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Metrologie mit Synchrotronstrahlung —

eine kurze Einfuhrung

Mathias Richter*, Gerhard Ulm

Als man in den 1950er-Jahren damit begann,
Synchrotronstrahlung fiir spektroskopische
Untersuchungen zu nutzen [1], waren die Eigen-
schaften dieser von relativistischen Elektronen
oder Positronen in Kreisbeschleunigern emittier-
ten elektromagnetischen Strahlung im Rahmen
der klassischen Elektrodynamik bereits umfassend
theoretisch beschrieben [2]. Die Berechenbarkeit
von Synchrotronstrahlung in Verbindung mit dem
zu kurzen Wellenldngen hin weit ausgedehnten
Spektrum wurde daher schon friih genutzt fiir die
quellengestiitzte Radiometrie und die Kalibrierung
von energiedispersiven Detektoren, Spektrometern
oder Strahlungsquellen [1, 3]. Das amerikanische
Metrologieinstitut NIST (National Institute of
Standards and Technology, frither: National Bureau
of Standards, NBS) betreibt seit den 1960er-Jahren
die Beschleunigeranlage SURF (I, IL, III) fiir die
Radiometrie in den Spektralbereichen des Ultra-
violett (UV), Vakuum-UV (VUV) und Extrem-
UV (EUV) [4-6]. Die PTB begann entsprechende
Arbeiten etwas spéter an einem 140-MeV-Syn-
chrotron in Braunschweig [7] sowie am Deutschen
Elektronen-Synchrotron DESY in Hamburg [8].
Durch die Entscheidung, ein geplantes eigenes
Speicherringvorhaben in die Berliner Elektronen-
speicherringanlage BESSY I einzubringen, gewann
in der PTB die Metrologie mit Synchrotronstrah-
lung wesentlich an Bedeutung und Potenzial. Im
Mirz 1979 wurde ein entsprechender Rahmenver-
trag unterzeichnet. Bei BESSY I betrieb die PTB
ab der ersten Elektronenstrahlspeicherung im
Dezember 1981 ein Radiometrielaboratorium, das
kontinuierlich ausgebaut und bis zum Betriebs-
ende von BESSY I im November 1999 in wach-
sendem Umfang genutzt wurde [9-11]. Neben der
quellengestiitzten Radiometrie mit dem Speicher-
ring als primarem Strahlungsquellennormal bere-
chenbarer Synchrotronstrahlung [12, 13] konnte
dort auch die empfingergestiitzte Radiometrie mit
elektrisch kalibrierten Substitutionskryoradio-

metern als primdre Empfingernormale etabliert
werden [14, 15] sowie die Reflektometrie als ein
relatives Verfahren [16, 17]. Auch in Grofibritan-
nien [18], Japan [19, 20] und Russland [21-23]
wurde Synchrotronstrahlung schon friih in der
Radiometrie eingesetzt.

Die Radiometrie zahlt zwar zu den ersten
Anwendungen von Synchrotronstrahlung, der
Schwerpunkt lag und liegt jedoch bei der Materi-
alforschung, also der Untersuchung von Atomen,
Molekiilen, Oberfldchen, Schichtsystemen
und allgemein von harter und weicher Materie
[24-27]. Dafiir stehen inzwischen weltweit mehr
als 60 Beschleuniger zur Verfiigung [28], von der
iiber 50 Jahre alten Anlage SURF bis hin zu den
modernen Réntgenlasern FLASH, LCLS oder
SACLA. Die Metrologie mit Synchrotronstrahlung
wird von NIST und PTB heute weitgehend allein
bearbeitet, wobei die PTB im Laufe der letzten 30
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Bild 2:

Strahlrohre und
Messplatze an der
Metrology Light
Source (MLS).

Jahre die Fiihrungsposition ibernommen hat.
Mehr als 60 PTB-Mitarbeiter(innen) nutzen
derzeit in Berlin-Adlershof den Speicherring
BESSY II des Helmholtz-Zentrums Berlin (HZB)
[29] vor allem im EUV- und Rontgenbereich sowie
die PTB-eigene und durch das HZB entwickelte
und betriebene Metrology Light Source (MLS) [30]
vom THz- bis in den EUV-Bereich fiir grundle-
gende Radiometrie und fiir metrologische Anwen-
dungen in Forschung und Entwicklung [31].

Mit dem Wechsel von BESSY I zu BESSY II im
Jahr 1999 und der Aufnahme des Nutzerbetriebes
an der MLS im Jahr 2008 wurde dabei nicht nur
der in Bild 1 dargestellte nutzbare Spektralbereich
sowohl zu kurzen als auch zu langen Wellenldn-
gen hin deutlich erweitert, sondern auch, ausge-
hend von der Radiometrie, neue Messtechnik fiir
metrologisch fundierte Materialuntersuchungen
aufgegriffen, wie zum Beispiel die referenzproben-
freie Rontgenfluoreszenzanalytik. Damit er6ffnet
sich ein sehr breites Spektrum von Anwendungen
tiir die einzigartigen Messmoglichkeiten der PTB
auf dem Gebiet der Metrologie mit Synchrotron-
strahlung, zum Beispiel im Rahmen des Européi-
schen Metrologie-Forschungsprogramms EMRP
bzw. EMPIR.

Die Abbildungen 2 und 3 sowie Tabelle 1 geben
Ubersichten der von der PTB in Berlin-Adlershof
genutzten Laboratorien und Strahlrohre an der
MLS sowie bei BESSY II inklusive der so genann-
ten BAMl/ine der Bundesanstalt fiir Materialfor-
schung und -priifung (B5). Die Berechenbarkeit
von Synchrotronstrahlung erfordert eine genaue
Bestimmung der Speicherringparameter [32] und
wird im Rahmen der quellengestiitzten Radiome-
trie an den WeifSlichtstrahlrohren M2a bzw. B3a
sowie an der BAMIine B5 fiir die Kalibrierung
energiedispersiver Detektionssysteme genutzt.
Bei BESSY II sind dies insbesondere energiedis-
persive Rontgendetektoren zum Beispiel fiir den
Einsatz in der referenzprobenfreien Rontgenspek-
trometrie [33]. An der MLS werden im Spek-
tralbereich von UV-, VUV- und EUV-Strahlung
zum Beispiel Spektrometer und energiedispersive

Reinraum

Teleskopsysteme fiir die extraterrestrische Son-
nenbeobachtung charakterisiert [34]. Auch bei den
jeweils benachbarten Messpldtzen M2b und B3b
handelt es sich um Spektrometer fiir UV-, VUV-
und EUV-Strahlung, deren Kalibrierung etwa
im Rahmen von Dienstleistungen auf sekundére
Strahlungsquellennormale {ibertragen wird [35].
Die Kalibrierung allgemein von Strahlungsemp-
fangern erfolgt dagegen tiber empfingergestiitzte
Radiometrie mit Kryoradiometern als primére
Empfingernormale, mit deren Hilfe die absolute
Leistung monochromatisierter Synchrotrontrah-
lung sehr genau gemessen werden kann [36].
Dabei ldsst sich an den Monochromatorstrahl-
rohren M3 (EUV-Reflektometrie, EUVR) und M4
(Normal-Incidence-Monochromator, NIM) sowie
B1, B2a und B5 liickenlos der gesamte Spektral-
bereich vom UV bis in das harte Rontgengebiet
abdecken. Optimiert fiir hohe Stabilitat und
spektrale Reinheit wird an denselben Strahlrohren
sowie am Strahlrohr B2b (X-ray Pencil Beam Faci-
lity, XPBF) auch Reflektometrie mit sehr geringen
Unsicherheiten durchgefiihrt, eine relative Mess-
methode, die kein Primdrnormal erfordert [37].
Quellen- und empfingergestiitzte Radiometrie
und Reflektometrie werden eingesetzt, um im
Rahmen von Dienstleistungen Strahlungsquellen
und Photoempfanger/Photodetektoren zu kalib-
rieren sowie optische Komponenten zu charakte-
risieren. Die Messmoglichkeiten werden aber auch
umfassend genutzt, um im Rahmen von Koopera-
tionen mit externen Partnern aus Forschung und
Industrie zum Teil sehr komplexe Messaufgaben
zu bearbeiten. Neben der Charakterisierung von
Raumfahrtinstrumenten [34] oder Beitragen
zur Photonendiagnostik von Rontgenlaserstrah-
lung [38] sind hier die umfangreichen Arbeiten
zur Charakterisierung von optischen Systemen
fiir die EUV-Lithographie von besonderer Bedeu-
tung, die in Kooperation vor allem mit der Carl
Zeiss SMT GmbH an den Strahlrohren M3 und Bl
durchgefiihrt werden [39]. Durch den Einsatz von
Streumethoden lassen sich dabei auch Rauigkeiten
von Multilayer-Spiegeln sowie Nanostrukturen
beispielsweise an EUV-Lithographie-Masken
untersuchen [40]. Dariiber hinaus wird das Strahl-
rohr B2a (Four-Crystal Monochromator, FCM) fiir
Messungen und Experimente zur dimensionellen
Nanometrologie genutzt, wo mit den Methoden
der Rontgenreflektomtrie [37] und der Rontgen-
kleinwinkelstreuung neben Schichtsystemen und
nanostrukturierten Oberflichen vor allem Nano-
partikel charakterisiert werden [41]. Viele dieser
Arbeiten finden im Rahmen des europdischen
Metrologieforschungsprogramms EMRP bzw.
EMPIR statt, ebenso wie die zur Rontgenspektro-
metrie [33], die sich wiederum an den Strahlroh-
ren B4b (Plan-Gitter-Monochromator, PGM), B2a
und B5 und auf den Nachweis von Rontgenfluo-
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reszenz fiir die Materialanalytik konzentrieren. Da
hierbei radiometrisch kalibrierte Instrumentierung
zum Einsatz kommt, lasst sich auf die Verwendung
von Referenzmaterialien weitgehend verzichten,
was insbesondere bei der Quantifizierung kom-
plexer Probensystemen von Bedeutung ist, etwa in
den Bereichen Mikroelektronik, Photovoltaik oder
Batterieforschung.

Ansitze, auf metrologischer Basis Materialei-
genschaften zu quantifizieren, werden inzwischen
auch zusammen mit externen Arbeitsgruppen
insbesondere der Berliner Universititen an der
MLS verfolgt. Am Strahlrohr M1c (Insertion
Device Beamline, IDB) geht es dabei vor allem um  Bild 3: Strahlrohre und Messplatze im PTB-Laboratorium bei BESSY .

Tabelle 1: Strahlrohre und Messpléatze an der Metrology Light Source (MLS) und im PTB-Laboratorium bei BESSY II.

spektr. Auflo-  Photonen-  Strahlgrofle Divergenz

Strahlrohr/ Messplatz Quelle Monochromator Spektralbereich S| (hor. - vert.) (hor. - vert.)
Wellenlinge
Mla VUV-Bestrahlung | MLS U125 | Reflexionsfilter > 40 nm breitbandig 10" 3.3 <1-1
direkte
M1b Undulatorstrahlung MLS U125
NI-GI-Plangitter- . N 2 <2-2
Milc IDB MLS U125 PGM 4 nm bis 400 nm 10 10 (variabel) <0,7-1,0
Mid IR-Undulator- MLS U125
strahlung
Mle 90°-Undulator- MLS U125 500 nm bis 1500 nm | breitbandig
strahlung
M2a Weifllichtstrahlrohr | MLS Dipol
M2b Quellenkalibrierung | MLS Dipol | Seya/Toroid-Gitter |7 nm bis 400 nm
. ) ) R » <2.2 <42
M3 EUVR MLS Dipol | Plangitter 5 nm bis 50 nm 10 10 (variabel) (variabel)
M4 NIM MLS Dipol | Normal-Incidence |40 nm bis 400 nm 10? 10" bis 10" [<3.2 <13-10
M5 THz MLS Dipol | FTIR 100 pm bis 7 mm 10! bis 10° 1,0 -1,0 (Fokus) 80- 80
T (kollimiert)
1,0-0,7 50-30
. . Sl 104 . 1 ,0-0,
M6 IR MLS Dipol |FTIR 600 nm bis 1000 um | 10? bis 10 bis zu 10 (Fokus) (kollimiert)
Photonenenergie ] mm® mrad®
Bl SX700 BII Dipol |Plangitter 50 eV bis 1900 eV 103 bis 10* 10" 0,3-1,0 2.05
B2a FCM B II Dipol |Vierkristall 1750 eV bis 11 keV 10* 10" 0,5-0,2 1,2-0,3
B2b XPBE BII Dipol | Channel-cut-Kristall | oy v ) 8 keV 7,6 keV |10t 106 0,1-0,1 0,005 - 0,005
/ Multilayer
B3a Weifllichtstrahlrohr |B II Dipol
B3b Quellenkalibrierung |B I Dipol ~ |Normal-Incidence |3 eV bis 30 eV
B3c EUV-Bestrahlung (B II Dipol |Transmissionsfilter | >5 nm, breitbandig biszu 107 |7 ! ..1 8020
(variabel)
direkte
Bia Undulatorstrahlung BILU49
) . a4 e |0,14- (0,015
B4b PGM BI1IU49 Plangitter 40 eV bis 1860 eV 10° bis 10 108 bis 10 bis 1) 0,6 -0,4
B5 BAMline prrwes | Roppelkristall /gy v ki 60 kev 10° 107 1-1 0,03 -0,03
Doppelmultilayer
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UV/VUV-Ellipsometrie und Elektronenspektros-
kopie an Oberfldchen und diinnen Schichten [42],
am IR-Strahlrohr M6 um Mikro-Spektrometrie
und um Streulicht-Nahfeldmikroskopie (s-SNOM)
[43]. Die MLS ist weltweit als erster Speicherring
fir die Erzeugung besonders intensiver koharenter
Synchrotronstrahlung im THz-Bereich optimiert
und bietet an dem dedizierten THz-Strahlrohr M5
sehr gute Moglichkeiten zur Nutzung von Strah-
lung in diesem Spektralbereich [44].

Das vorliegende Heft der PTB-Mitteilungen
enthilt den ersten Teil eines aktuellen Uberblicks
iber die durch die PTB in Berlin-Adlershof an
den Elektronenspeicherringen MLS und BESSY II
durchgefithrten Arbeiten. Der zweite Teil folgt im
kommenden Heft. Ein Vergleich mit der letzten
Gesamtdarstellung (PTB-Mitteilungen 115, Heft 3
(Sept. 2005)) zeigt, dass die Metrologie mit Syn-
chrotronstrahlung in der PTB ein nach wie vor
sehr dynamisches Arbeitsgebiet ist, mit wachsen-
der Anwendungstiefe und Bedeutung.
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Die Elektronenspeicherringe MLS und BESSY II
als primare Strahlernormale

Roman Klein*, Reiner Thornagel, Gerhard Ulm

Einleitung

Die spektralen und rdumlichen Eigenschaften
der an Elektronenspeicherringen erzeugten
Synchrotronstrahlung werden bestimmt durch
einige wenige Parameter und lassen sich mit der
klassischen Elektrodynamik berechnen. Dadurch
werden Speicherringe zu priméren Strahler-
normalen [1].

Wihrend die radiometrische Anwendung der
mit dem Planckschen Strahlungsgesetz berechen-
baren schwarzen Strahler auf den Spektralbereich
des Infraroten (IR), sichtbaren und nahen Ultra-
violetten (UV) beschrinkt ist, erstreckt sich die
Anwendbarkeit der Strahlung aus Elektronenspei-
cherringen vom THz- iiber den sichtbaren Spek-
tralbereich bis in den Rontgenbereich und eréffnet
so einen um mehrere Dekaden erweiterten Spek-
tralbereich fiir die radiometrische Nutzung. Die
PTB nutzt den Elektronenspeicherring BESSY II
seit Januar 1999 als primires Strahlernormal,
insbesondere im Spektralbereich des Vakuum-
Ultravioletten (VUV) bis zum Rontgenbereich [2].
Dariiber hinaus stand der PTB der Elektronen-
speicherring BESSY I als priméres Strahlernormal
im UV- und VUV-Spektralbereich von 1984 bis zu
seiner Stilllegung im November 1999 zur Verfii-
gung [3, 4]. Mit der Metrology Light Source (MLS)
[5, 6] nutzt die PTB seit dem Jahre 2008 wieder ein
priméres Strahlernormal, das fiir diesen Spektral-
bereich optimiert ist.

Neben dem weiten Spektralbereich haben
Elektronenspeicherringe den Vorteil, dass sich,
wenn es der Nutzungsmodus erlaubt, iiber die
gewihlte Anzahl der gespeicherten Elektronen
die Intensitét der abgestrahlten Leistung tiber
viele Gréf8enordnungen variieren und somit den
Messanforderungen anpassen liasst ohne die Form
des Spektrums zu verdndern [7]. Diese Option der
Variation des Elektronenstroms kann bei der MLS
und bei BESSY II iiber ca. 12 Dekaden eingesetzt

werden, allerdings nur in speziellen Schichten, die
fiir den Sonderbetrieb des jeweiligen Speicherrings
reserviert sind. Durch Anpassung der Elektronen-
energie ist dariiber hinaus der spektrale Verlauf
der emittierten Synchrotronstrahlung variierbar.
Diese Option kann insbesondere an der MLS
genutzt werden.

* Dr. Roman Klein,
Arbeitsgruppe
»Synchrotronstrah-
lungsquellen®, E-Mail:
roman.klein @ptb.de

Berechenbare Synchrotronstrahlung

Die Strahlung relativistisch bewegter Elektronen
lasst sich mithilfe der klassischen Elektrodyna-
mik berechnen [1]. Fiir den Fall der konstanten
radialen Beschleunigung relativistischer Elektro-
nen, wie sie auf der Kreisbahn in dem homoge-
nen Magnetfeld eines Ablenkmagneten in einem
Elektronenspeicherring gegeben ist und in Bild 1
exemplarisch dargestellt ist, wird der funktionale
Zusammenfang durch die sogenannte Schwinger-
Theorie [8] beschrieben.

Bild 1:
Schematische Darstellung der Parameter und Geometrie zur Berechnung der
spektralen Strahlungsleistung von Synchrotronstrahlung.
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Die spektrale Strahlstarke I,; als Funktion der
Photonenenergie E wird berechnet aus der magne-
tischen Induktion B, der Elektronenenergie W und
dem Elektronenstrom I durch

ebene, die 7-Komponente verschwindet in der
Orbitalebene.

