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Einleitung

Im Jahr 1916 sagte Albert Einstein im Rahmen seiner Allgemeinen Relativitétstheorie [1]
die Existenz von Gravitationswellen voraus. Gravitationswellen stellen eine sich mit Licht-
geschwindigkeit ausbreitende Storung der Raumzeit dar. Aufgrund der schwachen Wech-
selwirkung von Gravitationswellen mit Materie ist deren Nachweis eine der gréfiten Her-
ausforderungen der Wissenschaft. Der direkte experimentelle Nachweis wiirde eine weitere
Bestétigung der Allgemeinen Relativitidtstheorie darstellen [2], sowie eine daraus resul-
tierende ’'Gravitationswellenastronomie’ neuartige Informationen zum Aufbau sowie der
Entstehung des Universums liefern, da alle bisherigen Erkenntnisse auf Untersuchungen
elektromagnetischer Strahlung beruhen.

Dennoch ist der direkte experimentelle Nachweis von Gravitationswellen trotz immenser
experimenteller Anstrengungen bis heute noch nicht gelungen. Die aktuell in Betrieb be-
findlichen Detektoren erreichen zwar prinzipiell die Empfindlichkeit zum Nachweis starker
Quellen, allerdings sind die sie verursachenden kosmischen Ereignisse zu selten.

Ein indirekter Nachweis von Gravitationswellen erfolgte im Jahre 1974 durch Hulse und
Taylor [3]. Sie entdeckten den ersten Pulsar in einem Doppelsternsystem (PSR1913+16).
Es konnte nachgewiesen werden, dass die stdndige Verkleinerung des Orbits der beiden
Komponenten auf die Abstrahlung von Gravitationswellen zuriickgefiithrt werden kann.
Diese Entdeckung wurde 1993 mit dem Nobelpreis fiir Hulse und Taylor geehrt.
Gravitationswellendetektoren der zweiten Generation mit einer erhéhten Empfindlichkeit
sind in Planung. Hierzu soll in naher Zukunft (ab 2010) ein entsprechender Ausbau an den
bestehenden Anlagen erfolgen. Die Gravitationswellendetektoren der zweiten Generation
werden im Detektionsband — zwischen rund 100 Hz und einigen Kilohertz — durch fun-
damentale Rauschursachen begrenzt sein. Hierzu zéhlen vornehmlich das Schrotrauschen
des verwendeten Laserlichtes sowie das thermische Rauschen der optischen Komponenten
des Detektors.

Diese Arbeit wurde im Rahmen des Teilprojektes C4 ,Kryogene Giitemessung“ des Son-
derforschungsbereiches Transregio 7 ,,Gravitationswellenastronomie - Methoden, Quellen,
Beobachtung® durchgefiihrt. Ziel der Arbeit ist es, einen Weg aufzuzeigen, das thermische
Rauschen optischer Komponenten durch den Betrieb des Detektors bei kryogenen Tem-

peraturen zu reduzieren. Hierzu sind fundamentale Untersuchungen zu den mechanischen
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Verlusten bei tiefen Temperaturen notig. Im Mittelpunkt steht die Planung, der Aufbau
sowie die Charakterisierung einer Messapparatur zur experimentellen Bestimmung der
mechanischen Giite geeigneter Substratmaterialien sowie vollstandiger optischer Kompo-
nenten zukiinftiger Gravitationswellendetektoren. Im Rahmen der Arbeiten von A. Zim-
mer [4] wurden die entsprechenden dissipativen Prozesse im Festkorper modelliert und
anhand der erhaltenen Messergebnisse auf die betreffenden Materialien angewandt. Auf-
grund des neuen, tiefgehenden Versténdnisses der dissipativen Mechanismen konnten von
ihr Auswahlkriterien fiir Materialien zukiinftiger Detektoren aufgestellt werden.

In Kapitel 1 wird das Prinzip der Detektion von Gravitationswellen kurz zusammen-
gefasst sowie deren Probleme dargestellt. Der Einsatz kryogener Techniken zur Verbes-
serung der Detektorempfindlichkeit wird vorgestellt. Kapitel 2 fiihrt die grundlegenden
Begriffe mechanische Giite und mechanischer Verlust ein. Kapitel 3 fasst mechanische
Déampfungsmechanismen in Festkorpern zusammen. Ausgehend von diesen theoretischen
Limits werden mogliche Substratmaterialien ausgewahlt. In Kapitel 3 wird die mechani-
sche Giite als ein Maf fiir mechanische Verluste vorgestellt. Dabei wird das verwendete
Prinzip der Giitemessung erldutert. Die Planung, Realisierung und Charakterisierung des
experimentellen Aufbaus zur kryogenen Giitemessung wird in Kapitel 4 detailliert be-
schrieben. Dabei wird auf die physikalischen sowie experimentellen Grenzen des Systems
eingegangen. Kapitel 5 enthilt die Ergebnisse der Untersuchung ausgew&hlter Substrat-
materialien. Ein Ausblick auf den Ubergang zu vollstéindigen optischen Komponenten mit
Funktionsschichten wie dielektrischen Schichtstapeln oder Gitterstrukturen gibt Kapitel

6, bevor in Kapitel 7 eine Zusammenfassung der Resultate sowie ein Ausblick erfolgt.



