden Seite der Handschuhbox angeschlossen.

Nach Entsorgung des in der Handschuhbox befindlichen Miills konnte mit der eigent-
lichen Arbeit begonnen werden. Zunéchst wurde die Verkabelung und der Anschluss
der Laserdioden als auch die Verkabelung und der Anschluss der Schrittmotoren der
neuen Verschiebeeinheit vorgenommen. Im Anschluss daran wurde die Grundplatte, auf
welcher die Laserdiode 2 und das System aus Spiegel, Polarisationsfilter und Strahltei-
ler befestigt sind, auf der Grundplatte des TR-Aufbaus positioniert. Dazu wurden die
Positionierstifte an den entsprechenden Stellen der Grundplatte befestigt. Die jeweilige
untere Héalfte der beiden verschieden groflen magnetischen Halterungen wurde erst nach
entsprechender Positionierung der Platte auf der Grundplatte des TR-Aufbaus ange-
schraubt. Danach wurden die Monitorphotodiode und die Reflexionsphotodiode mit
Hilfe von Haltestangen direkt an dem Strahlteiler befestigt. Die Verschiebeeinheit und
die Transmissionsphotodiode wurden ausgerichtet und auf der Grundplatte des TR-
Aufbaus angeschraubt. In Abbildung 5.5 ist eine Fotografie des neuen Versuchsaufbaus
zu sehen.

Nach Durchfiihrung dieser Arbeiten wurde die Scheibe der Omegatron-Handschuhbox
wieder geschlossen. Im Anschluss daran wurde die mobile Absaugung abgenommen und
der noch gedffnete Handschuhdeckel wieder geschlossen. Auflerdem wurden das Triti-
umriickhaltesystem und die Unterdruckhaltung wieder in Betrieb genommen. Nach-
dem der Interventionsbereich nach einer Wischtestkontrolle durch einen Mitarbeiter
des Strahlenschutzes freigegeben wurde, konnte mit dem Abbau und den Aufrdumar-
beiten begonnen werden.

Strahlteiler +
Polarisationsfilter +

Monitor-PD +
Reflexions-PD

Abbildung 5.5: Fotografie des neuen Versuchsaufbaus nach Einbau in die
Omegatron-Handschuhbox.
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5.4 Erste Testmessungen mit der neuen Versuchsanord-
nung

Nach einer Justierung des Laserstrahls wurden erste Testmessungen mit der neuen
Versuchsanordnung durchgefiihrt. Insgesamt wurden zwei verschiedene Untersuchungen
durchgefiihrt:

1. Uberpriifung der mechanischen Reproduzierbarkeit

2. Uberpriifung der Langzeitstabilitit

Uberpriifung der mechanischen Reproduzierbarkeit

Zur Uberpriifung der mechanischen Reproduzierbarkeit wurden verschiedene Aktio-
nen, wie z.B. eine Neupositionierung der Probe oder eine Neupositionierung der Platte
mit den montierten optischen Komponenten, an dem TR-Aufbau durchgefithrt. Nach
jeder dieser einzelnen Aktionen wurden mehrere Reflexionsmessungen vorgenommen.
Die Ergebnisse dieser Messungen sind in Abbildung 5.6 oben gezeigt. Die Anderung des
gemessenen Verhéltnisses der Photodiodenspannungen infolge der durchgefithrten Ak-
tionen betrigt maximal 2,1%. Diese Anderung ist jedoch vernachlissigbar klein, da das
statistische Rauschen in derselben Groéflenordnung liegt. Des Weiteren sind anhand die-
ses Schaubildes auch Effekte der Langzeitschwankungen erkennbar. Somit konnte durch
den neuen Versuchsaufbau die mechanische Stabilitdt und dadurch auch die Reprodu-
zierbarkeit des Strahlengangs nach dufleren Einwirkungen erheblich verbessert werden.
Bei einem Vergleich des gemessenen Verhéltnisses der Photodiodenspannungen mit der
Temperatur der Laserdiode und der Temperatur innerhalb der Handschuhbox ist keine
Korrelation erkennbar.

Uberpriifung der Langzeitstabilitit

Zur Uberpriifung der Langzeitstabilitit wurden Reflexionsmessungen kontinuierlich
iiber einen Zeitraum von ca. acht Tagen durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser Lang-
zeitmessung sind in Abbildung 5.7 gezeigt. In dieser Abbildung ist oben das gemessene
Verhéltnis der Photodiodenspannungen als Funktion der Zeit zu sehen. Die maximalen
Schwankungen betragen bis zu 5,6%. Die Abweichungen vom Mittelwert 0,097 betragen
maximal 3,4%. Im Vergleich dazu betrug bei der letzten Langzeitmessung, bei welcher
jedoch die Verstarkung 2 anstelle der Verstirkung 1 verwendet wurde, die maxima-
le Schwankung bis zu 5%. Die maximale Abweichung vom Mittelwert lag bei 1,5%.
Somit konnte durch den neuen Versuchsaufbau keine weitere Reduktion der Langzeit-
schwankungen erzielt werden. In Abbildung 5.7 in der Mitte ist der Temperaturver-
lauf innerhalb der Handschuhbox wéhrend der Langzeitmessung gezeigt. Bei einem
Vergleich des Temperaturverlaufs mit dem Verlauf des gemessenen Verhéltnisses der
Photodiodenspannung ist deutlich eine Korrelation erkennbar. In Abbildung 5.7 unten
ist das Verhaltnis der Photodiodenspannungen zusétzlich als Funktion der Temperatur
dargestellt. Bei steigender Temperatur ist gleichzeitig ein Anstieg des gemessenen Ver-
héltnisses der Photodiodenspannungen zu erkennen. Dadurch wird gezeigt, dass eine
Korrelation zwischen der Temperatur und dem Messsignals besteht.
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Abbildung 5.6: Uberpriifung der mechanischen Stabilitit der neuen Ver-
suchsanordnung. Bei der durchgefiihrten Messung handelt es sich um eine Reflexi-
onsmessung unter Verwendung der Laserdiode 2, der Referenzprobe ND1.0 und der
Verstiarkung 1. Die Aufnahmedauer pro Messpunkt betrégt jeweils eine Sekunde. Ins-
gesamt wurden die Messungen, abgesehen von der letzten Messreihe, iiber einen Zeit-
raum von ca. einem Tag durchgefithrt. Da die letzte Messreihe erst ca. zwei Tage
spater stattfand, ist somit auch der Abfall der Temperatur innerhalb der Handschuh-
box zu erkldren (kalte Box). R-PD_b = Reflexionsphotodiode bewegt (Photodiode
wurde auf den Haltestangen vor- und zuriickgeschoben), G_n = Platte mit montier-
ten optischen Komponenten neu positioniert, P_b = Probe bewegt (Probe wurde auf
den Haltestangen vor- und zuriickgeschoben), P_ n = Probe neu positioniert, PH_ b
= Probenhalterung bewegt (Probenhalterung wurde nach vorne geklappt, die Aus-
gangsposition der Probenhalterung wurde durch die Federkraft der Halterung wieder
hergestellt).