Das Spektrum der Synchrotronstrahlung erstreckt
sich kontinuierlich vom fernen Infrarot- bis in den

Rontgenbereich und wird durch die so genannte

d & o
° charakteristische Energie E. klassifiziert:

"t~ 4E dOdy

2e¢IR* E* 2P
¥ = 3[[1+(W) ] K22/3<§)]
3¢, (he) (1) ;
E :3hcy

° 4zR 3)

tiir den Anteil mit einer Polarisationsrichtung
(elektrischer Feldvektor) parallel (o-Komponente)
zu der Speicherringebene und

In praktischen Einheiten kann E_ ausgedriickt
werden durch:

R E_[eV =665,0B/T(W/GeV) =2218 (W/GeV) /(R/m)

o4 . 2eIR® E’
* dE dody

= 3gyr* (he)’ ([H(}/u/f}(yv/y K21/3(§))

Die Gleichungen (1) und (2) geben den Idealfall
(2) von Elektronen wieder, die sich exakt auf einer
Kreisbahn bewegen. In der Realitit haben die
Elektronen aber eine gauf3férmige Ortsverteilung
um die Idealbahn mit den Standardabweichun-
gen o, und o, fiir die horizontale und vertikale
Richtung und eine Winkelverteilung mit den
Standardabweichungen o, und g, . Die Verteilung

tiir den Anteil mit einer dazu senkrechten und
um 90° phasenverschobenen Komponenten
(m-Komponente) mit

£= 2nRE (1+(7ll/)2)3/2 :l£(1+(7l//)2)3/2

~ 3hey? 2E in horizontaler Richtung, d.h. in der Orbitebene
w w ist aufgrund der tangentialen Beobachtung ohne
R= ecB m,c* Bedeutung. Die vertikalen Verteilungen werden zu

einer effektiven vertikalen Winkeldivergenz Z, fur

Dabei ist R der Kriimmungsradius der Elek- einen Beobachtungsort im Abstand d zusammen-

tronenbahn, und K, ; und K,;; sind modifizierte gefasst zu
Besselfunktionen der 2. Art, die sich numerisch v
berechnen lassen [9]. Die Winkelverteilung der z, = (o-y2 /d*+o y’z) . (4)

Synchrotronstrahlung ist homogen in der hori-
zontalen Richtung, d. h. in der Orbitebene der
Elektronen, und hat eine schmale Winkelvertei-
lung in der vertikalen Richtung, deren Offnungs-
winkel von der Photonenenergie abhingt. Die
o-Komponente hat ihr Maximum in der Orbital-

Die fiir Anwendungen interessante Grof3e, die
spektrale Strahlungsleistung @, durch eine Blende
z.B. der Grofle a - b im Abstand d vom Quellpunkt
der Strahlung, lasst sich dann berechnen zu:

®, =, (EW,B,1.X,.,v,d,a,b)

vy’
2

Bild 2a:
Berechnete Strah-
lungsleistung far
einige von der PTB
genutzten Strah-
lungsquellen im

do i 1 252
Vergleich zu einem =—/(E)= —_— | I7 (" ° (w" " "
Hohgfraumstrahler. dE (E) B;[Le _'[0\/271'2 Y’ [IOE (W )+ for (ll/ )Je A" \dyds.
<+— Wellenldnge / nm
1000 100 10 1 0,1
10" F T T ' ' ' = (5)
T Bandbreite
> 10?7 | AEJE = 10'2 Die Ausdriicke aus (1) und (2) werden also gefaltet
~ tiber die effektive vertikale Strahldivergenz und
g’ 100 F Hohlraum- - iber den von einer Blende akzeptierten Winkel-
B 3000 K o/ bereich integriert. Fiir eine rechteckige Apertur-
% 10 _ blende, wie in Bild 1 gezeigt, tragt die Integration
2 iiber den horizontalen Winkel 8 nur mit einem
2 10° | Faktor b/d bei und in der senkrechten Richtung
8 erstreckt sich die Integration iiber ¢’ von (y-a/2d)
0 10° i bis (y+a/2d), wobei y der Winkel des Zentrums
% > der Blende ist (a/d, b/d, y << 1). Die Berechnung
€ ’ ! \, 105 Mev wev | wird numerisch durchgefiihrt. Bild 2 zeigt exem-
fncg. Jw VUV / wiche Réntgenstrahlung Roéntgenstrahiung plarisch die Strahlungsleistung fiir verschiedene
L 1 1 L 1 ]

Elektronenenergien an der MLS und bei BESSY II.
Die Schwingergleichung beschreibt den Spezial-
fall eines relativistischen Elektrons auf einer Kreis-

1 10 100 1000 10000

Photonenenergie E/ eV —»
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bahn, d.h. in einem homogenen magnetischen
Feld. Diese Bedingung ist fiir die Ablenkmagnete
in einem Elektronenspeicherring, die eine sehr
gute Feldhomogenitit {iber den Bereich des Quell-
punktes der Strahlung aufweisen, erfiillt. Dariiber
hinaus kann aber auch die Strahlung eines Elek-
trons, das sich auf einer beliebigen Trajektorie
bewegt, ebenso mit dem Formalismus der klas-
sischen Elektrodynamik berechnet werden. Dies
erlaubt die Berechnung der Strahlung von Elekt-
ronen, die sich in Magneten mit starken Feldgra-
dienten bewegen, wie es z.B. bei in Speicherringen
betrieben Wellenldangenschiebern (WLS) der Fall
ist [10]. Diese WLS besitzen eine hohere magne-
tische Induktion im Quellpunkt der Strahlung als
ein Ablenkmagnet und emittieren entsprechend
GL. (3) Synchrotronstrahlung einer hoheren cha-
rakteristischen Energie, die sich auch fiir radio-
metrische Zwecke nutzen lasst. Die Strahlung von
Elektronen in einem periodisch alternierenden
magnetischen Feld, wie es in Undulatoren gegeben
ist, lasst sich ebenfalls auf diese Art berechnen und
fur die Radiometrie nutzen [11].

Alle Grof3en, die in Gl. (5) eingehen, miissen
bekannt sein, d.h. miissen in der Regel gemessen
werden. Die relative Unsicherheit in dem jewei-
ligen Messwert der Grof3e bestimmt die relative
Unsicherheit der Berechnung der spektralen Strah-
lungsleistung nach GL. (5). Dies wird im nichsten
Abschnitt ndher beschrieben.

BESSY II und MLS als primire
Strahlernormale

Um einen Elektronenspeicherring als priméres
Strahlernormal betreiben und nutzen zu kénnen,
miissen die apparative Ausstattung des Spei-
cherrings und der Betriebsablauf entsprechend
optimiert sein:

+ Der Speicherring muss einen stabilen und
reproduzierbaren Betrieb erlauben.

+ Es miissen Messeinrichtungen installiert sein,
die die Bestimmung der in Gleichung (5)
eingehenden Parameter mit geniigend kleiner
relativer Unsicherheit erlauben.

+ Das Vakuumsystem des Speicherrings, insbe-
sondere die Vakuumkammern der Dipolmag-
nete, muss so gestaltet sein, dass es die direkte
Nutzung der Synchrotronstrahlung ohne Beu-
gungsverluste in dem interessierenden Spektral-
bereich ermdglicht.

« Da die spektrale Strahlstéirke, die von einem
Elektronenspeicherring unter normalen
Betriebsbedingungen emittiert wird, fiir
radiometrische Anwendungen oft zu hoch
ist und die rdumlichen Bedingungen einen
sehr groflen Abstand der Kalibriereinrichtung
vom Speicherring nicht zulassen, muss es der
betriebliche Ablauf erlauben, den Speicherring

im Sonderbetrieb, insbesondere bei reduzierten
Elektronenstromen zu betreiben. Fiir andere
Kalibrieraufgaben ist es notig, den Elektronen-
speicherring bei einer reduzierten Elektronen-
energie zu betreiben, um héhere Monochro-
matorbeugungsordnungen oder Streulicht zu
unterdriicken.

Diese Voraussetzungen sind bei BESSY II und der
MLS gegeben [1]. Im Folgenden wird die Messung
der Speicherringparameter und der notwendigen
geometrischen Gréfien im Einzelnen beschrie-
ben. Dabei wird soweit moglich auf Beispiele von
der MLS eingegangen, die auch detailliert in [5]
beschrieben sind. Beispiele von BESSY II finden
sich in [12].

Messung der Elektronenenergie W

Bei BESSY II kann die Elektronenenergie mit zwei
unabhingigen und komplementéren Verfahren
gemessen werden. Diese Verfahren sind die reso-
nante Spindepolarisation [13] und die Compton-
Riickstreuung von Laserphotonen [14, 15]. Fiir
das Verfahren der resonanten Spindepolarisation
wird ein spinpolarisierter Elektronenstrahl beno-
tigt. Bei BESSY II im Normalbetrieb bei 1,7 GeV
Elektronenenergie baut sich diese Spinpolarisation
nach ca. einer Stunde auf. Sie ldsst sich durch
Einstrahlung von Radiofrequenz einer bestimmten
Frequenz zerstoren. Aus diesem Frequenzwert lasst
sich dann sehr genau die Elektronenenergie berech-
nen, in unserem Fall mit einer relativen Unsicher-
heit von besser als 5 - 10°. Beobachten lasst sich die
Spinpolarisation durch Messung der Verlustrate

der gespeicherten Elektronen durch Detektion des
damit verbundenen Strahlungsuntergrundes oder
durch eine Anderung der Strahllebensdauer. Die
Streurate der gespeicherten Elektronen unterein-

Bild 2b:

Berechnete Strah-
lungsleistung fir ei-
nige Elektronenener-
gien der MLS. (Die
Berechnung erfolgte
fur folgende Parame-
ter: =10 mA, ver-
schiedene Elektro-
nenenergien:

W =628 MeV,

495 MeV, 397 MeV,
299 MeV, 199 MeV
und 105 MeV,

links nach rechts,
durch eine Apertur-
blende mit Radius
r=2,5mmim Ab-
stand d = 14,8 m).
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ander weist namlich einen spinabhéngigen Term
auf. Fiir einen spinpolarisierten Elektronenstrahl ist
der Streuquerschnitt kleiner als fiir einen unpo-
larisierten. Je hoher die Streurate der Elektronen
untereinander ist, umso hoher ist die Verlustrate
der gespeicherten Elektronen. Dieses Verfahren

der resonanten Spindepolarisation ist etabliert [16],
lasst sich aber nur anwenden, wenn die Zeit bis zum
Erreichen der Polarisation, die mit dem Inversen
der fiinften Potenz von der Elektronenenergie
abhidngt, im Bereich einiger Stunden liegt, also bei
vergleichsweise hohen Elektronenenergien wie bei
BESSY II. Daher wurde insbesondere fiir die MLS
zusatzlich das Verfahren der Energiemessung durch

1500

1000

500

Anzahl Photonen / beliebige Einheiten

240 MeV

Bild 3a:
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Spektren riickgestreuter CO,-Laserphotonen fur verschiedene Elektronenenergien.
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Bild 3b:
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Aus den Messungen der rickgestreuten Laserphotonen gewonnene Skalierungs-
faktoren zwischen Bestromung der Ablenkmagnete und der Elektronenenergie.
Die Hysterese der Magnete ist deutlich zu sehen.

10

Compton-Riickstreuung von Laserphotonen etab-
liert [15]. Hierzu wird der Strahl eines CO,-Lasers
dem Elektronenstrahl antiparallel iiberlagert. Die an
den Elektronen in Richtung des Elektronenstrahls
gestreuten Laserphotonen, die nun eine um ca. 4y*
verschobene Photonenenergie im sehr harten Ront-
genbereich aufweisen, werden in einem energiedis-
persiven Detektor nachgewiesen. Aus der Maximal-
energie der gestreuten Photonen lésst sich dann

die Elektronenenergie berechnen (s. Bild 3 a, b).
Die relative Unsicherheit in der Bestimmung der
Elektronenenergie mit diesem Verfahren betragt
weniger als 10, Beide Verfahren zur Bestimmung
der Elektronenenergie wurden bei BESSY II und
einer Elektronenenergie von 1700 MeV simultan
angewendet und zeigten sehr gute Ubereinstim-
mung [15].

Messung der magnetischen Induktion am
Quellpunkt B

Jeweils einer der Ablenkmagneten an der MLS
und bei BESSY II wird als Quelle berechenbarer
Strahlung genutzt. Das Magnetfeld dieser Mag-
neten wurde vor der Installation sorgfallig ver-
messen, um sicherzustellen, dass im Bereich des
Quellpunktes vernachlassigbar kleine Magnetfeld-
gradienten auftreten. Die Vakuumkammer dieser
Ablenkmagneten sind speziell so ausgelegt, dass
an einer Durchfiihrung eine NMR-Sonde in einem
nicht-magnetischen Rohrstiick an den Quellpunkt
der Strahlung gebracht werden kann, um - ohne
gespeicherten Elektronenstrahl - die aktuelle mag-
netische Induktion B am Quellpunkt zu messen.
Die relative Unsicherheit dafiir ist besser als 10

Messung des Elektronenstromes I

Im normalen Nutzerbetrieb ist der gespeicherte
Elektronenstrom typischerweise im Bereich
einiger 100 mA. Die PTB betreibt die MLS und
BESSY II in speziellen Kalibrierschichten im
Grenzfall mit nur einem gespeicherten Elektron.
Dies entspricht bei der MLS einem Elektronen-
strom von 1 pA und bei BESSY II von 0,2 pA. Es
muss daher die Instrumentierung vorhanden sein,
den Elektronenstrom iiber mehr als 12 Dekaden
kontrolliert einstellen und messen zu kénnen. Im
Bereich von Stromen oberhalb 2 mA geschieht dies
an beiden Speicherringen mit jeweils zwei parame-
trischen Stromtransformatoren (PCT) [5].

Im Bereich kleinster Elektronenstréme, d. h.
fiir Strome kleiner als ca. 1 nA an der MLS und
einiger 100 pA bei BESSY II, wird der Elektronen-
strom durch Zihlen der gespeicherten Elektronen
ermittelt [5]. Dazu werden die Elektronen nach
der Anwendung kontrolliert durch das Her-
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anbringen eines mechanischen Scraper an den
Elektronenstrahl aus dem Speicherring geworfen.
Gleichzeit wird mit auf LN2-Temperatur gekiihlten
Photodioden, die von der emittierten Synchro-
tronstrahlung bestrahlt werden, die stufenweise
Abnahme der Intensitit der Strahlung beobachtet
(s. Bild 4). In dem dazwischenliegenden Strom-
bereich, d.h. von etwa 1 nA bis 2 mA, wird der
Elektronenstrom ebenfalls iiber die Messung der
Intensitdt der emittierten Synchrotronstrahlung,
die mit Photodioden mit linearem Ansprechver-
halten gemessen wird, ermittelt. Es werden drei
Paare von Photodioden (ein Paar ohne Filter, zwei
Paare mit Filtern zur Abschwichung) benutzt,

um den beschrieben Strombereich abzudecken.
Die Kalibrierfaktoren, die dem Photostrom einen
Elektronenstrom zuordnen, werden dann durch
Vergleich in dem iiberlappenden Randbereich mit
den anderen oben genannten Verfahren bestimmt.

Bestimmung der effektiven Winkelverteilung X

Die effektive Divergenz des Elektronenstrahls

ist meist klein im Vergleich zu dem vertikalen
Offnungswinkel der Synchrotronstrahlung. Daher
bewirkt die Faltung der Vertikalverteilung der
Photonen mit der effektiven Divergenz nur eine
kleine Modifikation in der berechneten spektralen
Strahlungsleistung hinter einer Blende, die sich
durch die Grofle € ausdriicken lasst:

&, =®,(EW,B,1,2,,y,d,a,b)=

@ " (E;W, B, Ly, d,a,b)-(1+&(E;sW, B, %,.,w,d,a))

(6)

wobei @ 5inger die spektrale Strahlungsleistung
ohne Beriicksichtigung der effektiven Strahl-
divergenz ist. Die Grofle ¢ ist klein fiir typische
Kalibriergeometrien und Photonenenergien, wie
in Bild 5 am Beispiel der MLS zu sehen ist. Bei
BESSY II, das eine noch kleinere Emittanz im
Vergleich zur MLS besitzt, liegt der Wert von

& meist unterhalb von 10 [12]. Im Normalfall
geniigt es den Wert von 2, aus den Maschinenpa-
rametern zu berechnen. Diese Berechnungen sind
typischerweise mit einer relativen Unsicherheit
von 20 % behaftet, wodurch der Einfluss in der
Berechnung der spektralen Strahlungsleistung
jedoch immer noch kleiner als einige 10*ist.

Bild 5 zeigt beispielhaft Messungen zur vertikalen
Winkelverteilung mit kalibrierten Filterradiome-
tern. Fiir Anwendungen, bei denen der Einfluss
der effektiven Winkelverteilung einen grofieren
Einfluss hat, kann die effektive Winkelverteilung
auch mit geeigneten Geriten, wie z.B. einem
Bragg-Polarimeter [17], gemessen werden.

Messung des Abstandes d zum Quellpunkt und
weiterer geometrischer GrofSen

Der Quellpunkt der Synchrotronstrahlung liegt
in der Vakuumkammer des Ablenkmagneten und
damit im Ultrahochvakuum. Zur Messung des
Abstandes d des Quellpunktes von einer flussbe-
grenzenden Blende (Bild 1) wird ein optisches
Projektionsverfahren benutzt. In einem Abstand
d, vom Quellpunkt lésst sich eine Schlitzblende
mit Schlitzen wohlbekannten Abstandes in den
Strahlengang einbringen. Der Schattenwurf dieser
Schlitzblende auf einer Projektionsebene, die sich
in einem mit einem Laserabstandsmessgerét sehr

1429 ) —3
< 1428 E' Lﬂﬂ E
R 3
§ 1427F k :
2 1426 3
g Tk 3
b 3
2 1425F g A _i
1424 "W”"“ _i
1 423 :.I 1 1 1 . 1 " 'l.h‘ 1 . ) 1 H
50 100 150 200 250 300 350
Zeit / beliebige Einheiten
Bild 4a:

Messung des Elektronenstroms mit einer ungefilterten Photodiode. Die Stufen
stellen jeweils den Verlust eines Elektrons dar.

Anzahl gespeicherter Elektronen
N

Of'.........I.........I.........I.........I-:..I...I... aaalaag i
0 10 20 30 0 2 4 6 8
Zeit/h Zeit / min

Bild 4b:

Wenige gespeicherte Elektronen mit langer Verweildauer in der MLS (links). Nach
Ende der Messung werden die verbleibenden Elektronen mithilfe eines Scrapers
kontrolliert aus dem Speicherring entfernt und dabei abgezahit.

11
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e (E; a)

genau bestimmten Abstand d, von der Schlitzblende
befindet, erlaubt die genaue Bestimmung des
Abstandes der projizierten Schlitze und damit tiber
den Strahlensatz die Bestimmung des gesuchten
Abstandes d = d, + d,. Mit dieser Methode erreicht
man eine Unsicherheit von typischerweise 2 mm.

Normalerweise werden Messungen in der Orbit-
ebene ausgefiihrt, sodass der vertikale Emissions-
winkel y = 0° betrédgt. Dies wird erreicht durch
Justage auf maximales Detektorsignal, wie z. B. in
Bild 6 gezeigt. Ein typischer Justagefehler liegt im
Bereich einiger prad.

Die Grofle a - b einer flussbegrenzenden Aper-
turblende wird geometrisch bestimmt, z. B. mit

20 mm

10 mm

Bild 5:
Einfluss der GroBe ¢ auf die spektrale Strahlungsleistung bei der MLS durch eine
Blende im Abstand d = 15 m fir verschiedene vertikale Blendenéffnungen a
(W=600MeV; B=1,3T; 2,=0,7 mm, y = 0 mrad).

Signal / A

1.4x10°
1.2x107°
1.0x107°
8.0x107'°
6.0x107'°
4.0x1071°
2.0x107"°

0

-100

Bild 6:
Berechnete (rot) und gemessene Vertikalverteilung (+) der Synchrotronstrahlung
bei 476 nm fir verschiedene Elektronenenergien der MLS

(von oben: 628 MeV, 397 MeV, 199 MeV, 105 MeV).
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einen Skalenmikroskop. Da die Aperturblende
normalerweise eine Detektoreigenschaft ist, wird
die Unsicherheit in deren Bestimmung nicht dem
priméren Strahlernormal, sondern dem Detektor
zugeschrieben.