1 Gravitationswellen und deren

Nachweis

1.1 Quellen von Gravitationswellen

Gravitationswellen werden immer dann emittiert, wenn sich das Quadrupolmoment einer
gegebenen Massenverteilung dndert. Es ist {iblich, die Stérke einer Gravitationswelle auf

der Erde als relative Léngendnderung einer Strecke L. anzugeben:

AL
== (1.1)

Die Stérke einer Gravitationswelle h im Abstand R zu ihrer Quelle ist durch Einsteins

h

Quadrupolformel gegeben:

L 26 dQ,
 Ret dt2

wobei G die Gravitationskonstante, ¢ die Vakuumlichtgeschwindigkeit und Q,, das Qua-

(1.2)

drupolmoment der Massenverteilung angibt. Aufgrund des zahlenméfig sehr kleinen Vor-
faktors ist klar, dass als Signalquellen lediglich kosmische Ereignisse in Frage kommen, die
eine grofle Verdnderung des Quadrupolmoments hervorrufen. Mégliche Quellen sind z.B.
Supernova-Explosionen, die Verschmelzung zweier massereicher Schwarzer Locher, Dop-
pelsternsysteme aus zwei Neutronensternen, und andere [5,6]. Selbst die stéarksten Quellen

erzeugen auf der Erde lediglich ein Signal in der GréBenordnung von h < 107%!/\/Hz.

1.2 Gravitationswellendetektoren

Die ersten experimentellen Untersuchungen zum direkten Nachweis von Gravitationswel-
len fanden im Jahr 1968 statt [7]. Die von Weber entwickelten 'resonant-bar’-Detektoren
bestanden aus einem Aluminiumzylinder mit einer Masse von einigen hundert Kilogramm
bis zu zwei Tonnen. Eine einfallende Gravitationswelle sollte den Zylinder in resonante

Schwingungen versetzen. Webers Zylinderdetektor wurde bei Raumtemperatur betrieben
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und erreichte eine Empfindlichkeit von h=107'/,/Hz fiir Zeitriume im Millisekunden-
bereich. In den Folgejahren wurden zahlreiche &hnliche Experimente gestartet. Um das
thermische Rauschen zu reduzieren, werden solche Detektoren heutzutage bei kryogenen
Temperaturen betrieben. Zur Zeit befinden sich zahlreiche resonant-bar-Detektoren im
Autbau bzw. in Betrieb, so z.B. NAUTILUS [§], EXPLORER [9], AURIGA [10], AL-
LEGRO [11] und MiniGRAIL [12]. Die Empfindlichkeit solcher Systeme liegt dabei bei
ungefihr 1072! /{/Hz in einem relativ schmalen Frequenzband von wenigen 100 Hertz. Neu-
artige Konzepte, wie beispielsweise der so genannte DUAL-Detektor [13] sollen grofiere
Bandbreiten erméglichen.

Abb. 1.1 zeigt den Einfluss einer Gravitationswelle auf einen Ring freier Testmassen. Der
Ring wird je nach Polarisationszustand der Gravitationswelle entlang zweier orthogonaler

Achsen gestreckt oder gestaucht.

0.,

OO Q O ______ O ...... O : OO Q O Q : QOO
+¢ od ve o 6 o ¢ o
OOO O """ O """ O OOO O O OOO

| QO Q O"NO """ Q OQQ o0 - | QQ Q
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000 & o Q.o.0 oo 200

Abb. 1.1: Einfluss einer einfallenden Gravitationswelle auf einen Ring frei fallender Testmassen.
Dargestellt ist der Einfluss fiir beide Polarisationsformen (4 und x). Die Einfallsrichtung der
Gravitationswelle liegt jeweils senkrecht zur Darstellungsebene, der zeitliche Ablauf erfolgt von
links nach rechts.

Dies fiithrt unmittelbar zu einer Methode, Gravitationswellen experimentell nachzuweisen.
1978 stellte Forward [14] einen Gravitationswellendetektor auf der Basis eines Michelson-
Interferometers [15] vor. Ein solcher Detektor vergleicht den Abstand der beiden Endspie-
gel zum Strahlteiler miteinander. Eine einfallende Gravitationswelle wiirde eine messbare
Langendifferenz zwischen den beiden Armen des Interferometers hervorrufen. Eine sche-
matische Darstellung eines auf der Basis eines Michelson-Interferometers arbeitenden De-
tektors zeigt Abb. 1.2. Die Form des Gravitationswellendetektors bietet den Vorteil, dass
eine erhohte Bandbreite genutzt werden kann. Typischerweise liegt diese fiir erdgebundene
interferometrische Detektoren zwischen einigen 10 Hz und einigen Kilohertz.

Um die Leistung in den Interferometerarmen zu erhohen und damit das Photonen-Schrot-

rauschen, siehe GI. (1.3), zu senken, werden die Interferometerarme als Fabry-Perot-Kavi-
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Abb. 1.2: a) — Klassisches Michelson-Interferometer. b) — Schematische Darstellung eines mo-
dernen Gravitationswellendetektors auf der Basis eines Michelson-Interferometers. 1 - Strahltei-
ler, 2 - Endspiegel, 3 - Arm-Kavitét, 4 - Power-Recycling-Mirror, 5 - Signal-Recycling-Mirror.

taten (3) aufgebaut. Der Detektor wird durch ein Regelungssystem stets so abgeglichen,
dass der Ausgang des Interferometers nahezu dunkel ist (destruktive Interferenz). Die ge-
samte Laserleistung wiirde dadurch zum Laser zuriickgefiithrt werden. Durch den Einsatz
eines Power-Recycling-Mirrors (4) wird der Laser wieder in das Interferometer reflektiert.
Es bildet sich erneut eine Kavitit mit einer entsprechenden Leistungsiiberhohung, die wie-
derum zur Reduktion des Photonen-Schrotrauschens fiihrt. Ein Signal-Recycling-Mirror
(5) koppelt ein entstehendes Signal erneut in das Interferometer ein und verstérkt es auf
diese Weise weiterhin.

Alle innerhalb der Interferometerarme liegenden Komponenten (Strahlteiler, Endspiegel,
Cavity-Koppler) stellen Quellen fiir thermisches Rauschen im Detektorsignal dar. Je nach
Anwendungsfall miissen sie halbtransparent oder vollstindig reflektierend ausgelegt wer-
den und dabei der angestrebten Laserleistung von rund einem Megawatt (zur Reduktion
des Photonen-Schrotrauschens) ohne Beeintrachtigung der Funktion und ohne erhohtes
thermisches Rauschens standhalten.