5.4. Erste Testmessungen mit der neuen Versuchsanordnung 97

0,101 —
0,100 —
0,099 —
0,098 —
0,097 —

0,096 =

Verhiltnis M-PD/R-PD

0,095 —

0,094

LA L DL L DL L L L L

0O 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Zeit (h)

23,8 = )

Temperatur innerhalb der Handschuhbox

23,6 —

23,4 -

23,2

Temperatur (°C)

23,0 —

22,8

rrrrrrrrrrrrrtrrrrtrt
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Zeit (h)
0,101 —

0,100 —
0,099 —
0,098 —
0,097 =—

0,096 —

Verhaltnis M-PD/R-PD

0,095 —

0,094

' | ' | ' | ! | ' |
22,8 23,0 23,2 23,4 23,6 23,8

Temperatur (°C)

Abbildung 5.7: Erste Langzeitmessung mit der neuen Versuchsanordnung
iiber einen Zeitraum von ca. acht Tagen. Bei der durchgefithrten Messung han-
delt es sich um eine Reflexionsmessung unter Verwendung der Laserdiode 2, der Refe-
renzprobe ND1.0 und der Verstirkung 1. Die Aufnahmedauer pro Messpunkt betrégt
jeweils 10 s.
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Bewertung der Ergebnisse

Zusammenfassend lésst sich sagen, dass durch den Einbau einer neuen, mechanisch
stabilisierten Versuchsanordnung, eine Stabilisierung des Strahlengangs erreicht wur-
de. Im Vergleich zu den beobachteten Abweichungen der Ergebnisse infolge duflerer
Einflisse von bis zu 128,9% vor mechanischer Stabilisierung des TR-Aufbaus sind die
Ergebnisse nach Stabilisierung des TR-Aufbaus innerhalb von 2,1% reproduzierbar. Im
Gegensatz dazu sind die beobachteten Langzeitschwankungen von bis zu 5,6% bzw.
die Abweichungen vom Mittelwert von bis zu 3,4% jedoch noch zu hoch, um eine Re-
produzierbarkeit der TR-Messungen zu gewéhrleisten. Des Weiteren ist noch unklar,
auf welches Bauteil des Versuchsaufbaus die Korrelation von Temperatur und Mess-
signal zuriickzufithren ist. Um diese Frage zu kldren, ist es daher notwendig weitere
systematische Untersuchungen durchzufiihren. Insgesamt ist dies dennoch ein grofler
Erfolg.

Im letzten Kapitel werden die wichtigsten Punkte dieser Arbeit nochmals zusammen-
gefasst. Zusétzlich wird ein Ausblick auf die weitere Vorgehensweise gegeben.



Kapitel 6

Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen der ersten LAser-RAman-Messungen (LARA), bei denen die LARA-Zelle
ca. drei Monate einer Tritiumgasmischung mit einer Reinheit von mehr als 98% und
einem Tritiumpartialdruck von 183 mbar ausgesetzt war, konnte an allen vier beschich-
teten Fenstern der LARA-Zelle Beschédigungen festgestellt werden [Fis11]. Die Besché-
digungen waren als schwarze, meist runde Punkte erkennbar. Infolge dieser Beschadi-
gungen kann Licht beim Passieren der LARA-Fenster absorbiert werden. Eine Folge der
Absorption des Laserlichts ist sowohl eine Intensitatsreduktion des Laserstrahls als auch
eine Intensitdtsreduktion des gestreuten Lichts. Dies wiirde wiederum zu einer Verdnde-
rung der spektralen Effizienz von LARA fiihren, wodurch eine Kalibrierung und somit
auch eine quantitative Gesamtanalyse nicht mehr méglich wéren. Des Weiteren wiirde
durch die Beschiadigungen die fir das KATRIN-Experiment relevante Ermittlung der
Gaszusammensetzung mit einer geforderten Prazision von 0,1% [Fis11] beeintrachtigt
werden. Dadurch wére es moglich, dass die Bestimmung der Neutrinomasse mit einer
angestrebten Sensitivitdt von 0,2 eV/c? mit 90% C.L. [KAT04] nicht erreicht werden
kann.

Fiir die KATRIN-Messungen ist es von entscheidender Bedeutung, dass die beschich-
teten Fenster einem Langzeitbetrieb von mehr als sechs Monaten standhalten. Dies ist
notig, um die Anzahl der Fensterwechsel moglichst gering zu halten. Auflerdem wére
eine Unterbrechung der KATRIN-Messung aufgrund eines notwendigen Austauschs der
Fenster ausgeschlossen, da dies mit einem erheblichen Zeitverlust verbunden wére.

Um eine Beschichtung zu finden, die einem Langzeitbetrieb von KATRIN standhélt,
wurde 2011 am Tritiumlabor in Karlsruhe das COAting Test EXperiment (COATEX)
entwickelt und in Betrieb genommen [Sch11]. Mit Hilfe von COATEX sollen verschiede-
ne kommerziell erhéltliche, optische Beschichtungen auf ihre Besténdigkeit gegen Tri-
tium untersucht werden. Zur Identifizierung einer Beschddigung nach einem Aussetzen
der Proben in eine Tritiumumgebung gibt es drei verschiedenen Moglichkeiten:

o Durchfiihrung von Differentialinterferenzkontrastmessungen (DIC): Mit Hilfe des
DIC-Mikroskops kann ein Bild erzeugt werden, welches eine 1000-fache Vergro-
Berung des urspriinglichen Bildes darstellt. Somit kénnen bereits Beschadigun-
gen von wenigen Mikrometern erkannt werden. Zuséatzlich kénnen mit dem DIC-
Mikroskop Tiefeninformationen erhalten werden, wie z.B. ein durch eine Beschadi-
gung hervorgerufenes Ablosen der Beschichtungen. Die Untersuchung der Proben
durch Differentialinterferenzkontrastmessung wird jedoch nicht am Tritiumlabor
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vorgenommen. Das DIC-Mikroskop ist eine bereits bestehende Apparatur am Fu-
sionsmateriallabor des Karlsruher Instituts fiir Technologie [Fus13].

e Oberflaichenuntersuchung der Proben mit Hilfe eines gewohnlichen optischen Mi-
kroskops: Das mit Hilfe des optischen Mikroskops aufgenommene Bild stellt im
Vergleich zu der Aufnahme des DIC-Mikroskops lediglich eine 7 — 180 - fache Ver-
groferung dar. Dies reicht jedoch aus, um grofiere Beschddigungen zu erkennen.

o Durchfiihrung von Transmissions- /Reflexionsmessungen (TR-Messungen): Der Ver-
suchsaufbau, bestehend aus einer Laserdiode, einem Spiegel, einem Strahlteiler,
einer Probe und drei Photodioden, welche zur Uberwachung der Laserleistung
und zur Detektion des von der Probe reflektierten bzw. transmittierten Laser-
lichts bendtigt werden, ist in Abbildung 2.13 gezeigt. Da die verschiedenen zu
untersuchenden Proben auf unterschiedliche Wellenléngen optimiert sind, kann
je nach Wahl der Probe dementsprechend auch zwischen drei verschiedene La-
serdioden sowie zwei verschiedenen Spiegel bzw. zwei verschiedenen Strahlteilern
gewidhlt werden. Genaueres hierzu kann in Abschnitt 2.2.4 nachgelesen werden.
Das Prinzip der TR-Messungen beruht auf dem Vergleich von Messungen, wel-
che vor und nach Tritiumbeaufschlagung der Proben durchgefiihrt wurden. Eine
Anderung der optischen Transmissions- bzw. Reflexionseigenschaften der Probe
wiirde demnach auf eine Beschédigung der Beschichtung hindeuten.

Anhand der ersten mittels Transmissions-/Reflexionsmessungen durchgefithrten Unter-
suchungen war es jedoch bei vier von sechs Proben nicht méglich, eine eindeutige Aussa-
ge dartiber zu treffen, ob eine Beschidigung der Beschichtungen vorliegt [Sch11]. Ursa-
che hierfiir waren Schwankungen der Messergebnisse von bis zu 50% bei hintereinander
durchgefithrten Messungen, ohne eine Verdnderung der &dufleren Bedingungen. Somit
war eine reproduzierbare Durchfithrung der TR-Messungen bei diesen Untersuchungen
nicht gegeben. Da das Messprinzip der TR-Messungen jedoch auf dem Vergleich von
Messungen beruht, ist eine reproduzierbare Durchfithrung der TR-Messungen von ent-
scheidender Bedeutung. Andernfalls konnten Fehlinterpretationen der Messergebnisse
entstehen.