Unsicherheiten und Vergleich
mit anderen Normalen

In Tabelle 1 sind die Unsicherheiten in der Bestim-
mung der Eingangsparameter der Schwingerfor-
mel fiir die MLS und fiir BESSY II zusammen-
gefasst. Der jeweilige Einfluss der Unsicherheit
dieser Parameter auf die Gesamtunsicherheit der
Berechnung der spektralen Strahlungsleistung ist
abhidngig von der Photonenenergie und wurde
durch numerische, partielle Ableitung berech-

net [5]. Bis zu Photonenenergien von ungefahr
der charakteristischen Energie bleibt die relative
Unsicherheit nahezu konstant auf kleinen Werten
und wird durch die Abstandsmessung und Strom-
messung dominiert. Fiir hohere Photonenenergie
steigt sie dann stark an und wird im Wesentli-
chen durch die Unsicherheit in der Bestimmung
der magnetischen Induktion im Quellpunkt und
der Elektronenenergie dominiert. Die kleinsten
relativen Unsicherheiten lassen sich somit fiir
Photonenenergien unterhalb der charakteristi-
schen Energie realisieren, sodass es fiir Messun-
gen bei hohen Photonenenergien ggf. vorteilhaft
ist, eine Quelle mit hoherer charakteristischer
Energie, wie z. B. einen supraleitenden Wellen-
langenschieber [10], zu nutzen. Vergleicht man
allerdings die Unsicherheit in der Berechnung bei
gewissen Photonenenergien mit der bei diesen
Photonenenergien verfiigbaren Strahlungsleistung,
insbesondere im Vergleich zu der gesamten abge-
strahlten Leistung, so wird einsichtig, dass sich bei
gewissen Kalibrierverfahren Einschrankungen im
nutzbaren Spektralbereich ergeben. Dies ist z. B.
der Fall bei der quellengestiitzten Kalibrierung
von Strahlungsquellen [18, 33], d. h. dem direkten
Vergleich der Strahlungseigenschaften einer unbe-
kannten Quelle mit denen des priméren Strah-
lernormals mithilfe von wellenldngendispersiven
Monochromator-Detektor-Systemen. Hier bewir-
ken héhere Beugungsordnungen des Monochro-
mators hohe Unsicherheiten in der Kalibrierung,
wenn bei relativ kleinen Photonenenergien und
damit kleinen verfiigbaren Strahlungsleistungen
im Vergleich zu dem hoher energetischen Anteil
des Spektrums gemessen wird. Hier ist dann ein
Betrieb z. B. der MLS bei reduzierter Elektronen-
energie notig.

Seit Beginn der Nutzung der Synchrotron-
strahlung fiir radiometrische Zwecke wurden
Vergleiche der spektralen Strahlungsleistung von
Elektronenspeicherringen, die als primére Strah-
lernormale betrieben werden, mit anderen etab-
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AD(E)/ D(E) (*107)

bei E=

Parameter Wert leV 100 eV 1000 eV
Elektronenenergie W 600,00(6) MeV 0,07 0,12 0,67
Magnet. Induktion B 1,30000(13) T 0,07 0,04 0,27
Elektronenstrom I 100,00(2) mA 0,20 0,20 0,20

Eff. vert. Divergenz - 44(9) prad 0,04 0,18 1,5
Vert. Emissionswinkel y 0(5) prad 0,0007 0,003 0,03
Entfernung d 15000(2) mm 0,27 0,26 0,17
Summe 0,35 0,40 1,7

AD(E)/ O(E) (*107)

Bessy 11 bei E =

Parameter Wert leV 100 eV 1000 eV
Elektronenenergie W 1718.60(6) MeV 0,1 0,3 1,4

Magnet. Induktion B 1,29932(12) T 0,06 0,3 1,8
Elektronenstrom I 10,000(2) mA 0,2 0,2 0,2

Eff. vert. Divergenz X 3,5(7) prad 0,06 0,2 0,4

Vert. Emissionswinkel v 0(2) prad 0,04 0,2 0,3

Entfernung d 30 000(2) mm 0,1 0,1 0,1

Summe 0,3 0,6 2,3

0.005f ; ' ' T3

lierten Quellen- oder Detektornormalen durchge-
fithrt. Diese Vergleiche dienen der Verifizierung
der dargestellten radiometrischen Skalen und der
Validierung des Unsicherheitsbudgets.

So wurden im Bereich der spektralen Uberlap-
pung von Synchrotronstrahlung und Hohlraum-
strahlung, d.h. im Spektralbereich des IR und
VIS, die Primédrnormale Elektronenspeicherring
und Hochraumstrahler mithilfe von Transfer-
strahlern (Wolframbandlampen) oder Filterra-
diometern von mehreren Arbeitsgruppen vergli-
chen [3, 19, 20, 21]. Das primére Strahlernormal
BESSY I wurde mit einem Kryoradiometer als
primarem Detektornormal vergleichen, sowohl
spektral mithilfe von Filterradiometern [21, 22, 23]
als auch durch Messung der emittierten gesamten
Strahlungsleistung mit dem primaren Detektor-
normal [24]. Die beiden priméren Strahlernormale
BESSY I und BESSY II wurden im Bereich des
UV und VUV mithilfe von Deuteriumlampen als
Transferstrahlern [25] und im Bereich der Ront-
genstrahlung mithilfe eines Si(Li)-Detektors

relative Abweichung

0.000f

=0.005¢

-0.010

476 nm

1600 nm 4

400

Elektronenenergie / MeV

500

600

Tab. 1:
Beispielparame-
tersatz fur die
Berechnung der
spektralen Strah-
lungsleistung von
MLS und BESSY I
nach Schwinger mit
zugehdrigen relati-
ven Unsicherheiten
in der Bestimmung
der Parameter.

Bild 7:

Vergleich der
berechneten und
mit kalibrierten
Filterradiometern
bei 476 nm und
1600 nm gemes-
senen Strahlstarke
flr verschiedene
Elektronenenergien
der MLS.
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Bild 8:

Vergleich der aus den
Speicherringpara-
metern berechneten
Strahlungsleistung
(rot) mit der mit einem
Kryoradiometer ge-
messenen Strahlungs-
leistung (schwarz) fur
verschiedene Elek-
tronenenergien und
-strdme der MLS.
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als Transferdetektor verglichen [26]. Weiterhin
wurde im Rontgenbereich bei 6,4 keV und 8,0 keV
mithilfe eines Si(Li)-Detektors das primére Strah-
lernormal BESSY I mit radioaktiven Standards
verglichen [27]. Mithilfe von Deuteriumlampen als
Transfernormalen erfolgte ein Vergleich zwischen
BESSY II und dem SURF-III-Elektronenspeicher-
ring des NIST [28]. An der MLS wurde ein Ver-
gleich bei verschiedenen Elektronenenergien mit
Filterradiometern durchgefiihrt, die riickfithrbar
auf ein Kryoradiometer als primidres Detektornor-
mal kalibriert wurden (Bild 6, 7) [29]. Weiterhin
wurde an der MLS fiir einen groflen Satz von Para-
metern mit verschiedenen Elektronenenergie und
-stromen die emittierte, gesamte Strahlungsleis-
tung mit einem Kryoradiometer gemessen (Bild 8)
[30]. Fiir alle diese Vergleiche im IR-, VIS-, UV-
und Rontgenbereich zeigte sich eine gute Uber-
einstimmung, deren Unsicherheit nicht durch die
Darstellung der Einheit durch das Strahlernormal,
sondern durch die Vergleichsprozedur oder die
verwendeten Transfernormale bestimmt war.

Zusammenfassung und Anwendungen

Die Elektronenspeicherringe MLS und BESSY II
sind als nationale primére Strahlernormale im
Spektralbereich des Sichtbaren bis zur Réntgen-
strahlung etabliert. Die relative Unsicherheit der
Darstellung der spektralen Strahlungsleistung
betragt im iiberwiegenden Teil des abgedeckten
Spektralbereiches weniger als 0,1 %. Die undisper-
gierte Strahlung kann zur direkten Kalibrierung
von energiedispersiven Detektoren wie Reinstger-
manium (HPGe)-, Si(Li)- oder SSD-Detektoren
genutzt werden oder zur Kalibrierung von wellen-

langendispersiven Spektrographen, wie dies z.B.
fiir die Kalibrierung des SPICE-Spektrographen
[31] der Solar-Orbiter-Mission vorgesehen ist [32].
Mithilfe eines wellenldngendispersiven Transfer-
systems lassen sich dariiber hinaus Strahlungs-
quellen riickfiihrbar auf das jeweilige primére
Strahlernormal kalibrieren [33]. An der MLS ist
zu diesem Zweck ein neuer Messplatz, der den
Spektralbereich von 7 nm bis 400 nm abdeckt, in
Betrieb gegangen [34].

Die hohe Dynamik in der Strahlstirke und die
Mboglichkeit der genauen Bestimmung erlaubt
auch, eine strahlungsmesstechnische Briicke von
der klassischen Radiometrie zur Einzelphotonen-
radiometrie zu schlagen. In diesem Zusammen-
hang wurde z. B. an der MLS ein Einzelphoto-
nendetektor riickfithrbar auf ein Kryoradiometer
kalibriert [35].
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Einleitung

Quellengestiitzte Radiometrie bezeichnet das
messtechnische Konzept einer Riickfithrung radio-
metrischer Grof3en auf standardisierte Licht- oder
Strahlungsquellen. Schon in der Anfangsphase der
Physikalisch-Technischen Reichsanstalt (PTR) am
Ende des 19. Jahrhunderts war die Entwicklung
verlasslicher Lichtquellennormale ein Schwer-
punkt der Arbeiten. Die Ableitung des Strahlungs-
gesetzes fiir Temperaturstrahler im Jahre 1900
durch Max Planck fithrte dabei mit dem Tempe-
ratur-Hohlraumstrahler zu der Realisierung des
ersten priméren Strahlernormals in der PTR.
Allerdings umfasst Hohlraumstrahlung auch bei
hohen Temperaturen von bis zu 3000 K lediglich
den optischen Bereich, d. h. den der Infrarot-(IR-),
sichtbaren (VIS) und Ultraviolett-(UV-)Strahlung.
In dem angrenzenden Vakuum-UV-(VUV-) und
Rontgenbereich nutzt die PTB fiir quellengestiitzte
Radiometrie daher seit 1982 die Strahlung von

Messplatz zur
Quellenkalibrierung

Elektronenspeicherringen [1-3], deren spektrale
Strahlstarke im Rahmen der klassischen Elektro-
dynamik mit der so genannten Schwinger-Glei-
chung [4] berechenbar ist. Derzeit nutzt die PTB
die Elektronenspeicherringe BESSY II und MLS
als berechenbare, primire, nationale Normale.

An beiden Speicherringen werden Messplétze
betrieben, die die riickfithrbare Kalibrierung von
Strahlungsquellen in den Einheiten von spektraler
Strahlstdrke und -dichte auf das jeweilige nationale
Normal erlauben.

Kalibrierung von Strahlungsquellen

Ein Hauptarbeitsgebiet der quellengestiitz-

ten Radiometrie in den PTB-Laboratorien bei
BESSY II und an der MLS ist die Kalibrierung
anderer Strahlungsquellen. Dieses geschieht durch
Vergleich mit dem jeweiligen priméren Normal.
Da die Spektralverteilung der zu vergleichenden
Quellen nicht monochromatisch ist, miissen

Bild 1.

Messplatz fir Quellenkalibrierung an der MLS. Links schematische Zeichnung: Der Messplatz kann entweder zur MLS oder zu der zu kalibrie-
renden Quelle hin ausgerichtet werden. Rechts: Foto mit dem Messplatz ausgerichtet zu der zu kalibierenden Quelle (Deuteriumlampe), die im
Bild unten links zu sehen ist.

16



PTB-Mitteilungen 124 (2014), Heft 3

Quellengestutzte Radiometrie mit Synchrotronstrahlung

wellenldngendispersive Transfersysteme als Strah-
lungskomparatoren verwendet werden. Bild 1 zeigt
als Beispiel den Messplatz fiir Quellenkalibrierung
im PTB-Laboratorium an der MLS, der im Wel-
lenldngenbereich 400 nm > A > 7 nm eingesetzt
werden kann [5, 6]. Um diesen groflen Spektral-
bereich abzudecken, stehen sechs Gitter, je drei in
senkrechter (NI)- oder streifender (GI)-Geometrie
zur Verfiigung. Verschiedene optische Konfigu-
rationen fiir spektrale Teilbereiche, d. h. verschie-
dene Materialien fiir Spiegel- und Gitterbeschich-
tungen sowie der optischen Filter, gewdhrleisten
ein Hochstmaf an spektraler Reinheit bei der
Monochromatisierung. Dieser Messplatz kann auf
Luftkissen so transferiert werden, dass er entweder
die berechenbare Strahlung der MLS sieht oder
die Strahlung einer zu kalibrierenden Strahlungs-
quelle. In der Ausrichtung des Messplatzes befin-
det sich die jeweilige Strahlungsquelle im selben
Abstand von ca. 10 m.

Im Falle der Messung und Kalibrierung des
Messplatzes mit Synchrotronstrahlung (SR) wird
der Quellpunkt mit einer Ausdehnung von
etwa 1 mm {iber einen ellipsoiden Vorspiegel im
Verhiltnis 10:1 verkleinert in die Ebene der
Eintrittsblende des Monochromators in etwa 10 m
Entfernung abgebildet. Eine Apertur vor dem
Vorspiegel definiert den akzeptierten Raumwinkel
AQg, sodass sich die Messplatzempfindlichkeit
s(A) aus dem Signalstrom ig;(1) des Detektors und
der tiber die Schwinger-Gleichung berechenbaren
spektralen Strahlstirke I3* (1) der Synchrotron-
strahlung ergibt zu:

i (1)
i )aa, v

Die Intensitét der Synchrotronstrahlung wird
dabei iiber den gespeicherten Elektronenstrom

im Sonderbetrieb des Speicherringes an das
Niveau der zu kalibrierenden Strahlungsquellen
angepasst. Zur Korrektur von Polarisationsef-
fekten werden die Messungen dariiber hinaus

in zwei zueinander orthogonalen Orientierun-

gen der Messplatzebene zur Speicherringebene
durchgefiihrt. Die auf diese Art und Weise mit
berechenbarer Synchrotronstrahlung bestimmte
Messplatzempfindlichkeit in einer festen optischen
Konfiguration ist in der Folge {iber Monate hinweg
stabil und kann fiir die Kalibrierung von Transfer-
strahlernormalen verwendet werden.

Unter Verwendung einer Eintrittsblende, die so
grofd ist, dass sie das Abbild der zu kalibrierenden
Transferquelle (TS) vollstindig erfasst, lassen
sich Kalibrierungen bzgl. spektraler Strahlstirke
durchfiihren tiber:

TS _ Z'Ts(ﬂ’) . (2)
b W"s(z)mm

-
—-—

Bild 2:

Deuteriumlampe (links) und Hohlkathodenentladungsquelle (rechts)

als Transferstrahlernormale fir UV- und VUV-Strahlung.

Da sich am MLS-Messplatz Transferquelle und
SR-Quelle im selben Abstand befinden, ist
AQpg= AQg, Dabei werden sowohl der Speicher-
ring als auch die Transferquelle als Punktquelle
angenommen, was bei den verwendeten Messgeo-
metrien gerechtfertigt ist. Unter derselben Voraus-
setzung lésst sich aus der gemessenen spektralen
Strahlstarke auch die fiir viele technische Anwen-
dungen wichtige Grof3e der spektralen Bestrah-
lungsstarke in einem definierten Abstand r zum
Quellpunkt berechnen:

TS
ETS().,)=IA ()“) ) (3)

A 2
r

Betrachtet man dagegen durch Wahl einer kleinen
Monochromator-Eintrittsblende nur einen Teil-
bereich des Quellflecks mit der Fliche AA, lassen
sich Kalibrierungen bzgl. der iiber diesen Teilbe-
reich gemittelten spektralen Strahldichte realisie-
ren, eine Messgrofle von eher grundlegender und
quellenspezifischer Bedeutung:

5 (2)eslA)
L(%)= s(1)AQ,0A @

Fiir den Spektralbereich von UV-Strahlung und
den unmittelbar angrenzenden VUV-Bereich
haben sich in Industrie und Forschung Deuteri-
umlampen als geeignete Transferstrahlernormale
etabliert (Bild 2). Mit Strahlungsaustrittsfenstern
aus Quarz bzw. MgF, emittieren diese gekapselten
Gasentladungslampen Strahlung mit Wellenldn-
gen bis hinab zu etwa 160 nm bzw. 120 nm. Bild 3
zeigt die gemessene spektrale Strahlstdrke einer
Deuteriumlampe im Vergleich zu der berechneten
spektralen Strahlstarke der MLS. Routinemaflig
werden diese Lampen derzeit noch am Mess-
platz bei BESSY 1I [7], der den Spektralbereich
von 40 nm bis 400 nm abdeckt, im Rahmen von
Dienstleistungen kalibriert. Tabelle 1 fasst das
entsprechende Unsicherheitsbudget zusammen.
Dass die Spektralverteilung von Synchro-
tronstrahlung und Deuteriumlampen im
UV dhnlich ist in Bezug auf den Anstieg zu
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Bild 3:

Strahlstarke der MLS (schwarz) und einer Deuteriumlampe (rot). Die MLS wurde
bei einem Elektronenstrom von 15 pA betrieben, um eine ahnliche Strahlstarke
wie die Deuteriumlampe zur Verfigung zu stellen.

kleinen Wellenlangen hin, erleichtert die Kali-
brierung, weil dadurch Probleme durch nicht-
lineares Verhalten beim Strahlungsnachweis
minimiert werden. Dieses ist nicht der Fall bei
der Kalibrierung von Deuteriumlampen gegen
berechenbare Temperatur-Hohlraumstrahlung,
deren Strahlungsleistung im UV zu kleinen Wel-
lenldngen hin stark abnimmt.

Die verschiedenen quellengestiitzten UV-
Skalen innerhalb der PTB stimmen sehr gut
iiberein, wie in Bild 4 demonstriert. Die hierzu in
den letzten Jahren durchgefithrten PTB-internen
Vergleiche [8] beziehen sich nicht nur auf ver-
schiedene Primarnormale (BESSY I, BESSY II,
Hohlraumstrahler) sondern auch auf verschie-
dene Transfernormale (Deuteriumlampen,
Wolfram-Bandlampen) und sogar auf verschie-
dene radiometrische Messgroflen (Strahlstirke,
Strahldichte, Bestrahlungsstérke). Ein bilateraler
Vergleich mit dem NIST, wo der Elektronenspei-

Wellenlingenbereich

Spektrale Bandbreite

Relative Messunsicherheit (k = 1)

Spektrale Strahldichte

Spektrale Strahlstirke

115,0 nm-120,4 nm 0,8 nm 5% 5%
120,5 nm-122,5 nm 0,8 nm 18 % 18 %
Tabelle 1:
Unsicherheits- 122,6 nm-165 nm 0,8 nm 5% 5%
budgets fir die
Kalbrierung von 1 165 nm-175 nm 1,6 nm 3,5% 3,5%
euteriumlampen im
PTB-Laboratorium
bei BESSY Il 176 nm-400 nm 1,6 nm 2,5% 2%
X | cherring SURF III als priméres Strahlernormal
S e genutzt wird, ergab eine gute Ubereinstimmung
o 1:02F ) . der Skalen [9]. Bild 5 zeigt den Vergleich einer
5 1 Deuteriumlampenkalibrierung am Messplatz
g bei BESSY II und dem neuen Messplatz an der
% 1.00 . MLS [6]. Mit dem stark erweiterten Spektralbe-
5 1 reich dieses neuen Messplatzes und der Riick-
o ] fithrung auf die MLS als nationales Normal, wird
.g 0.981 ] die hohe Kompetenz der PTB auf dem Gebiet der
3 ’ | Kalibrierung von Strahlungsquellen im UV und
: 1 VUV weiter ausgebaut. Die hohe Flexibilitdt in
i 1 der Wahl der Betriebsparameter der MLS erlaubt
O die Schaffung optimierter Messbedingungen
300 320 340 360 380 400 fiir die jeweilige Kalibrieraufgabe. Durch die
Wellenlange / nm freie Wahl der Elektronenenergie bei der MLS
Bild 4: zwischen 105 MeV und 630 MeV ldsst sich das

Strahldichtevergleich einer Wolfram-Bandlampe: Aufgetragen ist der Quotient der
Kalibrierung jeweils an den Elektronenspeicherringen BESSY Il und MLS zu der
Kalibrierung gegen einen Hohlraumstrahler. Die waagerechten Linien verdeutli-

chen die kombinierte relative Standardmessunsicherheit des jeweiligen Vergleichs.