Aktuell befinden sich mehrere solcher interferometrischer Gravitationswellendetektoren
weltweit im Einsatz: GEO600 [16] als deutsch-britische Kooperation in der Néhe von
Hannover in Deutschland, TAMA300 [17] in Tokyo/Japan, LIGO [18] als amerikanisches
Projekt mit zwei Standorten (Livingston und Hanford), VIRGO [19] als franzosisch-
italienisches Projekt in der Néhe von Pisa/Italien und AIGO [20] als australisches Projekt
in der Nédhe von Perth.

Im Rahmen dieser Arbeit erfolgte eine direkte Zusammenarbeit mit Kollegen von GEO600
und VIRGO.
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1.3 Rauschursachen in interferometrischen

Gravitationswellendetektoren

1.3.1 Fundamentale Rauschursachen

Zahlreiche Rauschursachen limitieren die Empfindlichkeit erdgebundener Gravitations-
wellendetektoren. Abb. 1.3 zeigt exemplarisch das Rauschbudget fiir GEO600.

-16

10 , _ _ T
- seismisches Rauschen
= TR Aufhéngung
= TR Substrat
TR Beschichtung |
- thermorefraktives Rauschen
Schrotrauschen

=== ynkorrelierte Summe

ASD [1W HZ]

Frequenz [Hz]

Abb. 1.3: Zusammenfassung des theoretischen Rauschbudgets fiir GEO600 [21], TR — thermi-
sches Rauschen, ASD — spektrale Amplitudenrauschdichte (spectral amplitude density).

Man unterscheidet dabei folgende wesentliche Rauschbeitrige:

e Seismisches Rauschen:

Im niederfrequenten Bereich dominiert das seismische Rauschen. Seine Ursachen
sind zahlreich, angefangen von zivilisationsbedingten Anteilen (z.B. den Erschiit-
terungen durch den Straflenverkehr), iiber tektonische Bewegungen der Erdkruste
bis hin zu Gezeitenbewegungen der Ozeane bzw. der Erdoberfliche. All diese Ursa-
chen fithren zu einem Ansteigen des Rauschens hin zu tiefen Frequenzen. Es handelt
sich um das so genanntes 1/f-Rauschen. Durch die Verwendung eines Mehrfachpen-
delsystems mit sehr niedrigen Resonanzfrequenzen ist es moglich, den Einfluss des

seismischen Rauschens zu reduzieren. Dennoch legt das seismische Rauschen eine
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untere Frequenzgrenze fiir die Detektion von Gravitationswellen auf der Erde fest,
so dass fiir die Detektion niederfrequenter Gravitationswellen auf einen satellitenba-
sierenden Detektor zuriickgegriffen werden muss. Der Start eines solchen Detektors
namens LISA (Laser Interferometer Space Antenna, [22]) ist von seiten der NA-
SA und ESA ca. 2015 geplant. Eine entsprechende Projektvorstufe namens LISA
Pathfinder befindet sich derzeit im Aufbau [23].

e Photonen-Schrotrauschen:

Im hochfrequenten Bereich dominiert das Photonen-Schrotrauschen. Dieses Rau-
schen wird durch statistische Fluktuationen der am Ausgang des Interferometers de-
tektierten Photonen hervorgerufen. Die theoretisch erreichbare Auflésungsgrenze h

des Detektors fiir das Photonen-Schrotrauschen ist gegeben durch [24]:

1 /2)\he
h=—y/—/— 1.
o\ o (1.3)

wobei L die Armliange des Detektors, A die verwendete Wellenldnge, h das Planck-
sche Wirkungsquantum geteilt durch 27 und P die Laserleistung symbolisiert. Man
erkennt daraus, dass eine Erhohung der im Interferometer umlaufenden Laserleis-
tung zu einer Absenkung des Photonen-Schrotrauschens fiihrt. Fiir eine Auflésung
von h ~ 102! /,/Hz ist bei einer Wellenléinge von 1064 nm und einer Armléinge von
1km eine Laserleistung von rund 21 kW nétig. Dies ist der Grund fiir die sehr hohen

Laserleistungen in einem zukiinftigen Gravitationswellendetektor.

e Thermisches Rauschen:

Im mittleren Frequenzbereich (von ca. 50 Hz bis zu einigen Kilohertz) werden Bei-
trage des thermischen Rauschens dominant. Bei einer endlichen Temperatur T befin-
det sich in jedem System thermische Energie. Pro Freiheitsgrad und Teilchen ist diese
grofenordnungsméifig kg T (kg - Boltzmann-Konstante) und fiihrt in den optischen
Komponenten zu einer stdndigen mechanischen Fluktuation der Oberfliche. Dies
fithrt im Gravitationswellendetektor zu scheinbaren Fluktuationen der Armlénge.
Diese Form des Rauschens wird als thermisches Rauschen bezeichnet und kann als
Quellen z.B. das Substratmaterial selbst - aber auch die optische Beschichtung oder

die Aufhéangung haben.
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1.3.2 Einteilung des thermischen Rauschens

Thermisches Rauschen stellt bei einer gegebenen Temperatur ein fundamentales Limit
fiir alle Messungen dar und bedarf deshalb besonderer Beachtung. Unter dem Begriff
"thermisches Rauschen” werden zahlreiche Rauschformen vereint, die alle die thermische
Energie als Ursache haben.