Daher wurden im Rahmen dieser Arbeit systematische Untersuchungen zur Charak-
terisierung von COATEX durchgefiihrt, wodurch eine Verbesserung der Reproduzier-
barkeit und der Langzeitstabilitdt der TR-Messungen erreicht werden konnte. Im Fol-
genden werden die wichtigsten Punkte dieser systematischen Untersuchungen nochmals
zusammengefasst.

Zur Untersuchung der Langzeitstabilitdt wurde eine kontinuierliche Messung {iber einen
Zeitraum von ca. einer Woche durchgefiihrt. Fiir die Messung wurde eine Referenzprobe
verwendet, deren optische Transmissions- und Reflexionseigenschaften bekannt waren.
Anstelle eines ndherungsweise konstanten Messsignals konnten wiahrend dieser Messun-
gen jedoch maximale Langzeitschwankungen von bis zu 14,4% beobachtet werden. Die
maximalen Schwankungen werden hierbei berechnet, indem die Differenz zwischen dem
hochsten Messwert my, und dem niedrigsten Messwert m,, berechnet wird und anschlie-
Bend das Verhéltnis aus dieser Differenz und dem Mittelwert aus my und my, gebildet
wird. Als Ursache fiir die beobachteten Langzeitschwankungen wurden folgende Mog-
lichkeiten in Betracht gezogen:

e eine inkonstante Polarisation des Laserstrahls,



101

« ein elektrisches Rauschen auf den Photodiodenspannungen,
o eine Temperaturabhéngigkeit des Verstarkers,

o eine Temperatursensitivitdt der Photodioden.

Ein plotzlich auftretender Modensprung kann eine Anderung der Polarisation des La-
serstrahls hervorrufen. Da das Teilungsverhéltnis des Strahlteilers jedoch polarisati-
onsabhéngig ist, filhrt eine Polarisationsanderung des Laserstrahls wiederum zu einer
Anderung des gemessenen Verhiltnisses der Photodiodenspannungen. Daher wurde zur
Erzeugung einer konstanten Polarisation ein Polarisationsfilter in den TR-Aufbau in-
tegriert. Anhand einer anschlieend durchgefiihrten Langzeitmessung konnte jedoch
keine Reduktion der Schwankungen erkannt werden. Im Vergleich zu der vorherigen
Langzeitmessung wurden bei dieser Messung sogar noch héhere Langzeitschwankungen
beobachtet. Die maximalen Schwankungen betrugen bei der Messung mit eingebautem
Polarisationsfilter bis zu 20%. Der Effekt einer Anderung des gemessenen Verhéltnisses
der Photodiodenspannungen, hervorgerufen durch eine Polarisationsénderung infolge
eines Modensprungs, war moglicherweise zu klein, um hier beobachtet zu werden. Des
Weiteren ist es moglich, dass dieser Effekt durch das Rauschen auf den Photodioden
iiberdeckt wurde. Bei einem Vergleich der Absolutwerte der beiden Langzeitmessungen
konnte eine Anderung von iiber 100% beobachtet werden. Die Anderung der Abso-
lutwerte ist entweder auf den Einbau des Polarisationsfilters oder auf eine Anderung
des Strahlengangs (infolge der verwendeten magnetischen Halterungen) zuriickzufiih-
ren. Der Einbau eines Polarisationsfilters war jedoch zur Erzeugung einer konstanten
Polarisation nétig.

Des Weiteren konnte im Rahmen der systematischen Untersuchungen ein elektrisches
Rauschen auf den Photodiodenspannungen festgestellt werden. Als Ursache fiir dieses
Rauschen wurden zwei verschiedene Moglichkeiten in Betracht gezogen:

« elektrisches Rauschen auf den Ausgangsspannungen des Verstérkers,

o elektrisches Rauschen auf der Spannungsversorgung der Laserdioden.

Elektrisches Rauschen auf den Ausgangspannungen des Verstdrkers konnte jedoch als
Ursache fir die beobachteten Langzeitschwankungen ausgeschlossen werden.

Aufgrund der elektrischen Verbindung von Laserdioden und Photodioden iiber den op-
tischen Aufbau kann durch ein elektrisches Rauschen auf der Spannungsversorgung der
Laserdioden ebenfalls eine Storung des Messsignals der Photodioden hervorgerufen wer-
den. Mit Hilfe eines Oszilloskops wurde ein Rauschen von + 400 mV bei einem mittleren
Spannungswert von 5 V auf der Ausgangsspannung des Netzteils, welches zum Betrieb
der Laserdiode 2 und der Laserdiode 3 verwendet wird, festgestellt. Eine Ersetzung die-
ses Netzteils fithrte zu einer Reduktion das Rauschen auf den Photodiodenspannungen
von 12 — 63% auf 2 — 39%.

Sowohl eine Temperaturabhéngigkeit des Verstérkers als auch eine Temperatursensiti-
vitdt der Photodioden wurde als Ursache fiir die beobachteten Langzeitschwankungen
ausgeschlossen.

Anhand abschlieBender Langzeitmessungen mit dem optimierten System wurde gezeigt,
dass durch eine Reduktion des Rauschens auf den Photodiodenspannungen ebenfalls ei-
ne Reduktion der Langzeitschwankungen erzielt werden konnte. In Tabelle 6.1 sind die
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Tabelle 6.1: Schwankungen des Verhiltnisses der Photodiodenspannungen
wihrend Langzeitmessungen mit dem optimierten System. Bei der Langzeit-
messung unter Verwendung der Laserdiode 3 war ein abnehmender Drift des Verhélt-
nisses der Photodiodenspannungen zu erkennen, welcher nicht in Korrelation mit der
Temperatur stand. Aufgrund dieses abnehmenden Drifts wurde bei dieser Messung
die maximale Abweichung vom Mittelwert nicht angegeben.

Laserdiode 1 (532 nm) 2 (593,5 nm) 3 (1064 nm)
Einheit % % %
maximale Schwankung 1,5 5 0,9

Ergebnisse dieser Langzeitmessungen nochmals aufgelistet. Fiir eine sinnvolle Durch-
fithrung der TR-Messungen sollten die maximalen Schwankungen nicht mehr als 1%
betragen. Dieses Ziel konnte nur bei einer Messung unter Verwendung der Laserdiode 3
erreicht werden. Im Gegensatz dazu ist vor allem bei einer Messung unter Verwen-
dung Laserdiode 2 eine reproduzierbare Durchfiihrung der TR-Messungen noch nicht
moglich.

Um die noch bestehenden Langzeitschwankungen zu eliminieren, wurden Kalibriermes-
sungen durchgefithrt, wobei Referenzproben als Standard verwendet wurden. Anhand
der Ergebnisse der Kalibriermessungen wurde jedoch deutlich, dass infolge der ver-
wendeten magnetischen Halterungen eine Reproduzierbarkeit des Strahlengangs nach
Neupositionierung der optischen Komponenten nicht gegeben ist. Nach einer Neuposi-
tionierung der optischen Komponenten wurden Abweichungen der Messergebnisse zu
den Ergebnissen vorheriger Messungen von bis zu 128,9% festgestellt. Anhand systema-
tischer Untersuchungen und verschiedener durchgefiihrter Modifikationen an dem TR-
Aufbau konnte jedoch gezeigt werden, dass durch eine mechanische Stabilisierung des
TR-Aufbaus die beobachteten Variationen auf maximal 1,7% reduziert werden konnen.
Die wichtigsten Erkenntnisse dieser systematischen Untersuchungen, welche unabding-
bar fiir eine reproduzierbare Durchfithrung der Transmissions-/Reflexionsmessungen
sind, werden im Folgenden nochmals zusammengefasst:

1. Eine genaue Justierung des Strahlengangs ist von grofler Bedeutung. Bei der Jus-
tierung des Strahlengangs ist besonders darauf zu achten, dass der Laserstrahl
immer moglichst genau auf der Mitte des aktiven Bereichs der Photodiode auf-
trifft. Nur so kann sichergestellt werden, dass die gesamte Lichtintensitidt von der
Photodiode erfasst wird.