An der MLS wurde die Strahldichte mit zwei verschiedenen Eingangsaperturen
(AP20 und AP40) gemessen.
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Synchrotronstrahlungsspektrum an das jeweilige
Messproblem anpassen, sodass die Kalibrierung
von Strahlungsquellen frei von Anteilen hoherer
Monochromator-Ordnungen und Falschlicht
auch unterhalb von 40 nm méglich ist.




PTB-Mitteilungen 124 (2014), Heft 3

Quellengestutzte Radiometrie mit Synchrotronstrahlung

Fiir den kiirzerwelligen Spektralbereich als
den von Deuteriumlampen abgedeckten stehen
der PTB im Wesentlichen Transferquellen, die
auf Edelgasemissionslinien einer offenen Hohl-
kathodenentladungsquelle (Bild 2) basieren, zur
Verfiigung, die insbesondere im Rahmen wissen-
schaftlicher Kooperationen fiir die Kalibrierung
von Sonnenteleskopen eingesetzt werden [10-15].
Im Rahmen von Forschungskooperationen werden
auch neuartige Quellen kalibriert. Bild 6 zeigt z. B.
die im Rahmen einer wissenschaftlichen Koope-
ration mit dem Deutschen Zentrum fiir Luft- und
Raumfahrt (DLR) gemessene Strahlstérke eine
Gasjet-Quelle [16]. Bei dieser Quelle wird ein Jet
aus Edelgas durch Elektronenstof; angeregt. Sie
wird in einem VUV-Sonnensimulator eingesetzt,
der den erdbasierten Test von Weltrauminstru-
mentierung erlaubt.

Kalibrierung mit direkter,
undispergierter Strahlung

Wellenldangendispersive Spektrometer aber auch
energiedispersive Rontgendetektoren wie Halblei-
terdetektoren aus mit Lithium gedriftetem Silizium
(Si(Li)-Detektoren) oder High-Purity-Germanium
(HPGe-Detektoren) erlauben Synchrotronstrah-
lung spektral aufgeldst nachzuweisen. Daher
lassen sie sich, in Analogie zu den oben beschrie-
benen Messplitzen fiir Quellenkalibrierung, im
direkten Strahl berechenbarer Synchrotronstrah-
lung kalibrieren. Die relative Unsicherheit in der
Berechnung der spektralen Strahlungsleistung ist
dabei im Bereich weniger 10~ oder darunter [1].
Durch die Nutzung von BESSY II und MLS als

 — 4"lluﬂill

berechenbare Quellen iiber einen breiten Spektral-
bereich hat die PTB auf dem Gebiet der Kalib-
rierung wellenldngendispersiver Systeme oder
energiedispersiver Rontgendetektoren mit ihren
Messmoglichkeiten eine weltweit fithrende Stel-
lung und liefert Kalibrierungen héchster Prizision
fur internationale Kunden [17].
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Bild 5:

Spektrale Strahlstarke einer Deuteriumlampe gemessen am Quellenmessplatz bei
BESSY Il (rot) und an der MLS (griin). Unten: Quotient der beiden Kalibrierungen.
Die gestrichelte Linie verdeutlicht die kombinierte relative Standardmessunsicher-
heit. Die roten Punkte sind Uber Liniengruppen gemittelte Werte.
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Bild 6:

Links: Gasjet-VUV-Quelle, bei der ein Edelgasjet (von oben nach unten) durch ElektronenstoB3 (von links nach rechts) angeregt wird.
Rechts: Strahlstarke der Gasjet-VUV-Quelle, gemessen am Quellenmessplatz bei BESSY II. Die verschiedenen Farben kennzeichnen die
verschiedenen Messplatzkonfigurationen flr den jeweiligen Wellenlangenbereich und spektrale Auflésung (61) [16].
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Bild 7:

Charakterisierung eines Silizium-Drift-Detektors an der MLS: Die gestrichelte Linie
zeigt den berechneten, einfallenden Photonenfluss der primaren Quelle MLS, die
farbigen Kurven zeigen die gemessenen Spektiren bei verschiedenen einfallenden
Photonenraten, die sich Uber den gespeicherten Elektronenstrom variieren lassen.
Alle Spektren sind auf den Elektronstrom von 1pA normiert. Die hellblau und rot
gezeichneten Kurven sind mit einer gednderten Einstellung der Detektorelektronik
(130 keps) gemessen, die fur hohe Zahlraten optimiert ist.

Bild 7 zeigt die Charakterisierung eines Silizium-
Drift-Detektors (SDD) an der MLS, die bei ver-
schiedenen Elektronenstromen betrieben wurde.
Auch hier lassen sich, neben der Bestimmung der
Nachweisempfindlichkeit, wichtige Eigenschat-
ten, wie z. B. Pile-up-Verhalten durch Variation
des einfallenden Photonenflusses untersuchen.
Beispiele fiir die Kalibrierung weiterer Rontgen-
detektoren bei BESSY II sind in [18] gegeben.

Im hoherenergetischen Spektralbereich konnen
dariiber hinaus Messungen an einem Wellenldn-
genschieber (WLS) [19] durchgefiihrt werden,
der gemeinsam mit der Bundesanstalt fiir Mate-
rialforschung und -priifung (BAM) genutzt wird.
Hier ist die primédre Strahlungsverteilung deutlich
hérter und man erhilt entsprechend hoéhere Zihl-
raten bei hoher Energie. Anwendung finden die so
kalibrierten energiedispersiven Detektoren z.B. in
der referenzprobenfreien Rontgenfluoreszenzana-
lyse [20].

Durch die Inbetriebnahme eines grofSen
Vakuumtanks lassen sich an der MLS auch grof3e
Spektrographen direkt mit der berechenbaren
Synchrotronstrahlung charakterisieren. Dies
geschieht z. B. im Rahmen von Kooperationen fiir
Weltraummissionen wie in [15] aufgefiihrt. Fiir
die Unterdriickung oder Abschitzung des Ein-
flusses hoherer Beugungsordnungen ist dazu, wie
oben beschrieben, die Flexibilitit in der Wahl der
Elektronenenergie sehr wichtig. Dariiber hinaus
erlaubt die grofle Dynamik in der Variation der
Strahlstarke die Untersuchung der Linearitét der
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verwendeten Detektionssysteme. Oft messen Spek-
trographen fiir Sonnenmissionen Emissionslinien
hoch geladener Ionen, die sehr unterschiedliche
Intensitaten haben. Das Intensitatsverhdltnis wie-
derum erlaubt Riickschliisse auf sonnenphysikali-
sche Eigenschaften. Die Kalibrierung des SPICE-
Spektrographen der Solar-Orbiter-Mission wird
auf diese Weise mit der direkten, berechenbaren
Strahlung der MLS erfolgen [21].
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Empfangergestutzte Radiometrie mit Kryoradiome-
tern und monochromatisierter Synchrotronstrahlung

Alexander Gottwald*, Udo Kroth, Michael Krumrey, Peter Miiller,

Frank Scholze

Einleitung

Empfingergestiitzte Radiometrie basiert auf der
Verwendung primarer Empfingernormale fiir
die Messung absoluter Strahlungsleistungen. In
der optischen Radiometrie haben sich fiir diesen
Zweck seit ihrer Einfithrung vor iiber 100 Jahren
[1] elektrisch kalibrierte Substitutionsradiometer
etabliert. Diese sind thermische Empfinger, die
auf der Aquivalenz von elektrischer Heizung und
Strahlungserwdrmung eines Hohlraumabsorbers
basieren. In den 1980er-Jahren wurde durch den
Betrieb bei der Temperatur von fliissigem Helium
(Kryoradiometer) und in Verbindung mit Lasern
die Messunsicherheit deutlich reduziert [2-7].
Kryoradiometer werden von vielen metrologi-
schen Staatsinstituten zur Darstellung der Skala
der spektralen Empfindlichkeit von Photoemp-
fangern (Detektoren) vom infraroten bis zum
ultravioletten Spektralbereich genutzt, wobei sich
die kleinsten relativen Unsicherheiten im Bereich
von 10 in der Kombination mit intensitétsstabi-
lisierten Lasern als Strahlungsquellen erreichen
lassen [8].

In den Spektralbereichen der Vakuum-Ultra-
violett-(VUV), Extrem-Ultraviolett-(EUV), und
Rontgen-Strahlung, wo keine Laser existieren,
bietet monochromatisierte Synchrotronstrahlung
aus Speicherringen sehr gute Voraussetzungen fiir
die empfingergestiitzte Radiometrie, insbesondere
wegen der breitbandigen Abstrahlung und der
dadurch (in Kombination mit geeigneten Mono-
chromatoren) kontinuierlichen Durchstimmbarkeit
der Wellenlange. Im Unterschied zur Laserstrah-
lung, bei der typischerweise Strahlungsleistungen
von einigen Milliwatt genutzt werden koénnen,
betragt die an Ablenkmagnetstrahlrohren zur Ver-
fiigung stehende Leistung der monochromatisierten
Strahlung jedoch hochstens 50 W, teilweise auch
weniger als 1 uW. Die Stabilitat der Synchrotron-
strahlung ist nicht durch stochastische Schwankun-

gen begrenzt, sondern durch den gleichmafiigen,
anndhernd exponentiellen Abfall des Elektronen-
stroms im Speicherring mit typischen Zeitkons-
tanten im Bereich einiger Stunden. Im Gegensatz
zu diesem so genannten decay mode ist an vielen
Speicherringen (so auch bei BESSY II) heutzutage
ein Betrieb im top-up mode moglich, bei dem
der Elektronenstrom annahernd (besser als 1 %)
konstant gehalten wird. Fiir das Erreichen kleiner
Unsicherheiten in der Strahlungsleistungsmessung
ist es im decay mode nétig, die Messungen bei
relativ niedrigen Strahlungsleistungen innerhalb
weniger Minuten durchzufithren. Deshalb
wurden hier lange Zeit Ionisationskammern als
primére Empfangernormale eingesetzt [9]. Diese
erlauben Messungen der Strahlungsleistung jedoch
lediglich mit relativen Unsicherheiten von einigen
Prozent [10].

Konventionelle Kryoradiometer sind nur
nach erheblichen Anpassungen fiir Messungen
mit Synchrotronstrahlung geeignet. Die PTB
hat in ihrem Laboratorium zuerst am Spei-
cherring BESSY I [11], seit 1999 bei BESSY 1II
[12], und seit 2008 auch an der Metrology Light
Source (MLS) [13] die empfangergestiitzte
Radiometrie mit Synchrotronstrahlung auf der
Basis von speziell angepassten Kryoradiometern
kontinuierlich entwickelt und verbessert. Inzwi-
schen kann diese Technik als etabliert angesehen
werden und wird mittlerweile auch von anderen
Staatsinstituten wie NIST und NMI]J verwendet
[14, 15]. Gestiitzt auf Kryoradiometer als primére
Empfangernormale und unter Nutzung mono-
chromatisierter Synchrotronstrahlung verfiigt die
PTB iiber eine Skala der spektralen Empfindlich-
keit vom UV- bis in den Rontgenbereich [16-19].
Die Weitergabe der Skala erfolgt durch gegen das
Primérnormal kalibrierte Halbleiterphotodioden,
wobei je nach Spektralbereich unterschiedliche
Photodiodentypen als sekundare Empfangernor-
male zum Einsatz kommen.

* Dr. Alexander Gott-
wald, Arbeitsgruppe
,UV-und VUV-
Radiometrie®, E-Mail:
alexander.gottwald @
ptb.de
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Die PTB-Kryoradiometer fiir
Synchrotronstrahlung

Die PTB verfiigt iiber zwei speziell fiir die Nutzung
mit monochromatischer Synchrotronstrahlung
entwickelte Kryoradiometer [20-22]. Diese

SYRES I bzw. II (SYnchrotron Radiation Electrical
Substitution Radiometer) genannten thermischen
Empfinger auf der Basis eines Hohlraumabsorbers
werden bei Temperaturen geringfiigig oberhalb
des Siedepunktes von fliissigem Helium betrieben.
Beide Systeme sind fensterlos und somit direkt
mit den Strahlrohren fiir Synchrotronstrahlung
[23, 24]unter Ultra-Hochvakuumbedingungen
verbunden. Durch die Verwendung eines metalli-
schen Hohlraumabsorbers erreicht man gegeniiber
anderen Absorbertypen (z.B. Scheibenabsorbern)

Warmesenke
Temperatur T

Synchrotron-
strahlung

Thermometer

Absorber T+AT

Strahlungsleistung @ Heizung

Heizleistung P

Bild 1:
Schematische Darstellung eines elektrischen Substitutions-Kryoradiometers mit
dem Hohlraumabsorber-Modul
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Bild 2:

Beispiel einer Strahlungsleistungsmessung mit dem Kryoradiometer SYRES Il im
Substitutionsmodus: 100 s nach Beginn der Messung féllt fir 240 s die zum mes-
sende Strahlungsleistung auf den Absorber, wodurch die urspriinglich angewandte
elektrische Heizleistung von der Regelelektronik um den Betrag der absorbierten
Strahlungsleistung (hier: 7,778 pW) reduziert wird.
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einen hohen Absorptionsgrad bei gleichzeitiger
effektiver Unterdriickung von Sekundéreffekten
wie Photoemission oder Fluoreszenz. Die metalli-
schen Absorber haben zwar wegen des Beitrags der
Leitungselektronen eine héhere Wéarmekapazitit
als Isolatoren, verhindern aber nicht-thermische
Energieverluste wie zum Beispiel die Bildung von
Farbzentren in isolierenden Absorbern wie Saphir.

Bild 1 zeigt schematisch die wesentlichen
Komponenten des Kryoradiometers: Bei einem
elektrischen Substitutionsradiometer wird ein
Strahlungsabsorber der Warmekapazitét C tiber
einen Warmewiderstand R an eine Wéarmesenke
der Temperatur T angekoppelt, welche mittels
einer elektronischen Regelung konstant gehal-
ten wird. Die Warmesenke ist in thermischem
Kontakt mit einem Heliumbad-Kryostaten. Bei
Bestrahlung mit der Strahlungsleistung @ erhéht
sich die Temperatur des Absorbers gegeniiber der
urspriinglichen Temperatur um AT. Die Zeitkons-
tante T = R x C der Temperaturdnderung ist durch
die Wiarmekapazitit C des Absorbers und den
Wiarmewiderstand R der Ankopplung gegeben, die
absolute Temperaturdnderung (Sensitivitét) jedoch
nur durch den Warmewiderstand R = AT/ Q.

Die gleiche Temperaturerhohung kann durch
elektrische Heizung herbeigefiihrt werden, d. h.
die Strahlungsleistung @ kann durch elektrische
Heizleistung P substituiert werden. Diese Substi-
tution basiert auf der Annahme der Aquivalenz
von elektrischer und Strahlungsheizung. Grund-
satzlich werden die Radiometer im so genannten
dynamischen Substitutionsmodus betrieben: Die
Temperatur des Absorbers wird bereits vor der
Bestrahlung durch Zufithrung elektrischer Heiz-
leistung P vom Widerstandsheizelement auf einen
Wert (T+AT) konstant eingeregelt. Wird nun die
zu bestimmende Strahlungsleistung @ absorbiert,
muss die elektrische Heizleistung um genau den
Betrag der Strahlungsleistung vermindert werden,
um die Temperatur konstant zu halten (Bild 2).
Die Messung der Strahlungsleistung ist damit
riickgefiihrt auf eine Differenzmessung der elekt-
rischen Heizleistung bzw. der damit verbundenen
elektrischen Grof3en.

Fiir die Anpassung an die Bedingungen speziell
bei der Nutzung von Synchrotronstrahlung sind
gegeniiber herkdmmlichen Kryoradiometern mit
Hohlraumabsorbern einige wesentliche Modifika-
tionen notwendig, insbesondere im Hinblick auf
die Empfindlichkeit und zur Unterdriickung des
thermischen Strahlungsuntergrundes. Wegen der
relativ geringen verfiigbaren Strahlungsleistungen,
muss der Warmewiderstand R hoch sein, um eine
hinreichende Empfindlichkeit im Bereich einiger
zehn mK/uW zu erreichen. Gleichzeitig muss die
Wirmekapazitit klein sein, um eine vertretbar
kleine Zeitkonstante 7 im Bereich von weniger als
einer Minute zu erreichen. Die Anpassungszeit
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muss hinreichend kurz sein, um die Anderung
der Strahlintensitat durch den monoton abfal-
lenden Ringstrom im Speicherring geringer als
die angestrebte Messunsicherheit zu halten. Zur
Umsetzung dieser Anforderungen sind die Hohl-
raumabsorber der Kryoradiometer aus elektro-
lytisch geformtem Kupfer mit einer Wandstirke
von etwa 100 pm gefertigt. Um einen hohen Wert
fiir den Warmewiderstand in der Ankopplung an
die Warmesenke zu erreichen, ist der Absorber
an diinnen Nylonfidden aufgehiangt. Die definierte
Wirmeankopplung ist durch einen Kupfer- bzw.
Konstantandraht realisiert, wobei durch Anpas-
sen der Linge der Warmewiderstand in gewissem
Rahmen variiert werden kann.

Die erreichbare Unsicherheit in der Bestimmung
der Strahlungsleistung ist durch das Vermogen
des Absorbers begrenzt, die auf ihn treffende
Strahlung vollstandig zu absorbieren (d.h. eine
Emissivitiat nahe 1 zu besitzen), und verlustfrei
in Warme umzuwandeln. Wéhrend im UV- und
VUV-Spektralbereich die Reflexion der Strahlung
an der Oberflache des Absorbers den wesentli-
chen zu beriicksichtigen Verlustfaktor darstellt,
treten im Rontgenbereich die Transmissionsver-
luste (durch eine nicht ausreichende Wandstarke)
sowie Fluoreszenz- und Streuprozesse in den
Vordergrund. Um im Bereich der Rontgenstrah-
lung Messungen bei Photonenenergien von bis
zu 60 keV zu erméglichen, wurde der 40 mm
lange, zylinderformige Hohlraumabsorber, dessen
Wand aus 90 pm dickem Kupfer mit einer ca. 1 pm
dicken Goldschicht besteht, mit einer 730 pm
dicken massiven Goldplatte als Riickwand
abgeschlossen, welche um 30° zur Senkrechten
geneigt ist (Bild 3a) [23]. Dieser Absorber wird
im SYRES-I-Instrument eingesetzt und ermdg-
licht die radiometrische Riickfithrung von emp-
fangergestiitzten Kalibrierungen im Photonen-
energiebereich zwischen 30 eV und 60 keV. Das
SYRES-II-Radiometer hingegen ist dediziert fiir
den Photonenenergiebereich zwischen 3 eV und
30 eV (entsprechend Wellenldngen von 400 nm
bis 40 nm) entwickelt worden. Riickplatte und
zylindrische Winde des Hohlraumabsorbers
haben hierbei eine anndhernd gleiche Wandstérke;
das Kupfer ist ebenfalls mit einer ca. 1 pm dicken
Goldschicht iiberzogen. Diese soll eine moglichst
hohe gerichtete (spekulare) Reflexion erzeugen.
Mit einer Lange von 80 mm ist der Hohlraum-
absorber doppelt so lang wie der im Rontgenbe-
reich verwendete. Zusétzlich ist am Eintritt ein so
genannter Retro-Reflektor installiert, der aus zwei
mit der Basis gegeneinandergesetzten Kegelstiimp-
fen mit 30° Schrége und insgesamt 9 mm Lénge
besteht (Bild 3b) [16]. Durch diese Geometrie
wird ein an der Riickwand des Absorbers ginz-
lich gerichtet reflektierter Strahl wieder in den
Hohlraum reflektiert. Ein Verlassen des Hohlrau-

mes ist erst nach mehr als 15 Reflexionen an der
Oberfliche moglich. Bei einem angenommenen
Reflexionsgrad von 0,4 sind somit die Reflexions-
verluste kleiner als 10°6. Bei beiden verwendeten
Absorbern sind der elektrische Heizer und ein
Germanium-Widerstandsthermometer auf der
abgeschragten Riickwand von aufien angebracht.
Um die Aquivalenz von elektrischer Heizung

und Heizung durch Strahlung méglichst gut zu
gewihrleisten, miissen unkontrollierte Warme-
flisse unterdriickt werden. Der Strahlungsabsor-
ber (Hohlraumabsorber) befindet sich im Hoch-
vakuum, um Warmeableitung durch Konvektion
auszuschlieflen. Warmestrahlung spielt in diesen
Temperaturbereichen ebenfalls keine Rolle fiir den
Wirmetransport. Die Zuleitungen fiir Heizer und
Widerstandsthermometer bestehen aus supra-
leitenden Materialien, sodass darin im Bereich
der Arbeitstemperaturen kaum Joule’sche Warme
erzeugt wird. Dariiber hinaus ist eine inhomogene
Temperaturverteilung durch die bei diesen tiefen
Temperaturen hohe Warmeleitfahigkeit des Absor-
bermaterials minimiert.