Im Zusammenhang mit interferometrischen Gravitationswellendetektoren unterscheidet
man im Substrat thermoelastisches Rauschen, thermorefraktives Rauschen sowie inter-
nes thermisches Rauschen (auch Brownsches Rauschen genannt). Beim thermoelastischen
Rauschen fiihrt eine stets im Festkorper vorhandene lokale Temperaturfluktuation {iber
den thermischen Ausdehnungskoeffizienten des Materials zu einer Ortsfluktuation. Brag-
inski et al. [25] berechneten den Beitrag des thermoelastischen Rauschens. Fiir einen
gauBformigen Laserstrahlquerschnitt, der klein gegeniiber dem Durchmesser des Substra-

tes ist, ergibt sich fiir das thermoelastische Rauschen:

V2 kgT20%(1+0)%k
T b/2 p202rgf2 ’

Sx(f)

(1.4)

wobei f die Frequenz, T die Substrattemperatur, a der thermische Ausdehnungskoeffizient,
o die Possion-Zahl, k die Warmeleitfiahigkeit, p die Massendichte, C die spezifische Warme
pro Volumeneinheit und ry der Strahlradius bezogen auf den Intensitdtsabfall auf 1/e des
Lasers ist. S, stellt dabei die Rauschleistungsdichte der Amplitude dar.

Beim thermorefraktiven Rauschen verursachen die lokalen Temperaturfluktuationen eine
statistische Verdnderung des Brechnungsindex [26]. Bei transmittiven Optiken fiihrt dies
zu einer statistischen Verédnderung der optischen Weglédnge zwischen den beiden Interfe-
rometerarmen und somit zu einem Rauschsignal am Ausgang des Detektors.

Ein weites und bisher ungeklértes Feld stellt das interne thermische Rauschen dar. Hier-
bei fasst man alle im Material selbst ablaufenden Prozesse zusammen, die zu thermi-
schen Rauschvorgéngen fithren. Fiir einen homogenen Halbraum ergibt sich eine spektrale
Rauschleistungsdichte fiir die Ortsfluktuationen von [27,28]:

ks T 1 — o2
Su(f) = =22 ——7_
mf  /27Er,

mit dem Elastizitdtsmodul E sowie dem mechanischen Verlust ¢gupsirat des Substratma-

¢Substrat(f; T); (15)

terials (siehe Kapitel 2). Die Temperatur- sowie Frequenzabhéngigkeit des mechanischen
Verlustes sind kompliziert und kénnen bisher nicht aus festkdrperphysikalischen Grund-

prinzipien berechnet werden.
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1.3.3 Fluktuations—Dissipations—Theorem

Das 1951 von Callen [29,30] entwickelte Fluktuations—Dissipations-Theorem (FDT) ver-
kniipft die mikroskopischen Fluktuationen (Rauschen) mit den makroskopischen D&m-
pfungseigenschaften eines Systems!. Wendet man das FDT auf ein mechanisches System
an, so ergibt sich fiir die Leistungsdichte Sy(w) der Ortsfluktuation [32]:

S, (w) = oLy { - } (1.6)

w? (w)

Dabei stellt Z(w) die mechanische Impedanz des Systems und w die betrachtete Kreisfre-

quenz dar. R symbolisiert den Realteil. Die Impedanz eines eindimensionalen mechani-
schen Systems ist im Frequenzraum betragsméflig definiert als das Verhéltnis des Betrages

der wirkenden Kraft F zum Betrag der Geschwindigkeit v:

Fw)

v(w)

Z(w) =

Wertet man das FDT fiir einen eindimensionalen, viskos gedampften, harmonischen Os-

(1.7)

zillator aus (vgl. Abschnitt 2.3.2), so erhélt man fiir die spektrale thermische Rauschleis-
tungsdichte auflerhalb der Resonanz folgende Abhéngigkeit:

Sx(w) o (1.8)

Q’
d.h. das thermische Rauschen nimmt mit fallender Temperatur und steigender mechani-
scher Giite Q ab.

Abb. 1.4 stellt exemplarisch die spektrale Verteilung des thermischen Rauschens fiir den
harmonischen Oszillator dar. Man entnimmt der Abbildung den typischen Verlauf der
Ubertragungsfunktion eines harmonischen Oszillators: Bei tiefen Frequenzen tritt ein
Plateau in der spektralen Verteilung des thermischen Rauschens auf, gefolgt von einer
Resonanz. Fiir Frequenzen oberhalb der Resonanzfrequenz nimmt die spektrale Rausch-

leistungsamplitude proportional zu 1/f2 ab.

!Eine beriihmte Anwendung stellt hierbei die Herleitung des Nyquist-Rauschens [31] dar. Wihlt man
als System einen ohmschen Widerstand, so stellt das FDT den exakten Zusammenhang zwischen der
Rauschspannung (der Fluktuation) und dem elektrischen Widerstand (der Dissipation) her.
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1.4 Kryogene Aspekte zur Reduzierung des internen

thermischen Rauschens

Aus Abb. 1.4 lassen sich zwei Moglichkeiten schlussfolgern, die das thermische Rauschen

eines interferometrischen Gravitationswellendetektors reduzieren:

e Durch Absenken der Temperatur relevanter optischer Komponenten des Gravita-
tionswellendetektors kann das thermische Rauschen gesenkt werden. Hierzu zéhlen
der Strahlteiler, die Endspiegel des Interferometers sowie der Armkavitdten. Dies
verringert die thermische Energie des Gesamtsystems und damit auch das gesamte

thermische Rauschen.

e Dariiber hinaus kann durch Erhéhung der mechanischen Giite der optischen Kompo-
nenten das thermische Rauschen verringert werden. Durch die erhéhte mechanische
Giite bildet sich eine starke Resonanziiberhohung an den internen mechanischen

Moden der optischen Komponenten aus. Typischerweise liegen die internen Moden
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Abb. 1.4: Beispiel des thermischen Rauschens eines eindimensionalen harmonischen Oszillators
(m = 1kg,f = 10kHz) fiir verschiedene Temperaturen sowie unterschiedliche Giiten. Durch den
Finsatz niedriger Temperaturen kann das thermische Rauschen des Oszillators proportional
zu /T gesenkt werden. Verwendet man Materialien mit einer hohen mechanischen Giite, so
konzentriert sich das thermische Rauschen um die Resonanz des Oszillators. Dabei sinkt das
Niveau des thermischen Rauschens auflerhalb der Resonanz zusétzlich.
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optischer Komponenten oberhalb von 10 kHz und somit auflerhalb des Detektions-
bandes erdgebundener Gravitationswellendetektoren. Da aufgrund des Energieer-
haltungssatzes die gesamte thermische Energie konstant bleibt, fithrt das erhhte
Rauschen in der Nidhe der Eigenmoden des Testkorpers zu einem Absenken des
thermischen Rauschens innerhalb des Detektionsbandes (siche Abb. 1.4).