2. Nach dufleren Einwirkungen, wie z.B. einer Neupositionierung von optischen Kom-
ponenten, muss eine Reproduzierbarkeit des Strahlengangs gewéhrleistet werden.
Infolge der verwendeten magnetischen Halterungen vom Typ KB25/M ist die Re-
produzierbarkeit des Strahlengangs nach einer Neupositionierung der optischen
Komponenten jedoch nicht gegeben. Somit sind diese magnetischen Halterungen
fiir COATEX als alleinige Mafinahme fiir eine reproduzierbare Positionierung der
optischen Komponenten vollig ungeeignet.

3. Eine mechanische Stabilisierung des TR-Aufbaus kann durch eine Verbindung der
optischen Komponenten mit Stangen erreicht werden. Dadurch wird zusétzlich
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gewdhrleistet, dass die Ausrichtung der optischen Komponenten zueinander nicht
verandert werden kann.

4. Durch eine Positionierung der Probe auf Haltestangen wird nach einer Neupositio-
nierung der Probe eine mdoglichst hohe Reproduzierbarkeit der Winkelausrichtung
sowie der lateralen Ausrichtung in x-, y- und z-Richtung erreicht. Hierbei ist je-
doch darauf zu achten, dass, infolge der notwendigen einmaligen Justierung des
Strahlengangs, die Probe gekippt werden kann.

5. Die Kalibriermessungen mit Hilfe von Referenzproben waren weiterhin nicht er-
folgreich. Eine erfolgreiche Durchfithrung der Kalibriermessungen ist nur im Falle
eines weitgehend stabilen Strahlengangs moglich.

Anhand dieser Erkenntnisse wurde deutlich, dass es mit dem bisherigen Versuchsauf-
bau nicht méglich ist, TR-Messungen reproduzierbar durchzufiithren. Daher wurde
auf Grundlage dieser Erkenntnisse ein neuer Versuchsaufbau entwickelt und in die
Omegatron-Handschuhbox eingebaut.

Mit Hilfe erster Testmessungen wurde die neue Versuchsanordnung auf ihre mecha-
nische Reproduzierbarkeit iiberpriift. Hierbei konnte festgestellt werden, dass die An-
derung der Messergebnisse infolge duflerer Einfliisse wie z.B. einer Neupositionierung
der Probe betrugen maximal 2,1%. Da das statistische Rauschen bei dieser Messung
jedoch in derselben Groflenordnung lag, kann mit dem neu entwickelten, mechanisch
stabilisierten Versuchsaufbau im Hinblick auf die mechanischen Reproduzierbarkeit,
eine weitestgehend ausreichend reproduzierbare Durchfithrung der TR-Messungen ge-
wahrleistet werden.

Zur Uberpriifung der Stabilitéit der Messergebnisse bei einer Messung ohne Verinde-
rung der dufleren Bedingungen wurde zusédtzlich eine Langzeitmessung durchgefiihrt.
Wiéhrend dieser Messung wurden jedoch maximale Langzeitschwankungen von bis zu
5,6% beobachtet. Des Weiteren wurde eine Korrelation zwischen der Temperatur und
dem Messsignal festgestellt. Die Ursache fiir diese Temperaturabhéngigkeit ist jedoch
noch nicht bekannt. Somit ist im Hinblick auf die noch bestehenden Langzeitschwan-
kungen eine reproduzierbare Durchfithrung der TR-Messungen noch nicht moglich.

Insgesamt konnte durch eine Charakterisierung von COATEX das Ziel einer Verbes-
serung der mechanischen Reproduzierbarkeit durch die Entwicklung eines mechanisch
stabilisierten Versuchsaufbaus erreicht werden. Zusétzlich war es mdglich die Langzeit-
stabilitdt erheblich zu verbessern. Alllerdings reicht dies jedoch noch nicht aus, um eine
hinreichende reproduzierbare Durchfiihrung der Messungen zu gewéhrleisten. Fiir die
weitere Vorgehensweise sind daher folgende Schritte durchzufiihren:

e Die neue Versuchsanordnung ist ebenfalls fiir die Laserdiode 1 und die Laser-
diode 3 aufzubauen. Nach dem Aufbau ist es notig, Langzeitmessungen unter
Verwendung dieser beiden Laserdioden durchzufiihren. Hierbei gilt zu iiberprii-
fen, ob (dquivalent zu der Messung unter Verwendung der Laserdiode 2) eine
Korrelation zwischen der Temperatur und dem Messsignal besteht.

e Des Weiteren sind die Kalibriermessungen mit Hilfe der Referenzproben mit dem
neuen Versuchsaufbau zu wiederholen. Da bei diesem Versuchsaufbau die me-
chanische Reproduzierbarkeit weitestgehend gegeben ist, besteht die Moglichkeit,
die noch bestehenden Langzeitschwankungen mit Hilfe der Kalibriermessungen
zu eliminieren.
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Kapitel 6. Zusammenfassung und Ausblick

o Falls mit Hilfe der Kalibriermessungen die gewiinschte Eliminierung der Langzeit-

schwankungen nicht erreicht werden kann, gilt als néchster Schritt die Korrelation
zwischen Temperatur und Messsignal nochmals ndher zu untersuchen. Im Hinblick
auf die Temperatur fand z.B. noch keine Uberpriifung der Laserdiode statt, da fiir
diese eine Temperaturstabilisierung stattfindet. Es wére jedoch dennoch moglich,
dass diese Temperaturstabilisierung nicht ausreicht, um Modenspriinge zu mi-
nimieren. Durch eventuell auftretende Modenspriinge konnte eine Anderung der
raumlichen Intensititsverteilung und somit eine Anderung des Strahlprofils her-
vorgerufen werden. Dies wiirde wiederum zu eine Beeinflussung des Messsignals
flihren. Daher wére es denkbar, dass die noch bestehenden Langzeitschwankungen
auf eine nicht ausreichende Temperaturstabilisierung der Laserdioden zurtickzu-
flihren ist. Dies miisste jedoch mit Hilfe weiterer systematischer Untersuchungen
genauer untersucht werden.

Des Weiteren ist auffallig, dass die Langzeitschwankungen bei einer Messung unter
Verwendung der Laserdiode 2 wesentlich hoher sind als bei einer Messung unter
Verwendung der Laserdiode 1 oder der Laserdiode 3. Daher ware es zuséatzlich
erforderlich, das Spektrum und die Modenstruktur dieser Laserdiode zu iiberprii-
fen. Falls kein konstantes, gau3formiges Spektrum vorliegen sollte ist es denkbar,
dass die beobachteten Langzeitschwankungen auf diesen Effekt zuriickzufiithren
sind. Zur Gewdihrleistung eines konstanten Spektrums besteht die Moglichkeit
den Laserstrahl zunédchst in eine single-mode Glasfaser einzukopplen.

Fiir den Fall, dass es dennoch nicht moglich sein sollte, das Problem der noch
bestehenden Langzeitschwankungen zu beheben, besteht als letzter Weg noch
die Moglichkeit, COATEX durch einen kommerziell erhéltlichen Transmissions-
/Reflexionsaufbau zu ersetzten, welcher jedoch auf den Betrieb in der Handschuh-
box umgeriistet werden miisste. Diese Moglichkeit wére jedoch ebenfalls mit nicht
iiberschaubaren Risiken verbunden, da bisher mit einem solchen System in Kom-
bination mit Tritium noch keine Erfahrungen gesammelt wurden.