Da sich die Strahlrohre auf Umgebungstem-
peratur befinden, fallt aus dem Halbraum eine
Infrarot-Strahlungsleistung von einigen Milliwatt
auf den Absorber. Das gesamte Absorbermodul
muss daher von einem gekiihlten Kryokollimator
umgeben sein, um den Raumwinkel fiir die ein-
fallende Infrarotstrahlung annéhernd auf den der
Synchrotronstrahlung zu reduzieren. Bei SYRES II
kann dariiber hinaus das Absorbermodul mit dem
zugehorigen Kryostaten unter Vakuum vertikal aus
dem Strahlengang gehoben werden, um Messun-
gen mit dem Absorber und dem zu kalibrierenden
Detektor an exakt der gleichen Strahlposition
durchzufithren. Dadurch wird sichergestellt, dass
auf das primdre Empfangernormal und den zu
kalibrierenden Detektor auch exakt die gleiche
Strahlungsleistung einféllt, unabhéngig von Diver-
genz und Streulichthalo des Strahls.

Bild 3:

Hohlraumabsorber der beiden SYRES-Kryoradiometer.

(a) SYRES-I-Absorber, Lange / = 40 mm, Durchmesser d = 8 mm; oben: Foto,
unten: simulierte Réntgenstreuung- und Fluoreszenz [23].

(b) SYRES-II-Absorber / = 80 mm, d = 8 mm; oben: Foto, unten: geometrischer
Strahlengang fur direkte (spekulare) Reflexion des einfallenden Strahls [16].
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Tabelle 1:
Zusammenstel-

lung wesentlicher
Unsicherheitsbeitrage
fur die Bestimmung
der spektralen
Empfindlichkeit einer
Photodiode gegen
ein Kryoradiometer
bei vier ausgesuchten
Photonenenergien

an den benannten
Strahlrohren [24].
Angegeben ist jeweils
die Standard-Mess-
unsicherheit.
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Kalibrierung von
Transferempfingernormalen

Die im vorigen Abschnitt beschriebenen Kryo-
radiometer werden in den Laboratorien der

PTB bei BESSY II und an der MLS als primire
Empfangernormale zur Messung der spektralen
Empfindlichkeit von Transferempfingernormalen
eingesetzt [16-19, 25-32]. Die Kalibrierung erfolgt
durch Vergleich des gemessenen Photostromes
des Transferempfangers mit der einfallenden
Strahlungsleistung, die mit dem Kryoradiometer
gemessen wird. Durch Einsatz monochromati-
sierter Synchrotronstrahlung wird von der PTB
eine Skala der spektralen Empfindlichkeit vom
ultravioletten Spektralbereich bis in das Rontgen-
gebiet dargestellt (Bild 4, oben). Sie ist auf je nach
Spektralbereich unterschiedlichen Empféingerty-
pen (Halbleiterphotodioden) abgelegt. Die hier
verwendeten Detektoren sind fensterlose Halblei-
terphotodioden, einerseits vom Schottky-Typ
(PtSi-nSi-Photodioden) [31], andererseits vom
nSi-pSi-Typ oder Passivated-Implanted-Planar-
Silicon-Detektoren [23]. Fir die Wahl der
Detektoren ausschlaggebend sind Aspekte wie
Bestrahlungsstabilitét, Linearitit und Homogenitat
iber die Detektorflache [30, 31]. Abhingig vom
Detektortyp und noch wesentlicher vom Wel-
lenldngenbereich und der daraus resultierenden
Instrumentierung ergeben sich unterschiedliche
Unsicherheiten fiir die Skala bzw. fiir die Kalibrie-
rung von Transferempfangernormalen (Tabelle 1).
Im UV-, VUV- und weichen Rontgenbereich riihrt
der grofite Beitrag zur Gesamtunsicherheit von
den Falschlichtanteilen der monochromatisierten
Synchrotronstrahlung her. Diese Anteile unter-
scheiden sich stark je nach der optischen Konfi-
guration der Strahlrohre in den Unterspektralbe-
reichen (Filter, Gitter, etc.), sodass die erreichbare
Messunsicherheit unterschiedlich ist und sich an
den jeweiligen Bereichsgrenzen auch sprungartig

andert (Bild 4 unten und Tabelle 1).

Die so dargestellte Skala der spektralen Emp-
findlichkeit ist durch interne und externe Ver-
gleiche validiert worden. So wurde SYRES II als
primédres Empfangernormal direkt gegen den
Speicherring MLS als priméres Strahlernormal
verglichen [33, 34], wahrend fiir SYRES I im
weichen Roéntgenbereich hierzu der Weg iiber
einen energiedispersiven Si(Li)-Detektor als
Transferstandard gegangen wurde [35]. Weitere
empfingergestiitzte Vergleiche wurden durchge-
fithrt gegen ein anderes primidres Detektornormal,
eine Freiluft-Tonisationskammer [23] sowie mit
Halbleiter-Photodioden gegen die radiometrischen
Skalen anderer Staatsinstitute [36-38].

Bei der Weitergabe der Skala tragen auch die
Eigenschaften der Detektoren, insbesondere
die Homogenitit der Empfindlichkeit iiber die
Detektorflache, wesentlich zur Unsicherheitsbilanz
bei. Die Bestrahlungsstabilitat und allgemeine
Alterung der Transferdetektoren stellt ein prin-
zipielles Problem bei der Weitergabe der Skala
dar und héngt dabei nicht nur vom Detektortyp,
sondern auch von der Wellenldnge und Leistung
der einfallenden Strahlung ab. Die Alterung eines
Detektors betrifft dabei sowohl die Homogenitét
als auch die spektrale Empfindlichkeit [39, 40]. Als
besonders relevant zeigt sich hierbei die Alterung
von Halbleiter-Photodioden im Wellenldngenbe-
reich des VUV, speziell bei Wellenldngen zwischen
etwa 50 nm und 150 nm [41, 42]. Die Ursache
dafiir liegt in der hohen Strahlungsabsorption
aller Materialien in diesem Wellenldngenbereich,
sodass die Eindringtiefe der Strahlung nur wenige
Nanometer betragt. Die gesamte Energie der
auftreffenden Photonen wird somit in der diinnen
Deckschicht des Empféangers absorbiert. Dies
bedeutet einerseits, dass die Qualitat der Deck-
schicht (Gleichférmigkeit, Fehlen von Strukturfeh-
lern) wesentlich die Eigenschaften des Detektors
bestimmt, andererseits, dass diese Deckschicht

Grofle Relative Standardmessunsicherheit der spektralen Empfindlichkeit (k= 1) / %
Photonenenergie 4 eV (NIM) 95 eV (SX700) 5 keV (FCM) 15 keV (BAMline)
Strahlungsleistung 0,14 0,11 0,13 0,13

Messsignal (Photostrom) 0,10 0,10 0,10 0,20
Kalibrierfaktor des Elektrometers 0,03 0,06 0,01 0,01

Wellenldngen 0,02 0,01 0,01 0,02

Spektrale Bandbreite 0,008 0,001 0,001 0,001

Streulicht, Falschlicht 0,15 0,2 <0,001 <0,001

Spektrale Empfindlichkeit 0,25 0,26 0,17 0,25
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starken Alterungsprozessen durch Bestrahlungs-
schiden ausgesetzt ist. Von den Alterungspro-
zessen zu unterscheiden sind Veranderungen der
spektralen Empfindlichkeit durch Verunreinigung
der Detektoroberflichen. Insbesondere werden
bei einer geniigend hohen Energie der Photonen
(groBer als ca. 10 eV, entsprechend Wellenlédngen
kleiner als 120 nm) Sekundirelektronen aus der
Detektoroberfliche ausgelost, deren kinetische
Energie ausreicht, um oberflichenabsorbierte
Kohlenwasserstoffe chemisch aufzubrechen und
so eine stetig aufwachsende, stark absorbierende
Kohlenstoffschicht zu erzeugen.
Silizium-Photodioden finden weite Anwendung
als radiometrische Sekundiarnormale. Aufgrund
der fortgeschrittenen Herstellungstechniken
konnen diese Photodioden in ihrer spektralen
Empfindlichkeit den theoretisch maximalen
Wert erreichen. Ein natiirliches Oxidwachstum
ist bei Silizium allerdings unvermeidbar, daher
wird grundsitzlich ein technisch erzeugtes, ggf.
nitridiertes Oxid als Deckschicht zur Passivierung
aufgebracht. Photodioden fiir den sichtbaren und
nahen UV-Spektralbereich kénnen dabei sogar
dicke (einige 10 nm bis 100 nm) Oxidschichten
mit Antireflexionseigenschaften haben. Fiir die
noch kiirzerwelligen Bereiche sind allerdings
nur Diodentypen mit ultradiinnen (wenige nm)
Passivierungsschichten geeignet, damit iiberhaupt
noch gentigend Elektron-Loch-Paare in der Verar-
mungszone erzeugt werden, welche dann zu einem
messbaren Signal fithren. Die Oxid-Passivie-
rungsschicht selbst ist elektrisch nicht-leitend. Die
Strahlung fiihrt durch den (dufleren) Photoeffekt
zu einer elektrischen (positiven) Aufladung der
Deckschicht im Bereich der Bestrahlung, wodurch
die Empfindlichkeit der Photodiode verandert
wird. Die Verwendung einer Metallsilizid-Deck-
schicht anstelle des Oxids zur Passivierung schafft
hier zwar Abhilfe [43], reduziert aber die spektrale
Empfindlichkeit im relevanten Spektralbereich um
beinahe eine Gréfienordnung wegen der héheren
Absorption in der Deckschicht. Schottky-Photodi-
oden (mit Platinsilizid als metallischem Kontakt)
[31] erweisen sich zwar gegeniiber Bestrahlung
als sehr unempfindlich, ihre elektrischen Eigen-
schaften (niedriger Innenwiderstand) machen sie
jedoch nur eingeschrankt geeignet zur Messung
kleiner Photostrome. Dioden mit unterschiedli-
chen Implantat-Ionen (z. B. Phosphor, Arsen oder
Bor) und -Profilen sind zwar im Prinzip schon
seit Langem bekannt [44], allerdings erzeugen
herkémmliche Implantierungstechniken keine
geniigend schmalen Verarmungszonen. Erst seit
einigen Jahren konnen entsprechende Techni-
ken in Halbleiterlaboratorien beherrscht werden,
sodass Photodioden fiir den VUV-Spektralbereich
mit hoher Empfindlichkeit bei gleichzeitig hoher
Bestrahlungsbestdndigkeit verfiigbar werden [45].

Neben den auch intern als Transferstandards
verwendeten Halbleiter-Photodioden werden auch
andere Strahlungsempféingertypen kalibriert, so
zum Beispiel Vakuum-Photokathoden, Photomul-
tiplier und Bolometer [46]. Auch ortsaufgeldste
Kalibrierungen von bildgebenden Detektoren,
wie zum Beispiel Charged Coupled Devices (CCD)
[47] oder Sensoren mit einzeln auslesbaren Pixeln
(Active Pixel Sensors, APS [48]) sind moglich.

Fiir die Messung von hochintensiver, gepulster
Strahlung von Freie-Elektronen-Lasern wurden
auch speziell entwickelte, auf der atomaren
Photoionisation von (Edel-)Gasen beruhende
Detektoren riickfiihrbar auf ein Kryoradiometer
kalibriert [49, 50].
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Bild 4:

Die PTB-Skala der spektralen Empfindlichkeit, wie sie durch den Einsatz mono-
chromatisierter Synchrotronstrahlung und elektrischer Substitutions-Kryoradiome-
ter dargestellt wird, und auf je nach Photonenenergiebereich verschiedenen (hier
nicht einzeln hervorgehobenen) Silizium-Halbleiterphotodioden abgelegt ist (oben),
sowie die zugehdrigen relativen Standard-Messunsicherheiten in der Weitergabe
(Kalibrierung von Transfernormalen). Die Abkiirzungen bezeichnen die Spektral-
bereiche der verschiedenen verwendeten Strahlrohre [24], vgl. Tabelle 1.
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Metrologie fur Réntgenlaser

Metrologie fur Rontgenlaser

Mathias Richter*, Alexander Gottwald, Michael Krumrey

Seit den frithen Tagen der Forschung mit Syn-
chrotronstrahlung [1] wurden die entsprechen-
den beschleunigerbasierten Strahlungsquellen
stetig weiterentwickelt [2]. Bei der so genannten
dritten Generation wird seit den 1990er-Jahren
der Betrieb von Insertion Devices in den geraden
Strecken von Speicherringen optimiert, ins-
besondere von Undulatoren, die hochbrillante
Strahlung variabler Polarisation emittieren [3-6].
Neueste Entwicklungen zielen darauf ab, durch
optimierte Beschleunigerstrukturen Strahlungs-
pulse mit weniger als 1 ps Dauer zu erzeugen,
zum Beispiel mit Freie-Elektronen-Lasern (FELs)
fiir zeitaufgeloste Experimente zu sehr schnellen
chemischen Prozessen. Von den derzeit laufenden
FEL-Anlagen, FLASH in Hamburg [7], FERMI in
Trieste [8], LCLS in Stanford [9] sowie SCSS [10]
und SACLA [11] in Japan, basieren alle aufler
FERMI auf dem Prinzip der Self-Amplified Stimu-
lated Emission (SASE). Dabei werden zunichst
sehr kurze Elektronenpakete mit relativistischen
Energien in einem Linearbeschleuniger erzeugt,
wo im Vergleich zu Ringbeschleunigern eine
deutlich bessere Elektronenstrahlfokussierung
moglich ist. Dadurch ist die in einem nachgeschal-
teten Undulator erzeugte Undulatorstrahlung so
brillant, dass eine signifikante elektromagnetische
Riickkopplung mit den Elektronen erfolgt. Dieses
fithrt zu einer Mikrostrukturierung der Elektro-
nenpakete mit der Periode der Strahlungswellen-
linge und zu einer um viele Gréflenordnungen
verstirkten, vollstandig kohdrenten Emission
von FEL-Strahlung. Mittlerweile werden damit
Photonenenergien zwischen 20 eV und 20 keV
erreicht - bei Pulsenergien bis zu einigen m].
Pulsdauern zwischen 10 fs und 500 fs fithren dabei
zu Strahlungsleistungen von mehr als 10 GW in
einem Puls.

Da in einem FEL-Puls von weniger als 1 ps
Dauer etwa so viele Rontgenphotonen zur Verfii-
gung stehen wie bei Synchrotronstrahlung in einer

Sekunde, konnen FEL-Experimente pulsaufgelost
durchgefiihrt werden. Das SASE-Prinzip impliziert
allerdings starke Puls-zu-Puls-Schwankungen, ins-
besondere der Intensitit bzw. Pulsenergie, was eine
Echtzeit-Photonendiagnostik erforderlich macht.
Die Entwicklung und Charakterisierung entspre-
chender Detektionssysteme hat die PTB von Anfang
an begleitet [12]. Fiir FLASH in Hamburg, der
weltweit ersten SASE-FEL-Anlage mit einem Nutz-
erbetrieb, wurden in Kooperation mit dem Deut-
schen Elektronen-Synchrotron DESY in Hamburg
und dem Ioffe-Institut in St. Petersburg so genannte
Gas-Monitor-Detektoren (GMDs) konzipiert und
am Ausgang des Lasers vor dem Experimentier-
bereich fest installiert [13]. Diese basieren auf der
Photoionisation von Gasen und dem Nachweis der
erzeugten Photoionen und -elektronen. In Bild 1 ist
ein entsprechendes System dargestellt. Bei typi-
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Bild 1:

Schema eines Gas-Monitor-Detektors (GMD) bei FLASH fiir die Echtzeit-Messung
von FEL-Intensitat und -Strahllage. Oben links ist die Anzeige im FLASH-Kontroll-
system fir die mit einem GMD gemessenen Pulsenergien eines Pulszuges darge-
stellt (blau: Werte flr den aktuellen Pulszug; gelb: maximale Werte der Pulsziige
ab Start der Anzeige; griin: Mittelwerte der Pulsziige ab Start der Anzeige) [13].
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Bild 2:

Schema eines
Gasphasen-Photo-
ionisationsexperi-
mentes bei FLASH
mit einem lonen-
Flugzeitspektrometer
(lon Time-of-Flight
(TOF) Spectro-
meter) im Fokus
eines spharischen
Multilayer-Spiegels.
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Bild 3:

schen Gasdriicken im Bereich zwischen 10 Pa
und 107 Pa liegt die Detektortransmission von
FEL-Strahlung fiir die Experimente bei tiber 99 %.
Die Detektoren wurden vor dem Einbau im PTB-
Laboratorium bei BESSY II [14] gegen kalibrierte
Photodioden riickfiithrbar auf ein Kryoradiometer
als primidres Detektornormal kalibriert [15]. Sie
liefern daher kontinuierlich absolute Information
tiber Pulsenergien mit relativen Unsicherheiten
im Bereich von +15 %. Dariiber hinaus ldsst sich
iber die Verwendung von geteilten Nachweise-
lektroden auch die FEL-Strahllage messen [13].
Weiterentwickelte Versionen des GMD eignen sich
auch fiir den mobilen Einsatz, zum Beispiel um die
Strahlung von High-Harmonic-Generation (HHG)
quantitativ nachzuweisen [16] oder fiir Messun-
gen an anderen FELs [17, 18]. Fiir den hérteren
Rontgenbereich bis hin zu Photonenenergien

im Bereich von 20 keV wurde dabei eine Option
der Signalverstiarkung durch den Einsatz offener
Multiplier entwickelt, um die dort um Gréf3enord-
nungen geringeren Photoionisationsquerschnitte
zu kompensieren.
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lonen-Flugzeitspektren von Xenon aufgenommen bei einer Photonenenergie von
93 eV und verschiedenen Bestrahlungsstérken [21].
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Ein wichtiger Aspekt bei den Messungen mit
DESY-PTB-GMDs an inzwischen samtlichen sich
in Betrieb befindlichen FELs bestand in der Vali-
dierung des Mess- und Kalibierverfahrens. Sowohl
bei niedrigen Photonenenergien im Bereich zwi-
schen 20 eV und 25 eV [17] als auch im Rontgen-
bereich zwischen 4 keV und 14 keV [18] fanden
dazu an den japanischen FEL-Anlagen SCSS und
SACLA radiometrische Vergleiche mit einem
Kryoradiometer des japanischen Metrologie-
Instituts AIST/NMI]J statt, bei denen eine sehr gute
Ubereinstimmung im Rahmen der kombinierten
Messunsicherheiten erzielt wurde. Insbesondere
nicht-lineare Prozesse wie Multiphotonen-Ioni-
sation kénnen die GMD-Messungen an einem
FEL gegeniiber der Kalibrierung mit Synchro-
tronstrahlung grundsitzlich beeinflussen, wo die
Photonenanzahl eines einzigen FEL-Pulses auf 10®
bis 10° Pulse verteilt ist. Daher wurden bei FLASH
auch mit fokussierter FEL-Strahlung systematisch
und quantitativ die nicht-linearen Einfliisse auf
die Photoionisation untersucht [19-21], die sich
dabei jedoch auflerhalb von Fokalbereichen mit
Bestrahlungsstirken unterhalb von 102 W/cm? als
vernachldssigbar erwiesen haben.