Um den Beitrag des thermischen Rauschens zukiinftiger Gravitationswellendetektoren zu
minimieren, ist es erforderlich, beide Moglichkeiten zu nutzen. Dabei werden Materialien
mit hoher mechanischer Giite bei tiefen Temperaturen benttigt. Die mechanische Giite
ist selbst aber eine stark temperatur- und frequenzabhéngige Grofle. Bisher ist es nicht
gelungen, diese Abhéngigkeiten theoretisch vorherzusagen. Es ist deshalb notwendig, die
mechanische Giite bei tiefen Temperaturen experimentell zu bestimmen. International gibt
es auf dem Gebiet der kryogenen Giitemessung an optischen Substratmaterialien nur sehr
wenige Arbeiten. Einige Gruppen beschéftigen sich mit Giitemessungen an groflen Test-
massen bei Raumtemperatur [33], um deren Frequenzabhéngigkeit zu untersuchen. Andere
Gruppen untersuchen kleine mechanische Oszillatoren bei tiefen Temperaturen [34].

In Japan befindet sich ein erster Prototyp fiir einen kryogenen Detektor names CLIO
(Cryogenic Laser Interferometer Observatory, [35]) mit 100m Armlidnge und gekiihlten
Saphir-Spiegeln im Aufbau bzw. der Inbetriebnahme der kryogenen Anlagen. Mit Hilfe
dieses Detektors sollen erste Erfahrungen im Umgang mit kryogenen Techniken gewonnen
werden und spéter in einen groBen kryogenen Detektor namens LCGT (Large Scale Gra-
vitational Wave Telescope, [36]) einflieBen. Fiir die japanischen Detektoren wurde Saphir
als Material fiir die Testmassen sowie die Aufhdngung aufgrund seiner ausgezeichneten
thermischen Eigenschaften ausgewéhlt. Dennoch gibt es Probleme mit Saphir. Zum Einen
ist es derzeit nicht in den gewiinschten Groflen fiir einen Detektor der dritten Generation
erhéltlich und zum Anderen ist das thermoelastische Rauschen bei tiefen Temperaturen
hoch.

Ziel der vorliegenden Arbeit ist es, mit Hilfe eines neuartigen Messsystems experimentelle
Untersuchungen zur mechanischen Giite an alternativen, groflien Testmassen in einem
Temperaturbereich von 300 K bis hinab zu rund 5K durchzufiihren. Die gewonnenen
Ergebnisse flieen einerseits direkt in die Planung der zukiinftigen kryogenen Gravitations-
wellendetektoren (wie z.B. E.T. - Einstein Telescope, einem geplanten Detektor der dritten
Generation in Europa [37]) ein. Andererseits ermoglichen sie aber auch Einblicke in die
mechanischen Dampfungsmechanismen von Festkorpern, was gemeinsam mit A. Zimmer

u.a. bis zu einer neuen Methode der Festkorperspektroskopie ausgebaut wurde [38].



2 Mechanische Giite

2.1 Definition der mechanischen Giite

Es gibt zahlreiche Moglichkeiten, die Verluste eines resonanten Systems zu charakterisie-
ren. Je nach Anwendungsfall haben sich unterschiedliche Maflangaben etabliert. Beispiels-
weise verwendet man fiir optische Resonatoren haufig den Begriff der Finesse [15] wéhrend
fiir elektronische oder mechanische Systeme héufig der Begriff der Giite [39] verwendet
wird.
Der Begriff der Giite Q ist allgemein definiert als [40]:
E

Q= 27TE. (2.1)
Dabei stellt E die Energie der Schwingung und AE die pro Schwingungszyklus dissipierte
Energie dar. Je grofler die Giite desto verlustdrmer ist das entsprechende System.
Aufgrund dieser Definition lédsst sich der Begriff der Giite unmittelbar auf die mecha-
nischen Eigenschwingungen einer Testmasse iibertragen. Regt man eine Testmasse zu
Eigenschwingungen an, so wird die Schwingungsenergie mit der Zeit durch verschiedene
Verlustprozesse abnehmen. Durch eine gezielte Variation der zu untersuchenden Eigen-
moden des Testkorpers ist es moglich, eine potenziell vorhandene Frequenzabhéngigkeit

der internen Verlustprozesse zu untersuchen.

2.2 Experimentelle Bestimmung der mechanischen Giite

2.2.1 Abklingmessungen

Um die mechanische Giite experimentell zu bestimmen, muss die dissipierte Energie pro
Periode gemessen werden. Einen direkten Zugang bietet hierbei die Aufzeichnung der
Schwingungsamplitude {iber der Zeit. Fiir einen harmonischen Oszillator mit Dampfung
ergibt sich [41]:

x(t) = xpe ™7 cos (wt + o). (2.2)

14
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7 stellt dabei die charakteristische Abklingzeit dar, in der die Amplitude x auf den 1/e-ten
Teil der Ausgangsamplitude xq abgefallen ist. ¢ ist eine beliebige Anfangsphase.
Die Gesamtenergie des Oszillators ergibt sich als Summe aus kinetischer und potenzieller
Energie. Beriicksichtigt man, dass in allen vorliegenden Féllen lediglich eine schwache
Déampfung vorliegt, so ergibt sich die iiber eine Periode gemittelte Gesamtenergie eines
geddmpften harmonischen Oszillators zu:

E(t) = Ege 7. (2.3)
Eq stellt dabei die zum Zeitpunkt t=0 im System enthaltene Gesamtenergie dar. Setzt

man dieses Ergebnis in die Definition der Giite in Gl. (2.1) ein, so ergibt sich:

1
=2r——0r. 2.4
Q=2 (2.4)
Fiir den Fall schwacher Dampfung gilt 7 >> T und man erhélt unmittelbar durch Ent-

wickeln der Exponentialfunktion:

Q = mhor, (2.5)

d.h., die mechanische Giite kann direkt aus der Resonanzfrequenz f; und der Abklingzeit
T bestimmt werden.