Im Rahmen dieser Arbeit konnte durch Entwicklung eines mechanisch stabilisierten
Versuchsaufbaus die mechanische Reproduzierbarkeit soweit verbessert werden, dass
eine weitgehend reproduzierbare Durchfiithrung der TR-Messungen gewéhrleistet wer-
den kann. Zusétzlich konnte durch weitere Modifikationen des TR-Aufbaus eine starke
Reduktion der Langzeitschwankungen erzielt werden.

Nach Behebung der restlichen noch bestehenden Langzeitschwankungen steht jedoch ei-
ner erfolgreichen Durchfiihrung der Transmissions- /Reflexionsmessungen und somit der
Suche nach einer geeigneten Beschichtung, welche einem Langzeitbetrieb des KATRIN-
Experiments standhalt, nichts mehr im Wege.



Anhang A

Transmissions- und
Reflexionsspektren der
reflektierenden Graufilter

In diesem Anhang sind die typischen Transmissions- und Reflexionskurven der verschie-
denen reflektierenden Graufilter ND1.0B, ND0.3B und NDO.1B (siche Abschnitt 3.1.1)
der Firma THORLABS gezeigt. Die Daten mit denen diese Schaubilder erstellt wur-
den, sind auf der dazugehorigen Internetseite der reflektierenden Graufilter [THO13a]
erhaltlich.
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Abbildung A.1l: Transmissionsspektren der verschiedenen reflektierenden
Graufilter (ND-Filter). Die verschiedenen reflektierenden Graufilter (oder auch
ND-Filter) zeichnen sich durch ihre unterschiedliche optische Dichte (OD: Optische
Dichte) aus. Die Transmission ist gegeben aus T = 10~°P [THO13a).
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Abbildung A.2: Reflexionsspektren der verschiedenen reflektierenden
Graufilter. Das Schaubild zeigt die Reflexionskurven der drei verschiedenen ND-
Filter bei einem Einfallswinkel des Lichts von 45° [THO13a]. Dies ist eine Abweichung
von der Geometrie des Versuchsaufbau der Transmissions-/Reflexionsmessungen. Hier
trifft der Laserstrahl senkrecht auf den Filter.



Anhang B

Beobachtung von Schwankungen
wahrend erster Testmessungen
mit Referenzproben

In diesem Anhang wird die Vorgehensweise bei der Durchfithrung erster Testmessungen
mit den Referenzproben beschrieben, die zur Charakterisierung der TR-Messungen die-
nen sollen. Wahrend dieser Testmessungen konnten jedoch Schwankungen der Messer-
gebnisse beobachtet werden. Die Messergebnisse und die hierbei aufgetretenen Schwan-
kungen werden in diesem Anhang diskutiert.

Vorgehensweise bei der Durchfiihrung der Testmessungen

Die ersten Testmessungen mit den Referenzproben werden ohne das Verfahren der
Verschiebeeinheit durchgefiihrt. Dies bedeutet, dass im Laufe der Messungen kein Ab-
rastern der Probe durch den Laserstrahl stattfindet. Stattdessen wird ein beliebig ge-
wéahlter, aber fixer Punkt der Probe durch das Laserlicht des Lasers bestrahlt. Dadurch
werden die durchgefiihrten Messungen alle an demselben Punkt der Probe durchge-
fithrt. Fiir die Messungen werden folgende Einstellungen vorgenommen:

e Verwendung der Laserdiode 2 mit einer Wellenldnge von 593,5 nm

o Einstellung der Verstarkung 2 am Photodiodenvorverstérker

o Verwendung der Referenzprobe mit 10% Transmission (ND1.0)

e Durchfithrung einer Reflexionsmessung

o Stabilisierung der Temperatur der Laserdiode auf (24,9329 + 0,0006)°C
Im Rahmen der Testmessung werden folgende Schritte viermal wiederholt:

o Offnen der Abdeckung des Gehiuses, in dem der Versuchsaufbau sich befindet
e Abnahme der Probe von der Verschiebeeinheit

e Neupositionierung der Probe auf der Verschiebeeinheit
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e SchlieBen der Gehduseabdeckung

e Durchfithrung von drei hintereinander ausgefithrten Reflexionsmessungen

Nach diesen vier Messreihen werden weitere Reflexionsmessungen durchgefiihrt, oh-
ne jedoch die Probe zuvor neu zu positionieren. Damit soll {iberpriift werden, ob die
Messungen ohne eine duflere Storung reproduzierbar durchgefiihrt werden kénnen.

Die Messung der Temperatur innerhalb des Gehéuses erfolgt {iber einen Temperatur-
sensor, der in der Nahe der Monitorphotodiode angebracht ist. Bisher war das Erreichen
einer relativ stabilen Temperatur nicht moglich, da das Offnen der Gehiuseabdeckung
immer wieder mit einem Luftaustausch und somit mit einer Temperaturdnderung ver-
bunden war. Da jedoch bei allen weiteren Messreihen keine Neupositionierung der Probe
mehr stattfindet, ist es moglich, die Gehduseabdeckung wéihrend der gesamten Zeit ge-
schlossen zu halten. Dies fithrt schliefllich zu einer Temperaturstabilisierung innerhalb
des Gehduses. Um diese Temperaturstabilisierung zu erreichen, wurde im Anschluss
der fiinften Messreihe eine Wartezeit von ca. eineinhalb Stunden vorgenommen. Das
Erreichen einer stabilen Temperatur ist insofern wichtig, da eine Temperatursensitivi-
tdt der Photodioden bestehen kénnte. Diese Temperatursensitivitat der Photodioden
wiirde wiederum zu einer Beeinflussung des Messsignals fithren.

Ergebnisse der Reflexionsmessungen

Im Rahmen der Testmessung werden zwei wichtige Beobachtungen gemacht:

1. Zum Zeitpunkt der ersten fiinf Messreihen war noch keine Temperaturstabili-
sierung erfolgt. Somit gab es einen Temperaturanstieg von ca. 0,4 K, wobei die
Anfangstemperatur 23,6°C betrug (sieche Abbildung B.1). Erst im Laufe der ca.
eineinhalb stiindigen Wartezeit erfolgte eine Stabilisierung der Temperatur auf
(24,032 + 0,001)°C.

2. Entgegen der Erwartung, dass das gemessene Verhéltnis um einen Mittelwert
schwankt, ist ein kontinuierliches Anwachsen des Verhéltnisses der Photodioden-
spannungen zu erkennen (siche Abbildung B.2).

Ein Vergleich der Abbildungen B.1 und B.2 legt einen Zusammenhang zwischen Tem-
peratur und dem gemessen Verhéltnis der Photodiodenspannungen nahe. Bei einem
geringen Temperaturanstieg von ca. 0,4 K erfolgt ein vergleichsweise hoher Anstieg des
gemessenen Verhéltnisses der Photodiodenspannungen um ca. 20,9%. Im Gegensatz da-
zu hat eine Stabilisierung der Temperatur ebenfalls eine Stabilisierung des Verhéltnisses
der Photodiodenspannungen zur Folge.
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Abbildung B.1: Temperaturverlauf innerhalb des Geh&uses, indem der Ver-
suchsaufbau sich befindet, wihrend erster Reflexionsmessungen mit der
Referenzprobe ND1.0. Die ersten vier Messungen wurden jeweils nach Abnah-
me der Probe von der Verschiebeeinheit und einer anschlieBenden Neupositionierung
durchgefiihrt. Die restlichen Messungen erfolgten ohne Neupositionierung der Probe.
Die einzelnen Messpunkte sind die gewichteten Mittelwerte von jeweils drei hinter-
einander ausgefiihrten Einzelmessungen. Die Fehlerbalken zeigen die dazugehorigen
Standardabweichungen der gewichteten Mittelwerte an, die mit Hilfe des Fehlerfort-
pflanzungsgesetzes ermittelt wurden. Wahrend der ersten ca. 15 Minuten erfolgt ein
Temperaturanstieg um ca. 0,4 K. Nach einer Wartezeit von ca. eineinhalb Stunden
schwanken die restlichen Messwerte mit maximal 0,006% Abweichung um einen ge-
wichteten Temperaturmittelwert von (24,032 + 0,001)°C.
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Abbildung B.2: Verhiltnis der Photodiodenspannungen wiahrend erster
Reflexionsmessungen mit der Referenzprobe ND1.0. Die ersten vier Messun-
gen wurden jeweils nach einer Abnahme der Probe von der Verschiebeeinheit und einer
anschlieBenden Neupositionierung durchgefithrt. Die restlichen Messungen erfolgten
ohne Neupositionierung der Probe. Die einzelnen Messpunkte sind die gewichteten
Mittelwerte von jeweils drei hintereinander ausgefiihrten Einzelmessungen. Die Fehler-
balken zeigen die dazugehorigen Standardabweichungen der gewichteten Mittelwerte
an, die mit Hilfe des Fehlerfortpflanzungsgesetzes ermittelt wurden. Im Zeitraum der
ersten 15 Minuten erfolgt ein Anstieg des Verhéltnisses der Photodiodenspannungen
um 20,9%. Die nachsten Messwerte wurden nach einer ca. 1,5 stiindigen Wartezeit
aufgenommen. Ab hier schwanken die Messwerte mit maximal 1,5% Abweichung um
einen gewichteten Mittelwert von 2,508 £ 0,004.