Bild 2 zeigt den experimentellen Aufbau eines
solchen Photoionisationsexperimentes, bei dem
ein sphérischer EUV-Multilayer-Spiegel [22]
in Riickreflexionsgeometrie einen Mikrofokus
erzeugt. In der Wechselwirkungszone eines
Ionen-Flugzeitspektrometers lassen sich damit bei
einer Photonenenergie von 93 eV Bestrahlungs-
stdrken von bis zu 10’ W/cm? erzeugen, wobei
die einfallende unfokussierte Strahlung fiir das
Experiment ausgeblendet wird. Spiegel und Fokus
konnen entlang der Strahlachse verschoben und
damit Strahlquerschnitt und Bestrahlungsstérke
fiir das Experiment in definierter Weise variiert
werden. Bild 3 zeigt eine entsprechende Serie von
Ionen-Flugzeitspektren fiir Xenon [21], aus denen
sich die jeweilige Verteilung der bei der Photoio-
nisation erzeugten Ladungszustidnde ablesen ldsst.
Wihrend das bei 2,5 - 10> W/cm? aufgenommene
Spektrum mit den Ladungszustanden Xe'*, Xe**
und Xe** im Wesentlichen der Einzelphotonen-
Ionisation von Xenon aus der 5p- bzw. 4d-Schale
mit anschliefendem Auger-Zerfall entspricht,
sind die hoheren Ladungszustinde bei hoheren
Bestrahlungsstirken das Ergebnis nicht-linearer
Multiphotonen-Prozesse. Uber die Ionisations-
mechanismen insbesondere fiir die sehr hohen
Ladungen bis hin zu Xe*?! ist in den letzten Jahren
eine heftige Debatte entbrannt [21, 23-28],
und die Xenon-Arbeit wurde Ausgangspunkt
zahlreicher weiterer Studien, auch eigener in
Kooperation mit verschiedenen Arbeitsgruppen.
Diese beziehen sich auf Vergleiche zwischen
unterschiedlichen Edelgasen [24, 29] mit Elektro-
nenspektroskopie [30] sowie auf Messungen bei
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unterschiedlichen FEL-Pulsdauern [28, 31].

Nicht-lineare Prozesse bei der Photoionisation
von Gasen wurden auch fiir weitergehende FEL-
Photonendiagnostik genutzt. Um zum Beispiel
Information {iber die Gré8e von Mikrofokussen
zu erhalten, wurde der Effekt ausgenutzt, dass
ein einzelner FEL-Puls einen signifikanten Anteil
der atomaren Targets im Fokalbereich durch
Photoionisation entvolkern kann. Dadurch steigt
das Ionisationssignal selbst fiir Einzelphotonen-
Prozesse nicht mehr linear mit der Pulsintensitat
an, sondern geht in Sattigung, woraus sich der
FEL-Strahlquerschnitt auswerten lésst [32]. Die
Zweiphotonen-Doppelionisation von Helium ist
dagegen zum Beispiel per se ein nicht-linearer
Prozess, der quadratisch mit der Bestrahlungs-
starke anwachst [20, 25], woraus die FEL-Puls-
dauer bestimmt werden kann [33].

(15]

(16]

(17]
(18]
(19]

(20]

(21]

(22]
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Einleitung

Die Erdatmosphire absorbiert den kurzwelligen
Teil des elektromagnetischen Spektrums, begin-
nend im Spektralbereich des Ultraviolett (UV)
bis in den Bereich der Réntgenstrahlung. Was fiir
das Leben auf der Erde einerseits ein wichtiger
Schutz ist, erschwert andererseits die Erforschung
des Weltraums: Messungen der Emission stellarer
Objekte in diesem Spektralbereich kénnen nur
aufSerhalb der Erdatmosphére vorgenommen
werden. Dabei ist dieser Teil des Spektrums von
elementarer Bedeutung, nicht nur fiir die Beob-
achtung und das Verstindnis astro- und solar-
physikalischer Prozesse, sondern auch wegen der
intensiven Wechselwirkung mit der duf3eren Erd-
atmosphdre und der entsprechenden klimatologi-
schen und atmosphérenchemischen Bedeutung.
Um verléssliche und vergleichbare Messungen
weltraumbasierter Instrumente zu gewiéhrleisten,
miissen diese sorgfiltig charakterisiert und auf
radiometrische Normale riickgefiihrt werden.
Seit nunmehr Giber 20 Jahren hat sich die PTB im
Rahmen zahlreicher Forschungskooperationen
mit externen Partnern eine weltweite Spitzenpo-
sition in der Charakterisierung von Weltraumin-
strumentierung mit Synchrotronstrahlung in den
Spektralbereichen vom UV bis zum Réntgenbe-
reich erarbeitet. Mit unterschiedlichen Techni-
ken wurde eine Reihe von Missionen - mit dem
Schwerpunkt Sonnenradiometrie - radiometrisch
unterstiitzt. Ein weiterer Schwerpunkt ist speziell
im Rontgenbereich die Charakterisierung abbil-
dender rontgenoptischer Elemente, wofiir ein
eigener Strahlrohrzweig durch die europaische
Weltraumagentur ESA beauftragt wurde. Bild 1
gibt eine Auswahl von Instrumenten, die durch
die PTB unter Nutzung von Synchrotronstrahlung
charakterisiert bzw. kalibriert wurden. Farblich
unterschieden sind dabei Instrumente, bei denen
quellengestiitzte (gelb) [1] bzw. empfingerge-
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stiitzte (blau) [2] Methoden zur Verwendung
kamen. Beginnend mit der Bereitstellung und
Kalibrierung von Transfernormalen fiir das Solar
and Heliospheric Observatory (SOHO) in 1994 [3]
wurden Methoden und Instrumentierung kon-
tinuierlich weiterentwickelt. Seit 2013 steht an

der Metrology Light Source (MLS) ein dedizierter
Vakuumtank zur Kalibrierung von Fluginstrumen-
ten mit bis zu 1,20 m Lange und 100 kg Masse zur
Verfiigung (Bild 2), der erstmals zur Kalibrierung
der Spektrometer des in 2017 startenden Solar
Orbiter (SolO) eingesetzt wird, der direkten Nach-
folgemission fiir SOHO.

Quellengestiitzte Kalibrierung von Spektro-
graphen fiir die Sonnenradiometrie

Die quellengestiitzte Kalibrierung von Weltraum-
Spektrographen kann entweder direkt mit der
berechenbaren, priméren Strahlung des Elektro-
nenspeicherrings oder mithilfe von Transferstrah-
lungsquellen erfolgen, die ihrerseits riickfiihrbar
auf den Elektronenspeicherring als priméres
Strahlernormal kalibriert sind. Eine Kalibrierung
mit der ersten Methode muss zwangsldufig am Ort
des Elektronenspeicherrings erfolgen, sodass dort
die notige Infrastruktur (z. B. eine entsprechende
Vakuumkammer, Reinraum-Umgebung etc.)
vorhanden sein muss. Die MLS stellt mit ihren
flexiblen Betriebsmodi eine ideale Quelle fiir diese
Aufgabe dar. So lasst sich die spektrale Strahlstdrke
tiber einen weiten Bereich durch entsprechende
Anpassung des Elektronenstromes variieren. Dies
erlaubt z. B. Untersuchungen zur Linearitat und
zum Sattigungsverhalten im Ansprechverhalten
des Spektrometers. Durch Anpassung der Elek-
tronenenergie lasst sich der spektrale Verlauf der
Strahlung verdndern. An der MLS kann die Elek-
tronenenergie vom Nominalwert von 630 MeV

bis ca. 105 MeV reduziert werden, sodass kiirzere
Wellenldngen, die ggf. zu hoheren Beugungsord-
nungen im zu kalibrierenden Spektrographen
fithren wiirden, erheblich unterdriickt werden. Ein
Vorteil der direkten Kalibrierung ist, dass auf den
L2Umweg“ der Transferquellen verzichtet werden
kann und sich so im Prinzip kleinere Unsicherhei-
ten erreichen lassen. Auch ist die Kalibrierung bei
allen Wellenldngen méglich, da die Synchrotron-
strahlung ein kontinuierliches ,weifles” Spekt-
rum liefert. Schliefilich lassen sich auch grof3e
Eingangsaperturen der Instrumente ausleuchten.
Beachtet werden muss aber, dass die Synchrotron-
strahlung hochgradig polarisiert ist, sodass ggf.
zwei Kalibrierungen unter zwei um 90° verschie-
denen Orientierungen senkrecht zur einfallenden
Strahlung erfolgen miissen. Auch kénnen auf-
grund des weiflen Spektrums bei Verwendung von
Gitterspektrographen hohere Beugungsordnungen
auftreten, die durch geeignete Methoden unter-

driickt werden miissen. Ein Beispiel dazu ist die
Kalibrierung des Spektrographen SPICE (SPectral
Imaging of Coronal Environment) [4] der Solar-
Orbiter-Mission. Der Spektrograph arbeitet in
diversen Wellenldngenabschnitten im Spektralbe-
reich von ca. 45 nm bis 110 nm. Mit der Synchro-
tronstrahlung lisst sich die volle Eingangsapertur
von 43,5 mm mal 43,5 mm ausleuchten, was mit
den vorhandenen Transferstrahlern nicht méglich
wire. Fiir die Kalibriering des Wellenldngenab-
schnittes um 100 nm kann die Kalibrierung bei
einer reduzierten Elektronenenergie bei 150 MeV
erfolgen. Dadurch ldsst sich das Intensitatsverhalt-
nis von 50-nm-Photonen zu 100-nm-Photonen
um ca. zwei Groflenordnungen senken, im Ver-
gleich zum Betrieb der MLS bei Nominalenergie,
und mogliche héhere Beugungsordnungen in ihrer
Intensitét stark reduzieren.

Herausragende Beispiele fiir die Kalibrie-
rung mit von der PTB zur Verfiigung gestellten
Transferstrahlerquellen stellten die Kalibrierung
der Spektrographen CDS (Coronal Diagnostic
Spectrometer) [5] und SUMER (Solar Ultraviolet
Measurement of Emitted Radiation) [6] der SOHO-
Mission dar. Deren Kalibrierung erfolgte in den
jeweiligen Instituten der Instrumentenentwickler
(fiir SUMER am Max-Planck-Institut fiir Sonnen-
systemforschung, MPS, und fiir CDS am Ruther-
ford Appleton Laboratory, RAL). Die Kalibrierung
der SOHO-Spektrographen wurde spéter mehr-
mals mithilfe der NASA-Hohenforschungsrakete
SERTS (Solar EUV Rocket Telescope and Spectro-
graph) validiert, deren Kalibrierung wiederum am
RAL in Kooperation mit der PTB durch Einsatz
der CDS-Strahlungsquelle erfolgte. Viele weitere
Beispiele fiir die quellengestiitzte Kalibrierung von

Bild 2:

GrofB3er Vakuumtank zur Kalibrierung von Weltrauminstrumentierung an der
MLS. Zum Be- und Entladen steht der Tank in einer entsprechenden Reinraum-
Umgebung.
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Bild 3:

Blick aus Richtung der MLS in den zur quellengestiitzten Kalibrierung von Welt-
rauminstrumenten genutzten Bereich der MLS-Messhalle. Im Hintergrund oben
rechts sieht man den groBen Tank (Bild 2). Der Tank ist am Ende des Strahlroh-
res zur Nutzung der direkten, berechenbaren Strahlung der MLS angeflanscht.
Alternativ kann auch z.B. die SUMER-Transferquelle, im Bild unten rechts, in den
Strahlengang gebracht werden. Diese Quelle kann am benachbarten Messplatz,
im Bild links oben, rickfihrbar zur MLS kalibriert werden [1].

32

Spektrometern sind in Bild 1 aufgefiihrt. Dabei
wurden die SUMER-Quelle, die CDS-Quelle oder
kalibrierte Deuteriumlampen als Transferstrahler
verwendet.

Die oben genannten SUMER- und CDS-Trans-
ferquellen basieren auf einer Hohlkathodenent-
ladung. Die Hohlkathode muss nach einigen 10
Stunden Betriebsdauer gewartet werden, d. h.
die Kathode getauscht und die Anode gereinigt
werden. Eine Kalibrierung mithilfe von Transfer-
quellen im PTB-Labor statt im Heimatlabor des
Instrumentenentwicklers bietet die Méglichkeit
der zeitnahen Rekalibrierung der Transferquelle
nach der Wartung, wodurch sich die mit Trans-
ferquellen erreichbaren Kalibrierunsicherheiten
substanziell verbessern lassen. Bild 3 gibt einen
Eindruck von dem Bereich des Labors an der MLS
mit den Strahlrohren bzw. Messplatzen M2a und
M2b [7], der fiir quellengestiitzte Radiometrie
genutzt wird.

Empfingergestiitzte Charakterisierung von
Weltrauminstrumentierung

Neben der quellengestiitzten Radiometrie [1], bei
der der Speicherring als berechenbares priméres
Strahlernormal dient, wird auch die empfangerge-
stiitzte Radiometrie mit Synchrotronstrahlung [2]
an den verschiedenen entsprechenden Strahlrohren
bei BESSY II und der MLS [7] zur Charakterisie-
rung und Kalibrierung von Instrumenten und Kom-
ponenten fiir Weltraumissionen eingesetzt. Radio-
metrische Groflen werden hierbei riickgefiihrt auf
elektrisch kalibrierte Kryoradiometer als primare

Empfiangernormale zur Messung absoluter Strah-
lungsleistungen monochromatisierter Synchrotron-
strahlung. Wie im optischen Spektralbereich haben
sich mittlerweile auch im Bereich von UV-, VUV-
und Rontgenstrahlung Halbleiterphotodioden als
die entsprechenden Transferempfangernormale eta-
bliert. Vorhandene, kommerziell erhéltliche Halblei-
terphotodioden vermdgen jedoch den Anspriichen
fiir die eigentlichen Detektionssysteme in diesen
kurzwelligen Spektralbereichen nicht in jeder Hin-
sicht gerecht zu werden. Allgemein werden an die
Strahlungsempfanger hohe Anforderungen an die
spektrale Empfindlichkeit und insbesondere an die
Strahlungsbestindigkeit gestellt. Im Einsatzbereich
der Weltrauminstrumentierung umfasst dies nicht
nur die Bestidndigkeit gegen die Intensitét der zu
detektierenden Strahlung, sondern insbesondere
auch gegen Partikelbestrahlung (z.B. Protonen),
denen sie in jhrer Einsatzumgebung ausgesetzt
sind [8]. Besondere Anforderungen ergeben sich
dariiber hinaus beispielsweise aus der Forderung,
dass die Detektoren unempfindlich gegeniiber sicht-
barer und infraroter Strahlung sein sollten (solar
blind) [9]. Hierzu werden anstelle von Silizium
halbleitende Materialien mit einer grof3en ener-
getischen Bandliicke verwendet (wide band-gap
materials, zum Beispiel Aluminium-Gallium-
Nitrid), sodass die Energie der Photonen im sicht-
baren Spektralbereich nicht zur Erzeugung eines
Photostromes ausreicht. Fiir Spektrographen und
abbildende Teleskopsysteme werden bildgebende
Detektoren entwickelt, die eine ortsaufgeloste
Charakterisierung erfordern. Neben zeilenbasier-
ten Detektoren (Charged Coupled Device, CCD)
finden zunehmend Bauteile Verwendung, bei
denen jedes einzelne Pixel {iber eine nachgeschal-
tete on-chip-Elektronik separat ausgelesen werden
kann (Active Pixel Sensor, APS) [10].

Neben der Charakterisierung und Kalibrie-
rung der Strahlungsempfinger werden durch die
PTB auch optische Einzelkomponenten (Spiegel,
Filter, Beugungsgitter) fiir Raumfahrtinstrumente
vermessen, hinsichtlich ihrer spektralen Reflexion
bzw. Transmission oder Beugungseffizienz unter
Nutzung der in den PTB-Laboratorien vorhan-
denen Reflektometer [11]. Ebenso wie fiir die
Strahlungsempfénger ist auch bei den optischen
Komponenten die Bestrahlungsbestdndigkeit ein
wesentlicher Aspekt in der Anwendung. Durch die
Mbglichkeit zur Messung spektraler Eigenschaften
mit kleinen relativen Unsicherheiten (1 % oder
besser) kann die Bestrahlungsstabilitédt verschie-
dener reflektierender Beschichtungen bzw. von
Diinnschichtfiltern durch Messungen vor und
nach Bestrahlungen untersucht werden.

Komplette Spektrometersysteme kénnen eben-
falls empfangergestiitzt radiometrisch kalibriert
werden (Bild 1), indem monochromatisierte Strah-
lung verwendet wird. Ob ein Instrument sich eher



PTB-Mitteilungen 124 (2014), Heft 3

Radiometrische Charakterisierung von Weltrauminstrumentierung

fiir eine quellengestiitzte oder eine empfanger-
gestiitzte Kalibrierung eignet, kann dabei nicht
grundsatzlich beantwortet werden, sondern

héngt individuell von den Eigenschaften des
Spektrometers (wie z. B. Eingangsapertur, Winkel-
akzeptanz, Wellenlangenbereich, etc.) ab.

Rontgenastronomie

Gewohnliche Materie liegt im Universum grofi-
tenteils als heifles Gas vor. Bei Temperaturen von
mehr als 107 K emittiert das Gas besonders inten-
sivim Rontgenbereich. Da diese Strahlung die
Erdatmosphire nicht durchdringen kann, wird fiir
die Untersuchungen ein Rontgenobservatorium
im Weltraum mit hoher Empfindlichkeit, guter
spektraler Auflésung und einem groflen Sichtfeld
bendtigt. Durch die Beobachtung der Emissions-
linien verschiedener chemischer Elemente lassen
sich Aussagen iiber Entstehung und Entwicklung
von Schwarzen Lochern und weit entfernten
Galaxien unter dem Einfluss von dunkler Materie
und dunkler Energie gewinnen.

Zur Kalibrierung der Instrumente der beiden
existierenden Réntgensatelliten XMM-Newton
der ESA und Chandra der NASA hatte die PTB
bereits durch Messungen in ihrem fritheren Labor
bei BESSY I beigetragen [12, 13]. Derzeit werden
im PTB-Labor bei BESSY II Komponenten fiir

zukiinftige Rontgenmissionen der ESA untersucht.