Abb. 2.1 zeigt exemplarisch eine gemessene Abklingkurve. Die Schwingungsamplitude
eines Silizium-Substrates wurde hierzu rund acht Stunden bei einer Temperatur von
T=5,8 K aufgezeichnet. Durch eine exponentielle Fit-Funktion mittels eines Levenberg—
Marquardt—Algorithmus [42] wurde die charakteristische Abklingzeit 7 bestimmt.

Die Bestimmung der mechanischen Giite aus der Abklingzeit ist immer dann vorteilhaft,
wenn die zu erwartenden Giiten grof§ und damit die Abklingzeiten hoch sind. Typischer-
weise limitiert die kiirzeste durch die Apparatur messbare Abklingzeit diese Form der
Giitemessung hin zu kleinen Giiten. Liegen die zu untersuchenden Eigenfrequenzen im
Bereich von 10 kHz, so lassen sich mit einer vom verwendeten Ausleseverfahren bestimm-
ten minimal messbaren Abklingzeit von rund einer Sekunde Giiten bis zu minimal 3 - 10*

messen.

2.2.2 Resonanzbreite

Sollen niedrigere Giiten gemessen werden, kann man sich der Bestimmung der Resonanz-
bandbreite bedienen. Aus der Definition der Giite sowie der Differentialgleichung der
erzwungenen Schwingung mit Dampfung lésst sich zeigen, dass folgende Bedingung zu
Gl. (2.5) dquivalent ist [41]:
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Abb. 2.1: Exemplarische zeitliche Abklingkurve der Amplitude A einer Eigenschwingung eines
Silizium-Substrates. Zur vereinfachten Darstellung wurde nur jeder 100. Messpunkt dargestellt.
Si(100), @ 76,2mm x 12mm, fy=14885Hz, T =(5,8+0,1) K. Die daraus berechnete Giite be-
tragt Q = (4,42 £ 0,02) - 108. Experimentelle Details folgen im Kapitel 4.

Q=+ (2.6)

Dabei ist fy die Resonanzfrequenz und Af die Breite der Resonanzlinie!. Zur Bestimmung
der Resonanzbreite wird die entsprechende Eigenschwingung mit einer verdnderlichen Fre-
quenz angeregt und parallel die Amplitude aufgezeichnet. Wird die Frequenz hinreichend
langsam veréndert, ergibt sich ein Lorentzprofil. "Hinreichend langsam’ bedeutet in die-
sem Fall, dass nach jedem Frequenzschritt die Gleichgewichtsamplitude abgewartet wird.
Daraus ist auch sofort ersichtlich, dass dieses Verfahren nur bei niedrigen Giiten anwend-
bar ist. Die nach Gl.(2.5) zugehorige Abklingzeit muss nach jedem Frequenzschritt um
mindestens das Dreifache abgewartet werden, um eine Formverzerrung des Lorentzprofils
zu vermeiden.

Abb. 2.2 zeigt zwei unterschiedliche Eigenschwingungen mit verschiedenen Giiten. Beide
Resultate wurden mit identischen Frequenzschritten erhalten. Wéahrend bei der Mode mit

niedriger Giite das Lorentzprofil gut zu erkennen ist, ist bei zu hoher Giite eine starke

'Hierbei wird als Breite der Frequenzabstand der beiden Punkte angenommen, bei denen die Amplitude
auf das 1/,/2-fache der Maximalamplitude gefallen ist.
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Abb. 2.2: a) — Experimentelle Bestimmung der Resonanzbreite einer Eigenschwingung eines Fu-
sed Silica Substrates bei tiefen Temperaturen (T~ 88 K). Die ermittelte Giite betrigt 1.49 - 10%.
b) — Formverzerrung einer Resonanzlinie bei zu hoher Giite. Dargestellt ist die Anregung der
Mode aus Abb. 2.1 einer Giite von 4 - 108. Sobald die Eigenschwingung angeregt wurde, bleibt
eine hohe Amplitude erhalten. Die Lorentzlinie ist nicht mehr zu erkennen. Um die Breite der
Resonanzlinie zu bestimmen, miisste man mehrere Stunden pro Frequenzschritt warten. Dies ist
aus Zeitgriinden nicht durchfiihrbar.

Verzerrung zu sehen. In einem solchen Fall miisste man die Geschwindigkeit der Fre-
quenzéanderung stark senken. Dies ist jedoch aus Zeitgriinden nur selten méglich. Ein wei-
terer begrenzender Faktor bei der Bestimmung der Resonanzbreite ist die Verfiigbarkeit
préaziser und vor allem stabiler Frequenzgeneratoren zur Anregung der Eigenschwingun-
gen (siehe Kapitel 4). Bei einer Eigenfrequenz im Bereich von 10kHz liegt die minimal
bestimmbare Bandbreite der Resonanz bei einigen 10 mHz. Dies ergibt eine maximale
Giite von rund 10° fiir das Verfahren der Resonanzbreite.