Anhang C

Transmissions- und
Reflexionsspektren der beiden
verwendeten Strahlteiler

Die Rohdaten zur Erstellung dieser Schaublider wurden auf Anfrage von der Firma
THORLABS zu Verfiigung gestellt.
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Abbildung C.1: Transmissions- und Reflexionsspektren des Strahlteiler
CM1-BS013 der Firma THORLABS. Der Strahlteiler CM1-BS013 [THO13b] ist
auf einen Wellenldngenbereich von 400 — 700 nm optimiert. Die Abbildung zeigt die
Transmissionskurven fiir s- und p-polarisiertes Licht. Zusétzlich sind die Reflexionskur-
ven der breitbandigen Antireflexionsbeschichtungen gezeigt, die auf den Seitenflichen
des Strahlteilers angebracht sind.
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Abbildung C.2: Transmissions- und Reflexionsspektren des Strahlteiler
CM1-BS014 der Firma THORLABS. Der Strahlteiler CM1-BS014 [THO13b] ist
auf einen Wellenldngenbereich von 700 — 1100 nm optimiert. Die Abbildung zeigt die
Transmissionskurven fiir s- und p-polarisiertes Licht. Zuséatzlich sind die Reflexionskur-
ven der breitbandigen Antireflexionsbeschichtungen gezeigt, die auf den Seitenflichen
des Strahlteilers angebracht sind.
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Anhang D

Abschatzung des Verhaltnisses
der Photodiodenspannungen bei
einer Reflexionsmessung

In diesem Anhang wird eine Abschitzung des gemessenen Verhéltnisses der Photodi-
odenspannungen im Falle einer Reflexionsmessung vor und nach Einbau des Polarisa-
tionsfilters, welcher auf einen Wellenldngenbereich 400 — 700 nm optimiert ist, vorge-
nommen. Die Abschétzung wird jeweils sowohl fiir einen rein s-polarisierten Laserstrahl
als auch fir einen rein p-polarisierten Laserstrahl durchgefiihrt.

Fir die Abschiatzung werden folgende Annahmen gemacht:

e Verwendung der Laserdiode 2 mit einer Wellenldnge von 593,5 nm
o Verwendung der Referenzprobe ND1.0 (ca. 10 % Transmission)

o Verwendung des Strahlteilers CM1-BS013 (optimiert auf einen Wellenldngenbe-
reich von 400 — 700 nm)

o Verwendung des Polarisationsfilters LPVISE100-A (optimiert auf einen Wellen-
langenbereich von 400 — 700 nm)

o Durchfiihrung einer Reflexionsmessung

Abschitzung des Verhiltnisses der Photodiodenspannungen vor Einbau des
Polarisationsfilters

Fiir eine Abschétzung des Verhéltnisses der Photodiodenspannungen im Falle einer
Reflexionsmessung miissen alle Bauteile des Versuchsaufbaus bertiicksichtigt werden,
die die Laserleistung beeinflussen. Anhand der in Abbildung D.1 gezeigten Skizze des
Versuchsaufbaus, ohne eingebauten Polarisationsfilter, ist zu erkennen, dass, im Falle
einer Reflexionsmessung, die Strahlintensitédt sowohl beim Passieren des Strahlteilers,
als auch nach einer Reflexion an dem reflektierenden Graufilter geéndert wird. Betrach-
tet man ausschliellich den Strahlteiler, so entstehen die Intensitdtsdnderungen hier auf
zwei Arten:
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Abbildung D.1: Schematische Darstellung des TR-Aufbaus ohne Polarisa-
tionsfilter mit Benennung der jeweiligen Strahlintensitéten bei einer Refle-
xionsmessung. Infolge des Strahlteilers und des Reflexionsfilters kommt es zu einer
Anderung der urspriinglichen Intensitéit Iy des Laserstrahls. Die verschiedenen Pfeile
stehen jeweils flir verschiedene Intensititen des Laserstrahls.

e Intensitdtsinderung infolge der strahlteilenden Oberfliche, durch die der Laser-
strahl in zwei Anteile annédhernd gleicher Intensitit aufgeteilt wird (siehe Abbil-
dung C.1)

o Intensitdatsanderung infolge der breitbandigen Antireflexionsbeschichtungen auf
den Seitenflichen des Strahlteilers (siche Abbildung C.1)

Die Transmissions- und die Reflexionseigenschaften des verwendeten Strahlteilers sowie
die Transmissionseigenschaften des verwendeten reflektierenden Graufilters konnen fiir
einfallendes Laserlicht einer Wellenlénge von 593,5 nm aus den Abbildungen C.1 und
A.1 abgelesen werden. Die Daten sind in Tabelle D.1 zusammengefasst.

Mit Hilfe dieser Daten kann jetzt eine Abschétzung des Verhéltnisses der Photodioden-
spannungen sowohl fiir den Fall eines s-polarisierten Laserstrahls als auch fiir den Fall
eines p-polarisierten Laserstrahls vorgenommen werden. Im Folgenden wird die Berech-
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Tabelle D.1: Transmissions- und Reflexionseigenschaften des Strahlteilers
CM1-BS013 und des reflektierenden Graufilters ND1.0 bei senkrecht ein-
fallendem Laserlicht mit einer Wellenlidnge von 593,5 nm.

Polarisation P-Polarisation S-Polarisation

Einheit (%) (%)

Transmission an reflektierenden Graufilter 14 14
Reflexion an reflektierenden Graufilter (R =1 - T) 86 86
Transmission an strahlteilenden Oberfliche 49 47
Reflexion an strahlteilenden Oberfliche (R =1 - T) 51 53
Reflexion an Beschichtung der Seitenflachen 0,3 0,3

nung exemplarisch fiir den Fall eines rein p-polarisierten Laserstrahls durchgefiihrt:

setze Ip =1 (D.1)
0,3
b=l 05 (D.2)
o1
L= — D.
2 1 100 ( 3)
0,3
Is=To Iy~ 175 (D.4)
49
L= — D.5
1=1 755 (D.5)
0,3
=114 100 (D.6)
86
Ig=15 - — D.7
6 =15 700 (D.7)
0,3
I =16 s 0 (D.8)
o1
Is=1; - — D.9
* 7100 (D-9)
0,3
lo=Ts —Is- 775 (D.10)
I
Iy =2 (D.11)
Io

Fiir den Fall eines rein p-polarisierten Laserstrahls ergibt sich ein abgeschéatzes Verhalt-
nis der Photodiodenspannungen von:

I
= 2 — 92387344823 (D.12)

I
VPohne Polfilter Ig

Wird die Berechnung fiir den Fall eines rein s-polarisierten Laserstrahls durchgefiihrt,
so ergibt sich ein abgeschétzes Verhaltnis der Photodiodenspannungen von:
I
Iy, = 3 = 2488933996 (D.13)

ohne Polfilter o 19
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Der Grund fiir die Angabe der vielen Nachkommastellen besteht darin, minimale Ab-
weichungen zwischen den abgeschatzten Verhéltnissen der Photodiodenspannungen vor
und nach Einbau des Polarisationsfilters berechnen zu kénnen (siehe weiter unten).