Eine der nichsten Grofimissionen, die voraus-
sichtlich 2028 gestartet wird, hat das Thema ,,Das
heife und energetische Universum®. Dazu wurde

bereits als Missionskonzept das Advanced Telescope

for High-Energy Astrophysics (ATHENA) entwi-
ckelt [14], das auf den Konzepten fiir die nicht
realisierten Missionen IXO (International X-ray
Observatory) und XEUS (X-ray Evolving Universe
Spectroscopy) basiert. Die angestrebte effektive
Spiegelfliche von ca. 2 m? entspricht bei streifen-
dem Einfall fiir z. B. 1-keV-Strahlung einer echten
Spiegelfliche von 600 m?, die mit kleinen Formab-
weichungen und hoher Steifigkeit bei gleichzeitig

geringer Masse realisiert werden muss. Die Losung

besteht im Stapeln vieler kleiner Spiegelflachen.
Mit Si-Wafern, an deren Unterseiten sich Rippen
befinden, lassen sich Silizium-Poren-Opti-
ken (SPO) mit vielen Spiegelkanilen realisieren,
die eine Eintrittséffnung von typisch 1 mm? und
eine Linge von 70 mm haben (Bild 4, oben) [15].
Die Qualitdt der einzelnen Spiegelkanile ldsst
sich nur mit einem Nadelstrahl unter streifendem
Einfall zur reflektierenden Oberfliche untersu-
chen. Dazu wurde im PTB-Labor bei BESSY II
die X-ray Pencil Beam Facility (XPBF) aufge-
baut [7, 15]. Dort steht seit 2005 ein kollimierter
Rontgenstrahl (Durchmesser 100 um, Divergenz
< 5 urad) mit einer festen Photonenenergie
von 2,8 keV zur Verfiigung. Fiir spezielle

Untersuchungen konnen auch 1 keV oder 7,6 keV
eingestellt werden. Das zu untersuchende
Spiegelelement kann mithilfe eines im Vakuum
befindlichen Hexapods (Bild 4, unten), dessen
Bewegung mit zwei optischen Autokollimato-
ren tiberpriift wird, mit Reproduzierbarkeiten
von 2 um und < 5 prad positioniert werden. Im
Abstand von 5 m von der Optik befindet sich
eine rontgenempfindliche CCD-Kamera, mit der
sowohl der direkte als auch der reflektierte Strahl
registriert werden kann. Aus Position und Form
des reflektierten Strahls konnen Aussagen tiber die
lokale Qualitat der reflektierenden Oberfliche und
insbesondere iiber Formabweichungen gewonnen
werden.

Da fiir die IXO-Mission eine Fokalldnge von
20 m vorgesehen war, wurde 2010 eine weitere
Positioniermdglichkeit der CCD-Kamera in

Bild 4.

Oben: Silizium-Poren-Optik (SPO), die aus gestapelten Wafern mit Rippen auf der
Unterseite besteht.

Unten: SPO auf dem Hexapod der X-ray Pencil Beam Facility (XPBF).
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diesem Abstand realisiert. Fiir die als Wolter- [5] J. Hollandt, M. C. E. Huber, M. Kiihne:
Teleskop ausgelegten Spiegelsysteme, die zwei Metrologia 30, 381 (1993)

Reflexionen beinhalten, bedingt dieser Abstand [6] K. Wilhelm, P Lemaire, U. Feldmann, J. Hollandt,
bei einem Einfallswinkel von bis zu 1,4° eine U. Schiihle, W. Curdt: Appl. Opt. 36, 6416 (1997)
vertikale Translation der Kamera um 2 m bei [7]1 M. Richter, G. Ulm: PTB-Mitteilungen 124,
gleichzeitiger Neigung um 5,6°. Auch wenn Heft 3, 3 (2014)

gezeigt werden konnte, dass aus den Messungen [8] A. BenMoussa et al.: IEEE Trans. Nucl. Sci. 60,
im kurzen Abstand von 5 m unter bestimmten 3907 (2013)

Bedingungen auf groflere Abstdnde extrapoliert [9] A. BenMoussa et al.: Diamond & Related
werden kann [16], ist fiir die ATHENA-Mission Materials 18, 860 (2009)

ein weiteres Strahlrohr mit einem Kameraabstand [10] A. BenMoussa et al.: IEEE Trans. Electron

von ca. 13 m geplant. Devices 60, 1701 (2013)

Neben diesen Messungen an der XPBF werden [11] M. Krumrey, L. Cibik, A. Fischer, A. Gottwald,
auch im Rontgenbereich einerseits Spiegel und U. Kroth, E. Scholze: PTB-Mitteilungen 124,
Spiegelbeschichtungen untersucht [17], anderer- Heft 3, 35 (2014)
seits Detektoren wie z. B. DEPFET-Detektoren [12] S. Serej, E. Kellogg, R. Edgar, F. Scholze, G. Ulm:
fiir die Merkur-Mission MIXS [18], pnCCDs fiir Proc. SPIE 3765, 777 (1999)
eROSITA [19] oder Szintillationsdetektoren fiir [13] L. Striider et al.: A&A 365, L18 (2001)
das Fermi-Gamma-Teleskop [20] kalibriert. [14] D. D. M. Ferreira, A. C. Jakobsen,

E E. Christensen, B. Shortt, M. Krumrey,
J. Garnaes, R. B. Simons: Proc. SPIE 8443,
84435E (2012)

[15] M. Krumrey, L. Cibik, P. Miiller, M. Bavdaz,
E. Wille, M. Ackermann, M. J. Collon:
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Reflektometrie mit Synchrotronstrahlung

Michael Krumrey*, Levent Cibik, Andreas Fischer, Alexander Gottwald,

Udo Kroth, Frank Scholze

Einleitung

Hochwertige Reflexionsmessungen zur Charak-
terisierung von optischen Komponenten, zur
Schichtdickenbestimmung oder zur Bestim-
mung optischer Konstanten von Festkorpern
und diinnen Schichten dienen einer Vielzahl von
Anwendungen. Bei den zu messenden Objekten
kann es sich um Spiegel oder andere reflektie-
rende Objekte wie Beugungsgitter oder Kristalle
handeln, aber auch um (Folien-)Filter, deren
Transmissionsgrad oft mit der Wellenlinge um
viele Groflenordnungen variiert. Die Reflekto-
metrie mit Synchrotronstrahlung hat in der PTB
eine lange Tradition, erste Messungen wurden
bereits 1986 bei BESSY I durchgefiihrt [1]. Derzeit
werden an den Strahlrohren im PTB-Labor bei
BESSY II und bei der MLS vier Reflektometer
betrieben. Dieser Beitrag gibt einen Uberblick
tiber diese Gerdte und deren Eigenschaften, die
Messverfahren und erreichbaren Messunsicher-
heiten sowie die verschiedenen Anwendungen
der Reflektometrie im Rontgen-, EUV- und
VUV-Bereich.

Tabelle 1:
Zusammenstellung wesentlicher Eigenschaften der PTB-Reflektometer.

Messplitze fiir Reflektometrie + Dr. Michasl Krumrey,

Arbeitsgruppe
,Rontgenradiome-
trie“, E-Mail: michael.
krumrey @ptb.de

Reflektometrie kann an allen Strahlrohren fiir
Empfingerkalibrierung durchgefiihrt werden.
[2, 3]. An diesen Messplatzen steht Strahlung von
hoher spektraler Reinheit zur Verfiigung, raumlich
gut definiert ohne Streulichthalo und mit hoher
zeitlicher Stabilitdt. Aulerdem haben die Mono-
chromatoren eine sehr gute Reproduzierbarkeit
der Energie- bzw. Wellenldngeneinstellung. Da bei
der Charakterisierung optischer Komponenten oft
auch orts- und winkelabhéngige Eigenschaften zu
messen sind, konnen Strahlgréfie und Divergenz
wesentliche Bedeutung erlangen. Fiir Anwendun-
gen im Rontgenbereich unter streifendem Strah-
lungseinfall ist dabei eine gute Winkelauflosung oft
wichtiger als eine besonders gute Ortsauflosung auf
den Proben. Dieses wurde bei der optischen Ausle-
gung der Strahlrohre jeweils speziell berticksichtigt.
Fiir die Charakterisierung optischer Komponen-
ten stehen vier Reflektometer zur Verfiigung, mit
denen die zu untersuchende Probe in allen Freiheits-
graden positioniert werden kann. Die wesentlichen
Eigenschaften sind in Tabelle 1 zusammengefasst.

Strahlrohr Polarisation Max. Probengroflie und -masse Sonstiges
2
VUV-Reflektometer [6] NIM MLS beliebig (Sllfgs mm) Probenschleuse
EUV-Reflektometer [4] | EUVR MLS S 220 mm 0 am EUVR-Strahlrohr
50 kg fest installiert
2
EUV-Ellipso-Scatterometer | SX700 BESSY II beliebig (190 mm) Probc?nsc'hleuse,
5 kg Polarisationsanalysator
FCM (150 mm)? Probenschleuse,
Rontgen-Reflektometer [5] | (PGM) S 5kg Rontgendetektor fiir
BESSY II Einzelphotonenzahlung
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Tabelle 2:

Das EUV-Reflektometer [4] ist aufgrund seiner
Grof8e fest am EUVR-Strahlrohr an der MLS
installiert. Das Rontgenreflektometer [5] wird am
FCM-Strahlrohr und am PGM-Monochromator
des PTB-Undulators bei BESSY II eingesetzt. Das
VUV-Reflektometer [6] kann um die optische
Achse gedreht werden und erlaubt Messungen mit
beliegiger Polarisationsorientierung. Es wird an
der NIM-Strahlfithrung der MLS verwendet. Auch
am neuen EUV-Ellipso-Scatterometer, das am
SX700-Strahlrohr eingesetzt wird, kann jede belie-
bige lineare Polarisationsrichtung gewéhlt werden.

Messverfahren und Unsicherheiten

Im Gegensatz zur Quellen- oder Empfingerka-
librierung werden fiir die Reflektometrie keine
Normale benétigt, da es sich hier um Rela-
tivmessungen der Intensitdt des reflektierten
(beziehungsweise bei Filtern oder teilreflektie-
renden Proben transmittierten) Strahls zu der des
einfallenden Strahls handelt. Trotzdem sind auch
hier zum Erreichen von geringeren Messunsicher-
heiten diverse Einflussgréfien zu beachten. Bei der
einfallenden Strahlung ist dies, neben der auch
fiir die Empfingerkalibrierung wichtigen Stabili-
tdt und spektralen Reinheit, die Strahldivergenz
und die spektrale Bandbreite. Beim Reflektometer
kommt es neben der Genauigkeit der Winkelein-
stellung auch auf die Homogenitit und Linearitat
der verwendeten Detektoren an (meist Halbleiter-
Photodioden) sowie auf die Linearitat der zuge-
horigen Amperemeter. Eine Ubersicht iiber die
an den verschiedenen Strahlrohren erreichbaren
Messunsicherheiten zeigt Tabelle 2.

Zusammenstellung typischer Messunsicherheiten

Anwendungen
Rontgenbereich

Im Rontgenbereich wird der Reflexionsgrad

von Spiegeln zur Anwendung in der Astrophy-

sik [7] oder der Plasmadiagnostik [8] untersucht.
Auflerdem werden optische Komponenten fir die
Nutzung an anderen Synchrotronstrahlungsquellen
betrachtet [9]. Die derzeitige Hauptanwendung der
Reflektometrie im Rontgenbereich ist jedoch die
Dickenbestimmung von Nanoschichten, die z. B.
in der Nanotechnologie, in der Halbleiterindustrie
und in der optischen Industrie bei der Herstellung
von Spiegeln und optischen Vergiitungen eine
wichtige Rolle spielen. Die Funktion der Schicht
hingt dabei oft entscheidend von deren Dicke ab.
Die Rontgenreflektometrie (X-ray reflectometry,
XRR) ist fiir Schichtdickenbestimmungen ein eta-
bliertes, zerstorungsfreies Verfahren [10]. Wie in
Bild 1 dargestellt, tritt bei einem Schicht-Substrat-
System Reflexion sowohl an der Oberflache der
Schicht als auch an der Grenzflache Schicht-Sub-
strat auf. Fiir die meist unter flachem Winkel zur
Oberflache einfallende Rontgenstrahlung kommt
es gemdf der Braggschen Gleichung zu konstrukti-
ver Interferenz, wenn der Weg der Strahlung in der
Schicht mit der Dicke d ein ganzzahliges Vielfa-
ches der Wellenldnge A betragt: m-A=2-n-d-sin®,.
Dabei ist # der Brechungsindex der Schicht und 0,
der Winkel in der Schicht, der sich vom dufleren
Einfallswinkel ®, durch die Brechung unterschei-
det. Deren Einfluss ist jedoch gering, da n im
Rontgenbereich zwar kleiner als 1 ist, sich von 1
aber meist nur um Werte < 10"* unterscheidet.

fur die Bestimmung des Reflexionsgrades.

Strahlrohr NIM EUVR $X700 FCM
Speicherring MLS MLS BESSY II BESSY IT
Typische Wellenldnge / nm 300 13,5 13,5 0,2

relativer Standardmessunsicherheitsbeitrag u / %

Reflexionsgrad

Stabilitdt der Strahlungsleistung 0,14 0,01 0,03 0,01
Winkeleinstellung und Strahldiver-

0,01 0,01 0,01 0,20
genz
Homogenitit des Detektors 0,06 0,06 0,06 0,20
Falschlicht (Hohere Harmonische des 012 012 012 <001
Monochromators und Streulicht) ’ ’ ’ ’
relative Messunsicherheit fiir den

0,20 0,14 0,14 0,30
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Bei entsprechenden optischen Konstanten kann es
an der Grenzfliche auch zu einem Phasensprung
kommen, wobei sich die Bedingungen fiir Minima
und Maxima umkehren.

In jedem Fall zeigt der Reflexionsgrad bei fester
Wellenlénge als Funktion des Einfallswinkels cha-
rakteristische Oszillationen, aus deren Periode die
Schichtdicke bestimmt wird. Die Riickfithrbarkeit
der Schichtdickenbestimmung, also einer Langen-
messung, ergibt sich aus der Wellenldngenkalibrie-
rung des Monochromators, die wiederum iiber die
Bragg-Riickreflexion an einem Silizium-Einkristall
auf dessen Gitterkonstante riickgefithrt werden
kann [11], sowie der Kalibrierung des Gonio-
meters im Reflektometer durch ein kalibriertes
Spiegelpolygon unter Verwendung eines elektroni-
schen Autokollimators.

Bild 2 zeigt die experimentelle Realisierung im
Rontgen-Reflektometer mit einer ganz speziellen
Probe: eine Kugel aus isotopenreinem Silizium
mit einem Durchmesser von 95 mm, die tiber die
Bestimmung der Avogadro-Konstante der Neude-
finition der Einheit Kilogramm dienen soll [12].
Mit XRR wird die Dicke der unvermeidlichen
Siliziumoxidschicht auf der Kugeloberfliche
bestimmt. Auf dem Oxid befindet sich dariiber
hinaus eine ebenfalls unvermeidliche, kohlen-
stofthaltige Kontaminationsschicht. Um beide
Schichtdicken voneinander trennen zu kénnen,
werden die Messungen mit fokussierter Undula-
torstrahlung am PGM-Strahlrohr bei BESSY II
bei verschiedenen Energien um die Sauerstoff-
Absorptionskante im Bereich von 480 eV bis
560 eV durchgefiihrt [13]. In diesem Bereich
andern sich die optischen Eigenschaften des
Oxides stark, wihrend die fiir Silizium und fiir die
Kontaminationsschicht weitgehend konstant sind.
Fiir diese Energien kann auflerdem mit Einfalls-
winkeln bis zu 40° gearbeitet werden, was die
Messungen auf der stark gekriimmten Oberfliche
erst ermoglicht. Der gemessene Reflexionsgrad
ist in Bild 3 dargestellt. Die Oszillationen sind
besonders nahe der Absorptionskante (529 eV)
sehr ausgeprigt. Obwohl sich die Photonenenergie
nur um etwa 20 % dndert, sind die Kurven sehr
unterschiedlich. Aus dem ebenfalls dargestellten
simultanen Fit [11] ergibt sich fiir das Oxid eine
Dicke von 7,1 nm und fiir die Kontaminations-
schicht eine Dicke von 0,3 nm. Die Unterschei-
dung der Schichten ist nur durch die Messung bei
mehreren Photonenenergien moglich, bei einer
einzigen Energie lasst sich nur die Gesamtschicht-
dicke bestimmen.

Ahnliche Vorteile durch die Wahl der Photonen-
energie konnen sich z. B. bei Cu- und Ni-Doppel-
schichten auf einem Si-Substrat ergeben. Wihrend
mit der bei Laborrontgenquellen tiblichen Cu-Ka-
Strahlung aus dem Verlauf des Reflexionsgrades
nur die Gesamtdicke bestimmt werden kann

(Bild 4, oben), zeigt eine Messung bei 8400 eV,
also bei einer Photonenenergie zwischen den
K-Absorptionskanten von Ni (8333 eV) und Cu
(8980 eV), die fiir Doppelschichten charakteris-
tische Doppelstruktur (Bild 4, unten), aus der
die einzelnen Schichtdicken gewonnen werden
konnen [14].

Zur Schichtdickenbestimmung von organischen
Schichten auf oxidierten Silizium- Wafern eignet
sich, ebenso wie fiir SiO,-Schichten auf planen
Oberflichen, eine Photonenenergie von 1841 eV,
also direkt oberhalb der Si-K-Absorptionskante,
da hier durch die Verschiebung der Kante im Oxid
der Kontrast der optischen Konstanten von Si und
SiO, besonders grof3 ist [15, 16]. Fiir komplexe
Systeme kann die Auswertung auch iiber eine Fou-

Bild 1:

Prinzip der Réntgen-
reflektometrie zur
Schichtdickenbe-
stimmung: Durch die
Wegdifferenz der an
Ober- und Grenz-
flache reflektierten
Strahlung entstehen
Interferenzen (Bild 3).

substrate

4

Bild 2:

Blick in das Réntgenreflektometer mit einer Kugel, die fur die Bestimmung der
Avogadrokonstanten verwendet wird. Wenn die Probenoberflaiche um den Winkel
© zum einfallenden Strahl gedreht wird, muss der Detektorarm um den Winkel 26
gedreht werden, um den reflektierten Strahl zu erfassen. Auf dem Detektorarm
sind die verschiedenen Detektoren (Photodioden mit und ohne Eingangsspalt und
ein Silicium-Driftdetektor zum Zahlen von Photonen) zu erkennen.
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Bild 3:

riertransformation des oszillatorischen Anteils des
gemessenen Reflexionsgrads deutlich oberhalb des
kritischen Winkels fiir die Totalreflexion erfolgen
(Bild 5 oben). Die in Bild 5 (unten) sichtbaren
Peaks entsprechen der Dicke von Einzelschichten
oder Schichtgruppen, der Peak bei der grofiten
Korrelationsldnge entspricht der Gesamtschichtdi-

X 480 eV
+ 529 eV
+ 538 eV
A 560 eV

10 15 20 25 30
Grazing Incidence Angle / °

Gemessener Reflexionsgrad einer thermisch oxidierten Avogadro-Kugel bei ver-
schiedenen Photonenenergien um die Sauerstoff-Absorptionskante und Ergebnis

des simultanen Fits.
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Bild 4:
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Gemessener und gefitteter Reflexionsgrad einer Cu-Ni-Doppelschicht auf Si. Bei

8048 eV (oben) unterscheiden sich die optischen Konstanten der beiden Elemen-

te kaum, erst bei 8400 eV (unten) ist die charakteristische Doppelstruktur einer
Doppelschicht zu erkennen.
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cke. Aus der Kombination der Maxima lassen sich
die einzelnen Schichtdicken bestimmen [17].

Insgesamt bietet die Rontgenreflektometrie die
Mbglichkeit, Schichtdicken im Nanometer-Bereich
mit relativen Unsicherheiten bis hinunter zu etwa
1 % zu bestimmen. Durch die Verwendung mono-
chromatisierter Synchrotronstrahlung ist dies auch
fiir Schichtkombinationen maglich, fiir die mit
konventioneller Rontgenstrahlung kein hinrei-
chender Kontrast zu beobachten ist.