Im Bereich von Giiten zwischen 3 - 10* und 10° iiberlappen beide Verfahren. Hier ist es
moglich, sowohl mit dem einen als auch mit dem anderen Messverfahren zu arbeiten und

es bietet sich die Mdglichkeit, beide Messverfahren zu vergleichen.

2.3 Zusammenhang zwischen Giite und Verlust

Im Modell des eindimensionalen, harmonischen Oszillators gibt es zwei wesentliche Mog-
lichkeiten, eine Dampfung des Systems zu beschreiben. Die erste Moglichkeit ist ein ge-
schwindigkeitsabhéngiger Dampfungsterm (% — auch als viskose Dampfung bezeichnet.
Der zweite Fall ist das Einfiihren einer komplexen Federkonstanten. Spannung und Deh-
nung sind dann nicht mehr gleichphasig. Es bildet sich ein anelastisches Verhalten und
Dissipation tritt auf. Je nach verwendetem Modell &ndern sich die Zusammenhéinge zwi-

schen der mechanischen Giite und den mechanischen Verlusten. Speziell die Frequenz-
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abhéngigkeit des mechanischen Verlustes ist bei beiden Modellen unterschiedlich.

2.3.1 Strukturdampfung

Fiir den Fall der Strukturddmpfung ergibt sich fiir den eindimensionalen, harmonischen

Oszillator:

mx + k(1 +ip)x =F, (2.7)

wobei m die Masse, k die Federkonstante, x die Ortskoordinate, F' die eingepriagte Kraft
und i die imaginére Einheit darstellen. Der fiir die Dampfung verantwortliche Imaginérteil
der Federkonstante wird durch einen Verlustwinkel ¢ gekennzeichnet. Setzt man eine har-
monische Bewegung geméif x = xel“t voraus, ergibt sich nach Gl. (1.7) fiir die mechanische

Impedanz:
2 2
Z(w) = ﬂmqb +im - (w - ﬂ) (2.8)
w w

Hierbei stellt wy = \/% die Eigenkreisfrequenz des Systems dar. Durch Einsetzen in

Gl (1.6) ergibt sich unmittelbar die spektrale Rauschleistungsdichte fiir die Amplitude

zZu:
AT ¢ Wl
(W) = 2. 9.
AT R 2
mit den beiden Grenzfillen:
1
w<<wp: Sx(w) o = (2.10)
1
w>>wp: Sx(w) 5 (2.11)
2.3.2 Viskose Dampfung
Im Fall viskoser Dampfung folgt analog zu Gl. (2.7):
mX + fx + kx = F. (2.12)

Die Dampfung wird hier iiber die Ddmpfungskonstante 3 dargestellt.
Die entsprechende Rechnung liefert die mechanische Impedanz Z(w) sowie die spektrale

Rauschleistungsdichte Sy(w) der Amplitude:
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Abb. 2.3: Vergleich von Strukturddampfung und viskoser Ddmpfung anhand eines harmonischen,
eindimensionalen Oszillators der Masse 1 kg und der Eigenfrequenz 1 kHz. Die mechanische Giite
betrigt 10° und die Temperatur 300 K.

Z(w) = [+im- (w — %8) (2.13)

S (w) — kel B/m . (2.14)

m () ey

Im Grenzfall niedriger bzw. hoher Frequenzen ergibt sich daraus unmittelbar:

w<<wp:S(w) o const., (2.15)
1
w>>wp: Sx(w) o S (2.16)

In Abb. 2.3 ist der Verlauf der spektralen Rauschamplitude /Sy (w) fiir die beiden Modelle
dargestellt. Vergleicht man die Ergebnisse fiir die unterschiedlichen Modelle, so erkennt
man, dass die viskose Ddmpfung in die Strukturddmpfung iibergeht, wenn man folgenden

speziellen Verlustwinkel wéhlt:
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Bw
viskos = . 2.1
¢ k mwg ( 7)

Der Verlustwinkel ist fiir den Fall der viskosen Démpfung demnach frequenzabhéngig.
Die mechanische Giite ) ist mit der Dédmpfungskonstante 3 bei der Resonanzfrequenz wy
verkniipft [41]:
mawpo
Q=—. 2.18
3 (2.18)
Ersetzt man in Gl. (2.18) die Dampfungskonstante § mit Hilfe von GI. (2.17), so erhélt
man den Zusammenhang zwischen Giite und Verlustwinkel bei der Resonanzfrequenz wy
fiir den Fall der Strukturddmpfung:
Q= (219)
¢(wo)’ '

Die Giite stellt in diesem Fall einen frequenzunabhéngigen Parameter dar. Dieser Befund

steht mit den aktuellen Messergebnissen besser in Einklang [43,44] als das Modell der vis-
kosen Déampfung, siehe Gl. (2.17). Im Folgenden wird deshalb stets von Strukturddmpfung
ausgegangen, d.h. bei den einzelnen Eigenfrequenzen der Substrate stehen Giite und Ver-

lust geméf Gl. (2.19) in Zusammenhang.

2.4 Zusammengesetzte Systeme

Vielfach treten in einem System mehrere Verlustmechanismen auf. Bezeichnet man die
mit den einzelnen Mechanismen verkniipfte dissipierte Energie mit AE;, AE,, ... AE,,
so ergibt sich aus der Definition der Giite in Gl. (2.1) fiir das Gesamtsystem bei isotroper
Verteilung der Verluste innerhalb eines Gebietes:

E E

Q = 271'@ = 2’71'2i AEI

Mit Hilfe von GI. (2.19) folgt unmittelbar fiir die Verluste:

(2.20)

¢:Z% (2.21)

d.h. die einzelnen Verluste addieren sich. Vielfach sind die einzelnen Verlustprozesse
rdumlich lokalisiert. Im Gegensatz zur isotropen Verteilung wirken hier die einzelnen Ver-
lustprozesse unterschiedlich stark. Fiir ein Gesamtsystem bestehend aus zwei Teilbereichen
(siehe Abb. 2.4) ergibt sich beispielsweise:
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E1 + E2 El + E2
=2T—— = : 2.22
Q= T B T AR, T 2royE, + 21098, (222)
Fiir den Verlust folgt mit Hilfe von Gl. (2.19):
E, Eo
_ +—2 . 2.23
R e S R (223)

o1 Eq

o2 E2

Abb. 2.4: Modellierung eines Gesamtsystems bestehend aus
zwei Teilen (1) und (2) mit unterschiedlichen mechanischen Ver-
lusten ¢; und ¢ sowie deren Verformungsenergien E; und Es.
Dielektrische optische Schichten werden beispielsweise nach die-
sem Modell beschrieben.