Abschitzung des Verhiltnisses der Photodiodenspannungen nach Einbau
des Polarisationsfilters

In Abbildung D.2 ist die Transmissionskurve und die Kurve fiir die Abschwichungsrate
des verwendeten Polarisationsfilters gezeigt. Fiir eine Wellenldnge von 593,5 nm ergibt
sich hier eine Abschwéchungsrate von ca. 8000 : 1. Bei Verwendung des obigen abge-
schitzten Verhéltnisses der Photodiodenspannungen kann jetzt eine Abschitzung des
Verhéltnisses der Photodiodenspannungen sowohl fiir eine Abschwichung des Anteils
des Laserstrahls der s-polarisiert ist, als auch fiir eine Abschwéchung des Anteils des
Laserstrahls der p-polarisiert ist vorgenommen werden.

Abschéatzung des Verhéltnisses der Photodiodenspannungen bei Abschwéchung des p-
polarisierten Anteils des Laserstrahls:

Iv, +8000 - Ty,

IVS — ohne Polfilter ohne Polfilter (D14)

mit Polfilter 8001
— 2,488921267 (D.15)

Dies entspricht einer Anderung von -0,00051 % im Vergleich zu dem abgeschétzten Ver-
héltnis der Photodiodenspannungen bei Annahme eines rein s-polarisierten Laserstrahls
vor Einbau des Polarisationsfilters.

Abschéitzung des Verhéltnisses der Photodiodenspannungen bei Abschwéchung des s-

85 4 Abschwachungsrate
= Transmission
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Abbildung D.2: Transmissionskurve und Kurve fiir Abschwichungsrate
des Polarisationsfilters LPVISE100-A. Die Daten mit denen dieses Schaubild

erstellt wurde sind auf der zum Polarisationsfilter zugehorigen Internetseite erhéltlich
[THO13c].
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polarisierten Anteils des Laserstrahls:

I — IVPohne Polfilter ) 8000 + IVSohne Polfilter (D 16)
vait Polfilter o 8001 :

= 2,38735752 (D.17)

Dies entspricht einer Anderung von 0,00053 % im Vergleich zu dem abgeschétzten Ver-
héltnis der Photodiodenspannungen bei Annahme eines rein s-polarisierten Laserstrahls
vor Einbau des Polarisationsfilters.

Anhand dieser sehr geringen Anderungen von -0,00051 % bzw. 0,00053 % im Vergleich
zu einem rein p- bzw. s-polarisierten Laserstrahl wird deutlich, dass nach Passieren des
Polarisationsfilters die andere Polarisationsrichtung fast vollstdndig abgeschwécht wird
und somit eine Verunreinigung der Polarisationsrichtung des Laserstrahls durch andere
Polarisationsrichtungen vernachléassigbar.
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Anhang E

Untersuchung der
Konstantstromquelle auf
elektrisches Rauschen

In diesem Anhang wird die Vorgehensweise bei der Untersuchung der Konstantstrom-
quelle auf elektrisches Rauschen mit Hilfe eines Oszilloskops beschrieben. Da mit einem
Oszilloskop jedoch nur Spannungen betrachtet werden konnen, ist es zunéchst erforder-
lich, das Stromsignal der Konstantstromquelle in ein Spannungssignal umzuwandeln.
Aufgrund des Ohmschen Gesetzes

U=R-I (E.1)

kann dies mit einem Widerstand realisiert werden. Da bei einer maximal eingestell-
ten Stromstérke von 0,2 mA die Ausgangsspannung maximal 10 V betragen soll, darf
hierbei ein Widerstand von hochstens 50 k{2 verwendet werden:

10V
0,2 mA

= 50 kQ (E.2)

Aufgrund dieser Berechnung wurde ein Widerstand von 47 k) gewéahlt. Das Schaltbild
des hierbei verwendeten Testaufbaus ist in Abbildung E.1 dargestellt. Bei der Durch-
fiihrung der Messungen ist es wichtig, die Stromquelle nicht mit dem Netzteil, sondern
mit dem Akku zu betreiben. Dadurch kann das Rauschen auf den Ausgangsstromstér-
ken reduziert werden. Fiir verschiedene eingestellte Stromstérken zwischen 0,002 mA
und 0,2 mA konnten mit dem Multimeter Spannungswerte zwischen 98 mV und 9,4 V
abgelesen werden. Bei Betrachtung der Ausgangspannungen mit Hilfe eines Oszillo-
skops konnte jeweils ein Rauschen von + 10 mV beobachtet werden. Dieser Wert ist im
Vergleich zu den auf dem Multimeter abgelesenen Spannungswerten vernachléssigbar.

Zusétzlich ist in Abbildung E.2 die ausgegebene Spannung als Funktion der eingestellten
Stromstérke gezeigt. Anhand des angegebenen R-Quadrat-Wertes ist zu erkennen, dass
die Datenpunkte sehr nahe an der linearen Fitgeraden liegen. Der zur Stromstérke
proportionale Spannungsverlauf entspricht auch der Erwartung aufgrund des Ohmschen
Gesetzes.
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Multimeter
Oszilloskop
Widerstand
R
||
| !
Konstantstromquelle

Abbildung E.1: Schaltbild des Testaufbaus zur Untersuchung der Konstant-
stromquelle auf elektrisches Rauschen.Die Konstantstromquelle wurde mit ei-
nem 47 k) Widerstand in Reihe geschalten. Durch Parallelschaltung des Oszilloskops
war es schliellich moglich, die an dem Widerstand abgefallene Spannung zu betrach-
ten. Durch eine weitere Parallelschaltung eines Multimeters, konnte der genaue Span-
nungswert abgelesen werden.

Equation y=a+b*
Weight No Weighting
Adj. R-Square 0,99996
T Value Standard Error
0,20 — Intercept 1,50662E-4  1,88282E-4
Spannung - gj0e 0,02135 3,96235E-5
0,15 —
2 0,10 —
>
c
g- ]
0,05 —
0,00 —
| ! | ! | ! | ! | ! | !
0 2 4 6 8 10
Sromstérke (MmA)

Abbildung E.2: Spannungsabfall an einem mit einer Konstantstromquel-
le in Reihe geschalteten 47 k() Widerstand fiir verschiedene eingestellte
Stromstarken. Bei dem hier durchgefithrten Fit handelt es sich um einen linearen
Fit. Je ndhere der angepasste R-Quadrat Wert bei eins liegt, desto ndher liegen die
einzelnen Datenpunkte an der Fitgeraden.



Anhang F

Experimentelle Bestimmung des
Rauschens auf den
Photodiodenspannungen

In diesem Anhang wird die Vorgehensweise bei den Messungen zur Bestimmung des
Rauschens auf den gemessenen Photodiodenspannungen beschrieben (siehe 3.2.2.2).