EUV-Bereich

Das Hauptarbeitsgebiet im EUV-Bereich ist seit
vielen Jahren die Charakterisierung von optischen
Komponenten und Detektoren fiir die EUV-Litho-
graphie. Diese Arbeiten sind in einem eigenen
Artikel dargestellt [18]. Ganz allgemein bietet die
kurzwellige Strahlung aber auch vielféltige Anwen-
dungsmoglichkeiten bei der Charakterisierung von
Mikro- und Nanostrukturen, auch diese Anwen-
dung wird an anderer Stelle in diesem Heft einge-
hend dargestellt [19]. Prinzipiell sind im EUV-
Spektralbereich die gleichen Messungen moglich
wie mit hirterer Rontgenstrahlung, die kritischen
Winkel fiir die Reflexion sind aber gréf3er und
man kann somit bei steileren Einfallswinkeln
messen. Dies ist von Vorteil etwa bei gekriimmten
Oberflichen, wie im Falle der oben erwahnten
Siliziumkugel, oder kleinen Proben. Eine weitere
Besonderheit des Spektralbereichs von EUV und
weicher Rontgenstrahlung ist, dass zwar der Refle-
xionsgrad fiir alle Materialien unter senkrechtem
Einfall praktisch verschwindend klein ist, durch
den Aufbau von Multi-Schicht-Bragg-Reflektoren
der Reflexionsgrad im Maximum der Resonanz
jedoch deutlich {iber 50 % liegen kann, was den
Aufbau spiegeloptischer Systeme mit grofier
numerischer Apertur und grofiem Gesichtsfeld
erlaubt, dhnlich wie etwa im UV- oder VUV-
Bereich. Die wichtigste Anwendung dafiir ist die
EUV-Lithographie fiir die Halbleiterindustrie bei
einer Wellenlange von 13,5 nm [18]. Es gibt aber
auch Multi-Schicht-Systeme optimiert fiir Refle-
xion bei kiirzeren Wellenldngen, zum Beispiel bei
3 nm im sogenannten ,,Wasserfenster zwischen
den Absorptionskanten von Kohlenstoff und Sau-
erstoff. In diesem Spektralbereich lassen sich sehr
gut organische Substanzen in wéssriger Umgebung
untersuchen und zum Beispiel mikroskopisch
hochauflésend abbilden. Fiir eine Optimierung der
entsprechenden auf Schichtsystemen basierenden
Optiken ist es notwendig, deren optische Material-
eigenschaften zu untersuchen. Dies kann durch die
Messung des winkelabhéngigen Reflexionsgrades
unter Nutzung der Fresnel-Gleichungen gesche-
hen. Mit dem Brechungsindex in seiner komplexen
Form n=1- 6§+ i flassen sich die Formeln auch
fiir den Fall absorbierender Medien einheitlich
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darstellen, durch rekursive Anwendung auch fiir
Mehrfachschichten. Der Reflexionsgrad R einer
dicken Schicht ldsst sich fiir S- bzw. P-polarisierte
Strahlung, die aus dem Vakuum unter dem hier
auch fiir komplexe Werte definierten Winkel 0,
zur Oberflache auftrifft, berechnen nach:

. . . 2
R :|sm@1 —(1—6+zﬂ)sm@2|

1
*|sin®, +(1-5+iB )sin6, | W

o _|1=5+iB)sin®, —sine,

- : 2
" |sin®, +(1-6 +ip)sinG, | @

Dabei ist ©®, der Winkel in der Schicht, der sich
mit dem Brechungsgesetz in seiner komplexen
Form berechnen ldsst gemaf3 [20]:

=— 3)

Ein Beispiel fiir die Bestimmung der optischen

Konstanten aus winkelabhéngigen Reflexionsmes-

sungen ist in Bild 6 fiir eine dicke SiO,-Schicht
gezeigt. Man beachte die deutlichen Abweichun-
gen der gemessenen optischen Konstanten im
Spektralbereich von 7 nm bis 16 nm von den
allgemein genutzten tabellierten Werten [21].
Eine andere Anwendung der Reflektometrie
im EUV-Bereich zeigt Bild 7. Hier wurde die
spekulare Reflexion an einer Gitterstruktur mit
rechteckigem Linienprofil gemessen [22]. Die

Interferenz der an den Oberflichen der Linien und
auf den Grundflichen der Griben reflektierten
Teilwellen fiihrt, wie oben fiir die Reflexion von
einer homogenen Schicht beschrieben, zu einem
Interferenzeffekt, der in diesem Falle die Bestim-
mung der Linienhéhe erlaubt.
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Bild 5:

Si-Wafer mit SiO,-Schicht und organischer Doppelschicht: Gemessener Reflexi-
onsgrad (oben) und Fouriertransformation des oszillatorischen Anteils (unten). Die
Peaks entsprechen einzelnen Schichten und Schichtgruppen, als Einzeldicken
ergeben sich 20,5 nm (SiO,), 52,3 nm (FMOC) und 50,5 nm (Irganox 1010).
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Bild 6:

Bestimmung der optischen Konstanten ¢ und 8 von SiO, (Brechungsindex n =1 - § + i ) im Spektralbereich von 7 nm bis 16 nm aus dem Refle-
xionsgrad Ry in Abhangigkeit vom Einfallswinkel ®; zur Oberfléche. Links sind einige der Messkurven bei verschiedenen Wellenlangen gezeigt,
aus denen fir jede einzelne Wellenlédnge die rechts gezeigten Werte fiir § (blaue Kreise) und §8 (rote Punkte) ermittelt wurden. Zum Vergleich
sind tabellierte Daten aus der Literatur [19] gezeigt. Die gestrichelten und durchgezogenen Linien links stellen die Anpassung der Messpunkte
mit den alten und den neuen optischen Daten dar.
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Reflexionsgrad eines geatzten Silizium-Liniengitters als Funktion des Einfallswin-
kels bei 13,5 nm. Aus den Oszillationen lasst sich eine Linienhéhe von 114 nm

tiefe der Strahlung sehr gering, je nach Wellen-
linge und Material nur einige 10 Nanometer oder
geringer, sodass die optischen Eigenschaften iiber-
wiegend von der Qualitdt der unmittelbaren Ober-
flache bestimmt sind. Tiefenprofile und Multi-
Schichtsysteme haben dagegen, anders als in den
kurzwelligeren Spektralbereichen, eine nachran-
gige Bedeutung. Neben der direkten Bestimmung
des Reflexionsgrades fiir Anwendungen oder

fir Referenzspiegel liefert der Verlauf des spek-
tralen Reflexions- bzw. und Transmissionsgrads
auch hier Daten zur Bestimmung der optischen
Konstanten von Festkorpern bzw. diinnen Schich-
ten [23]. Auch grundlegende Untersuchungen

der elektronischen Zustinde (Bandliicken) eines
Festkorpers sind moglich, wobei die Variation der
Temperatur wahrend der Messung beispielsweise
Aufschluss tiber unterschiedliche physikalische

bestimmen. Ursachen von Absorptions- und Reflexionsprozes-
sen zuldsst [24, 25]. Die Moglichkeit zur Messung
UV-/VUV-Bereich des polarisationsabhingigen Reflexionsgrads als
Funktion des Einfallswinkels erlaubt die gezielte
Im Bereich der UV- und Vakuum-UV-(VUV-) Untersuchung und Entwicklung polarisieren-
Strahlung, d. h. im Wellenldngenintervall zwischen der optischer Elemente. Ein Beispiel hierzu sind
40 nm und 400 nm, werden an dem Normal- Polarisationsspiegel fiir die Wasserstoff-Lyman-
Incidence-Monochromator-Messplatz (NIM) fiir a-Wellenldnge bei 121,6 nm, die in der stellaren
Empfangerkalibrierung [2, 3] routineméflig auch Astrophysik eine herausragende Bedeutung besitzt
optische Komponenten (z. B. Spiegel, Filter, Dis- (Bild 8) [26].
persionsgitter) mit Reflexions- und Transmissions- Das Polarisationsvermégen P wird dabei berech-
messungen untersucht. Die reflektierende Schicht ~ net als:
ist dabei meist metallisch, aber auch Metallkarbide
oder dielektrische Schichten fiir wellenlingen- P= Ry~ R, (4)
selektive Reflexion bzw. Anti-Reflexionsbeschich- R, +R,
tungen (AR-Beschichtungen) finden Verwendung.
Insbesondere im VUV-Spektralbereich, d. h. fiir Die Messung erfordert eine vorangehende Bestim-
Wellenldngen Kkleiner als 200 nm, ist die Eindring-  mung des Polarisationsgrades der monochroma-
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Bild 8:

Gemessene Eigenschaften eines MgF,-Reflexionspolarisators.
a) Polarisationsvermégen fiur die Wasserstoff-Lyman-Alpha-Wellenlange von 121,6 nm als Funktion des Einfallswinkels.
b) Reflexionsgrad und Polarisationsvermdgen im Wellenlangenbereich zwischen 80 nm und 140 nm.

Die Linien geben jeweils den Bereich der Standardmessunsicherheit an.
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Reflektometrie mit Synchrotronstrahlung

tisierten Synchrotronstrahlung. Diese Techniken
bilden auch die Basis fiir die VUV-Ellipsometrie
[27], bei der die Anderung der Polarisation bei
der Reflexion gemessen wird, um daraus Schicht-
dicken und Materialeigenschaften zu bestimmen.
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TECHNOLOGIEANGEBOTE

Kleinste Ausfiihrung (Durchmesser 34 mm)
einer Referenzausgasungsprobe fur Wasser-
dampf mit 6-107 mbar L/s

Vorteile

* Konstante Ausgasungsraten
von 108 Pa L/s bis zu
10* Pa L/s

» \ergleichbarkeit von
Messungen an verschiedenen
Standorten

* Ruckfuhrung auf ein
nationales Normal

Ansprechpartner:

Dr. Bernhard Smandek
Technologietransfer

Telefon: +49 531 592-8303

Telefax: +49 531 592-69-8303
E-Mail: bernhard.smandek@ ptb.de

Dr. Karl Jousten

Arbeitsgruppe Vakuummetrologie
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E-Mail: karl.jousten@ptb.de
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Referenzausgasungsprobe

Die verlissliche, quantitative Messung von Ausgasraten von Vaku-
umkomponenten hat in den letzten Jahren erheblich an Bedeutung
gewonnen. Mit der neuen Referenzausgasungsprobe der PTB lassen
sich solche Ausgasratenmesssysteme kalibrieren und auf ein nationales
Normal riickfithren. Durch die kompakte Bauweise findet die Referenz-
ausgasungsprobe in vielfiltigen Einsatzszenarien Verwendung.

Technische Beschreibung

Die Bestimmung der Ausgasrate (,,outgassing rate®) in Vakuumsystemen
hat grofie Bedeutung, da die verbleibenden Spurengase mit den beab-
sichtigten technischen Prozessen in unerwiinschte Wechselwirkung treten
konnen. Quantitativen Ausgasratenmessungen mangelt es an der notwen-
digen metrologischen Qualitit der Quadrupol-Massenspektrometer und
daran, dass die Messverfahren nicht standardisiert sind und die Messgrofie
nicht riickgefiihrt ist. In der EUV-Lithographie z. B. oxidieren die einge-
setzten Rontgenspiegel bei Vorhandensein von Wasserdampf und Kohlen-
wasserstoffen so schnell, dass der Lithographieprozess unwirtschaftlich
wird. Bisherige Verfahren der Ausgasratenmessung sind zum Teil nur
schlecht vergleichbar und ungenau.

Die neue Referenzausgasungsprobe hingegen liefert einen genau bekann-
ten, konstanten oder iiber Jahre nur langsam abnehmenden Gasstrom. Sie
ist fiir die Ausgasung von einzelnen Gasen oder aber auch Gasmischungen
konzipiert. Die moglichen Ausgasraten von 10® Pa L/s bis zu 10 Pa L/s
entsprechen denen von iiblichen Vakuumkomponenten. Die Probe kann
wegen ihrer Kompaktheit an die gleiche Stelle wie ein zu messendes Objekt
platziert werden, sodass das Messsystem vor jeder Benutzung kalibriert
werden kann.

Anwendung

Die Referenzausgasungsprobe kann zur Validierung und Kalibrierung
von Ausgasratenmesssystemen im HV- und UHV-Bereich und fiir Ver-
gleichsmessungen unterschiedlicher Apparaturen eingesetzt werden. Auch
Partialdruckmessgerite konnen bei bekanntem Saugvermdgen des Vaku-
umsystems kalibriert werden.

Wirtschaftliche Bedeutung

»Lokale“ Losungen in der Halbleiterindustrie, der Raumfahrttechnik,
bei Vakuumanlagenbauern oder bei Hochenergiebeschleunigern werden
unnotig, weil die Systeme kiinftig mit der Referenzausgasungsprobe
kalibriert werden konnen und die Messergebnisse vergleichbar werden.
Doppelmessungen in verschiedenen Anlagen werden vermieden.

Entwicklungsstand

Das System wurde auf Laborebene getestet. Eine Patentanmeldung ist
eingereicht.
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Technologieangebote

Rontgenanalytik fur 450-mm-Wafer

Die Einfithrung der 450-mm-Technologie bei der Waferherstellung und
die weitere Verkleinerung kritischer Abmessungen erfordert verbesserte
Rontgenanalyse-Methoden. Daher hat die PTB eine Metrologie-Kam-
mer fiir die Charakterisierung von 450-mm-Wafern konzipiert, deren
Kernstiick ein mehrachsiger, zum Patent angemeldeter Manipulator ist.

Technische Beschreibung

Durch die Ubertragung modernster Herstellungstechnik auf grofiformatige
Wafer stofien Analyseverfahren an ihre Grenzen. Nur diese Vielzahl von
Rontgenmethoden, die in einer einzelnen Kammer integriert sind, erméog-
licht zum Beispiel die Identifizierung von analytischen Artefakten, von
wesentlichen Tiefeninformationen oder Verteilungen von Elementen.

Die neue PTB-Erfindung erméglicht durch die raumliche Stapelung von
translatorischen, rotatorischen und goniometrischen Bewegungskompo-
nenten mehrere Rontgenmethoden in das kleinstmégliche Volumen zu
integrieren. Gleichzeitig kann die Kristallorientierung des Siliziumkristalls
an jedem beliebigen Punkt des Wafers eingestellt werden. Innerhalb des
fiir die Branche vergleichsweise kleinen 1-m*-Footprints (Abmessung des
Einbauraums) kann eine vollstindige zweidimensionale Abtastung durch-
gefiihrt werden. Der Manipulator ermdglicht Bewegungen des Wafers zum
aktuell angewendeten Analyseverfahren.

Anwendung

Diese verschiedenen Analyseverfahren kénnen mittels des Manipulators
angewandt werden.

o TXRF - Totalreflexions-Rontgenfluoreszenzanalyse

+ GIXRF - Rontgenfluoreszenzanalyse unter streifendem Einfall

o XRF - Rontgenfluoreszenzanalyse

« XRR - Rontgenreflektometrie

« XRD - Rontgendiffraktometrie

o GISAXS - Kleinwinkel-Roéntgenstreuung unter streifendem Einfall
o Ellipsometrie

o VUV-Reflektometrie

Wirtschaftliche Bedeutung
Die Metrologie steht am Anfang der Wertschopfungskette der Umwand-

lung von neuen Materialien in Produkte. Im Fertigungsprozess von Wafern
ist die Rontgenanalyse zwingend zur Qualitatskontrolle notwendig.

Entwicklungsstand

Derzeit wird ein Funktionsmuster im PTB-Laboratorium am Elektronen-
speicherring BESSY II zur Unterstiitzung von Forschungsinstituten und
Industrie erfolgreich eingesetzt. Eine Patentanmeldung wurde eingereicht.

Multifunktionale Kammer mit kleinstmégli-
chem Volumen erfillt Kriterien von Cluster-
tool-Abmessungen

Vorteile

¢ Umfassende 450-mm-Wafer-
Charakterisierung in einem
Gerét

* Zweidimensionale Abtastung
in 1-m?-Footprint

* Einstellung der Kristallorien-
tierung an jedem beliebigen
Wafer-Punkt

* Hochste Zuverléssigkeit und
Reproduzierbarkeit

Ansprechpartner:

Dr. Bernhard Smandek
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Telefon: +49 531 592-8303
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E-Mail: bernhard.smandek @ ptb.de
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Schematische Darstellung der kompakten
Vakuumdurchfiihrung

Vorteile

* Rotatorische und longitudi-
nale Verschiebbarkeit

e Kompressionsfrei

* Integrierte Zugentlastung

* Geeignet fir hochempfind-
liche Materialen wie Glasfa-
sern

* Wiederverwendbar

e Leckrate <5-10'° hPa L/s
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Technologietransfer

Telefon: +49 531 592-8307
Telefax: +49 531 592-69-8307
E-Mail: andreas.barthel@ ptb.de
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Kompakte Vakuumdurchfuhrung
fur hochempfindliche Materialien
wie z.B. Glasfasern

Wie fiihrt man hochempfindliche Materialien, z. B. Glasfasern auf
engstem Raum in Vakuumbehilter ein, ohne den rotatorischen bzw.
longitudinalen Freiheitsgrad zu verlieren? Die neue Entwicklung der
PTB schafft diesem Problem Abhilfe. Sie ermdglicht die Positionie-
rung und nachtrigliche Justage von Glasfasern unter Minimierung
des Bruchrisikos aufgrund einer kompressionsfreien Halterung mit
integrierter Zugentlastung sowie der Vermeidung von Scher- und
Torsionsbelastungen.

Technische Beschreibung

Derzeit gangige Durchfithrungen zur Durchleitung von Kabeln oder
Fasern in Vakuum- oder Druckbehiltern haben den grofien Nachteil, dass
das einzufiihrende Gut nur ungeniigend oder nur minimal justiert werden
kann. Die neue PTB-Vakuumdurchfithrung stellt eine ganzheitliche
Losung dieses Problems dar.

In der Vakuumdurchfithrung wird die einzuleitende Faser in ein Edelstahl-
rohrchen integriert. Dieses dickwandige, polierte Edelstahlrohrchen wird
durch einen speziellen, konischen Teflon-Stopfen gefiihrt, welcher wiede-
rum in einem kommerziell verfiigbaren Rohranschluss (Swagelok, Gyrolok
0.4.) sitzt. Die Grenzfldchen zwischen Rohranschluss und Stopfen sowie
zwischen dem Edelstahlréhrchen und Stopfen werden durch plastische
Verformung beim Anziehen einer riickseitigen Uberwurfmutter abge-
dichtet; eine elastische Verformung wird iiber einen Pufferholraum ausge-
glichen. Durch die neuartige Konstruktion wird das Torsionsmoment beim
Verschrauben auf den Stopfen beschrankt und die Faser geschiitzt. Die
zwischen Faserkern und Fasermantel oft auftretenden Leckagen werden
durch das Vergieflen der bis auf den Kern aufgetrennten Faser im Rohrin-
neren verhindert.

Anwendung

Die Vakuumdurchfithrung findet in bestehenden TDLAS-Messverfahren
Anwendung. Neben der notwendigen Positionierung ist — um Faserbriiche
zu vermeiden - besonders bei den flugféhigen Instrumenten aufgrund der
hohen Vibrationen die belastungsfreie Fithrung der Faser essenziell.

Wirtschaftliche Bedeutung

Der Markt fiir Vakuum- und Prozessleitechnik hat wachsenden Bedarf
an flexibel anpassbaren Losungen, die den Einsatzbereich bestehender
Anwendungen auf neue Geschéftsfelder erweitern.

Entwicklungsstand

Das Verfahren wurde in der PTB getestet. Ein Funktionsmuster ist vorhan-
den. Eine deutsche Patentanmeldung ist anhédngig.
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