Unter Verwendung der Laserdiode 1 (532 nm) und der Laserdiode 2 (593,5 nm) wird
jeweils eine Reflexions- und eine Transmissionsmessung fiir beide Verstdrkungseinstel-
lungen durchgefithrt. Abhingig von der jeweiligen Messung, wird die Spannung der
Reflexionsphotodiode oder die Spannung der Transmissionsphotodiode aufgezeichnet.
Die Spannung der Monitorphotodiode wird sowohl fiir den Fall der Reflexions- als
auch fiir den Fall der Transmissionsmessung betrachtet. Zur Datenerfassung wird ein
Messprogramm verwendet, das bei jeder durchgefithrte Messung 100 000 Messwerte
erfasst. Die Dauer einer Messung betriagt jeweils 10 s. Des Weiteren werden gleichzeitig
statistische Werte, wie z.B. der jeweilige Mittelwert M der jeweils 100 000 aufgenom-
men Spannungswerten und die dazugehorige Standardabweichung o ermittelt. Fiir jede
Messeinstellung werden jeweils funf Messreihen durchgefiihrt.

Um anschlieflend eine Aussage iiber das Rauschen auf den Photodiodenspannungen
treffen zu kénnen, wird im Anschluss an die Messungen jeweils das Verhdltnis g aus

Standardabweichung ¢ und Mittelwert M gebildet.

In Tabelle F.1 ist das berechneten Rauschen auf den jeweiligen Photodiodenspannun-
gen vor und nach Austausch des Netzteils zusammengefasst (siche dazu auch 3.2.2.2).
Anhand der Daten ist zu erkennen, dass das Rauschen auf den Photodiodenspannungen
bei Messungen, die unter Verwendung der Laserdiode 1 durchgefiihrt wurden, wesent-
lich hoher ist als bei Messungen, die unter Verwendung der Laserdiode 2 durchgefiihrt
wurden. Besonders aufféllig ist, dass das Rauschen auf der Transmissionsphotodioden-
spannung wahrend einer Transmissionsmessung unter Verwendung der Laserdiode 2
und der eingestellten Verstarkung 2 bei 86% bzw. 78% lag. Hierbei muss beachtet wer-
den, dass die Transmissionsmessung an einer Referenzprobe durchgefithrt wurde, die
eine Transmission von lediglich 10% aufweist. Die hierbei detektierte Spannung lag
im Bereich von 3 — 4 mV. Da jedoch das Rauschen des verwendeten Analog-Digital-
Wandlers ebenfalls im Bereich von 3 — 4 mV liegt, kann somit der hohe Wert von 86%
bzw. 78% erkldart werden. Diese Daten werden daher ausgeschlossen.
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Tabelle F.1: Rauschen auf den Photodiodenspannungen bei einer
Reflexions- bzw. einer Transmissionsmessung unter Verwendung der La-
serdiode 1 und 2 vor Austausch des Netzteils und unter Verwendung der
Laserdiode 2 nach Austausch des Netzteils. Die einzelnen Messungen wurden
jeweils fiir beide Verstidrkungseinstellungen durchgefithrt. Bei jeder Messung wurden
insgesamt 100 000 Messwerte aufgenommen und deren Mittelwert M gebildet. Es
wurden jeweils funf Messreihen fiir jede Messeinstellung durchgefithrt. Zur Berech-
nung des Rauschens o wurde das Verhéltnis 7 aus Standardabweichung o und dem
Mittelwert M der Photodiodenspannungen gebildet. Falls es innerhalb der finf Mess-
reihen fiir das Rauschen o auf den Photodiodenspannungen gréfiere Abweichungen
als einen Prozentpunkt gab, wurde der gesamte Bereich angegeben. Die mit * ge-
kennzeichneten Messdaten werden ausgeschlossen, da die Mittelwerte der gemessenen

Photodiodenspannungen im Bereich des Rauschens des verwendeten Analog-Digital-
Wandlers (ADC) lagen.

vor Netzteiltausch nach Netzteiltausch
Laserdiode (LD) LD 1 LD 2 LD 2
Verstarkung (V) V1 V2 V1 V2 V1 V2
Einheit % % % % % %
R-PD bei R-Messung 32 10 12 45 2 39
M-PD bei R-Messung 11 11 56 56 13 13
T-PD bei T-Messung 25 10-21 15 86* 4 8%

M-PD bei T-Messung 10 10 53 H2-63 13 13




Anhang G

Langzeitmessungen mit dem
optimierten System

In diesem Anhang sind die Ergebnisse einer Langzeitmessungen mit dem optimierten
System unter Verwendung der Laserdiode 1 gezeigt. In der Abbildung ist der Verlauf des
gemessenen Verhiltnis der Photodiodenspannungen und der Temperaturverlauf wih-
rend dieser Langzeitmessungen dargestellt.
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Anhang G. Langzeitmessungen mit dem optimierten System
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Abbildung G.1: Langzeitschwankungen wiahrend einer Messung iiber einen
Zeitraum von ca. sechs Tagen unter Verwendung der Laserdiode 1 (532 nm)
mit dem optimierten System. Bei der durchgefiihrten Reflexionsmessung wurde
die Referenzprobe ND1.0 durch die Laserdiode 2 bestrahlt. Am Photodiodenvorver-
starker wurde die Verstarkung 2 eingestellt. Die Messung fand ohne das Verfahren der
Verschiebeeinheit statt. Somit wurde das reflektierte Licht eines beliebig gewéhlten,
aber fixen Punktes der Referenzprobe gemessen.



Anhang H

Ergebnisse einer
Kalibriermessung nach erster

Modifikation des TR-Aufbaus

In diesem Anhang sind die Ergebnisse der Kalibriermessungen gezeigt, welche nach einer
stabileren Positionierung der Probe auf der Verschiebeeinheit durch die Verwendung
von zwei magnetischen Halterungen, durchgefiihrt wurden. Des Weiteren wurde vor
diesen Kalibriermessungen eine genauere Justierung des von der Probe reflektierten
Anteils des Laserstrahls auf nahezu die Mitte der Reflexionsphotodiode vorgenommen.
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Abbildung H.1: Normierungsergebnisse der Kalibriermessungen iiber
einen Zeitraum von vier Tagen unter Verwendung der Laserdiode 1, Durch-
fiihrung einer Reflexionsmessung und Einstellung der Verstirkung 2 am
Photodiodenverstarker. Links oben in den Schaubildern ist jeweils angegeben wel-
che Referenzprobe durch die Laserdiode 1 bestrahlt wurde. Die einzelnen Messwerte
wurden alle auf den gewichteten Mittelwert der Messergebnisse der Messung, die unter
Verwendung der Referenzprobe NDO0.3 stattgefunden hat, normiert.



Anhang 1

Transmissions- und
Reflexionsspektren des
dichroitischen Spiegels

In diesem Anhang sind die Transmissions- und die Reflexionskurven des dichroitischen
Spiegels der Firma THORLABS vom Typ DMLP567 [THO13]] fiir rein p-polarisiertes
Licht und fiir rein s-polarisiertes Licht gezeigt. Die Daten mit denen diese Schaubil-
der erstellt wurden sind auf der zum dichroitischen Spiegel dazugehérigen Internetsei-
te erhéltlich. In der neuen Versuchsanordnung wird das Laserlicht der Laserdiode 2
(593,5 nm) durch den dichroitischen Spiegel transmittiert. Aus den Daten mit denen
die Schaubilder erstellt wurden ergibt sich fiir p-polarisiertes Laserlicht eine Transmis-
sion von ca. 94%. Fir s-polarisiertes Laserlicht ergibt sich eine Transmission von ca.
92%. Das Laserlicht der Laserdiode 1 (532 nm) wird in dem neuen Versuchsaufbau an
dem dichroitischen Spiegel reflektiert. Anhand der Daten ergibt sich fiir p-polarisiertes
Laserlicht eine Reflexion von ca. 93% und fir s-polarisiertes Laserlicht eine Reflexion
von ca. 99%.
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Anhang I. Transmissions- und Reflexionsspektren des dichroitischen Spiegels
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Abbildung I.1: Transmissions- und Reflexionsspektren des dichroitischen
Spiegels fiir p- und s-polarisiertes Licht. Die Transmissions- und Reflexionskur-
ven gelten bei einem Einfallswinkel des Laserlichts von 45° [THO13]].
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