3 Dampfungsmechanismen in

Festkorpern

3.1 Das Standardmodell des anelastischen Festkorpers

Im Modell des elastischen Festkorpers sind die mechanische Spannung ¢ und die mecha-

nische Verformung e durch das Hookesche Gesetz miteinander verkniipft:

o=E-¢ (3.1)

wobei E den Elastizititsmodul darstellt. Ein mechanisches Aquivalent dieses Modells ist
in Abb. 3.1(a) dargestellt. Die mechanische Verformung folgt instantan der mechanischen
Spannung (siche Abb. 3.1(b)). Die mechanische Spannung und die mechanische Verfor-

mung besitzen keine Phasenverschiebung.

il

t
(a) (b)

Abb. 3.1: a) — Mechanisches Aquivalent des vollstéindig elastischen Festkorpers. b) — Zeitlicher
Verlauf der mechanischen Deformation.

Um interne Verlustprozesse des Festkorpers einzubeziehen, wird das Hookesche Gesetz
verallgemeinert. Diese Verallgemeinerung muss der experimentellen Beobachtung gerecht
werden, dass die Verformung des Korpers erst nach einer gewissen Zeit 7 vollstéandig

aufgebaut ist — Spannung und Verformung sind durch einen Phasenwinkel ¢ verschoben.

22
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Man bezeichnet diese Verallgemeinerung des Hookeschen Gesetzes als das Standardmodell
des anelastischen Festkorpers, welches von Zener [45] entwickelt wurde. Das entsprechende
mechanische Aquivalent sowie der zeitliche Verlauf der mechanischen Verformung ist in
Abb. 3.2 dargestellt.

=

T OE €

a) (b)

I

elastischer
— Anteil

anelastischer
Anteil

—~

Abb. 3.2: a) — Mechanisches Aquivalent zum Standardmodell des anelastischen Festkorpers. b)
— Zeitlicher Verlauf der mechanischen Deformation.

Der Zusammenhang zwischen mechanischer Spannung o und mechanischer Verformung e
wurde dabei von Zener [45] angegeben:
do Oe
—=E E+ 0E)T—. 3.2
0+7'8t e+ (E+ )Tat (3.2)
Das Modell wird dabei durch einen sogenannten statischen Elastizitdtsmodul E, einen
unrelaxierten Elastizitdtsmodul E + 0E sowie eine Relaxationszeit 7 charakterisiert. Geht

man von einer harmonischen Variation der mechanischen Spannung aus, so ergibt sich:

iwt

€ = €e“, (3.3)

o = (01(w)+ioy(w)) et (3.4)

Daraus ergibt sich unmittelbar die Definition des komplexen, frequenzabhéngigen elasti-
schen Moduls:

E(w) = Eij(w) +iEz(w) = o(w)/e, (3.5)

mit E;(w) = 01(w) /€y und Ey(w) = 09(w)/€p. Durch Einsetzen in Gl. (3.2) ergibt sich fiir
E;(w) und Eg(w):
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CL)27'2
B = E+/E—— .
l(w) + 1 n w27—2 ) (3 6)
wT

0.5¢

0.4r
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Abb. 3.3: Verlauf des normierten mechani-

. - \ schen Verlustes ¢/A in Abhéngigkeit von wr
10 10 10 10" 5 10 10 10" fiir den Fall eines anelastischen Festkorpers.

Zur Berechnung der Phasenverschiebung zwischen Spannung und Verformung kann man
nun den berechneten Realteil (E;) sowie den Imaginérteil (E2) des komplexen Elasti-
zitdsmoduls heranziehen. Unter der Annahme 0E < E (schwache Démpfung) erhilt man:
Es wT

(ﬁztan(b:E—l:Am, (3.8)
wobei A = JE/E die so genannte Relaxationsstirke darstellt. Zahlreiche Dampfungs-
prozesse folgen einem solchen Gesetz. Der Phasenwinkel ¢ entspricht hierbei dem Ver-
lustwinkel, der fiir den Fall der Strukturddmpfung in Gl. (2.7) eingefiihrt wurde. Abb. 3.3
stellt eine entsprechende graphische Darstellung dar. Maximale Dampfung ¢ = A/2 wird
im Fall wr =1 erreicht. Man bezeichnet den charakteristischen Verlauf auch als Debye-
Peak.

3.2 Defektinduzierte Verluste

In realen Festkorpern treten Relaxationserscheinungen durch die Bewegung von Verset-
zungen oder die Diffusion von Leerstellen bzw. Fremdatomen auf. Der Defekt geht dabei
von einem Energiezustand in einen benachbarten iiber. Vielfach kénnen solche Platzwech-
selvorgéinge durch ein Zweiniveausystem beschrieben werden (siehe Abb. 3.4).

Die fiir den Ubergang bendtigte Energie AE, wird dabei als Aktivierungsenergie des
Uberganges bezeichnet. Befindet sich der Festkérper im spannungsfreien Zustand, sind die

Ubergangsraten von einer Potenzialmulde zur anderen in beide Richtungen gleich groB:
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AEA

Xy
Xy

Abb. 3.4: Zweiniveausystem zur Veranschaulichung mechanischer Relaxationserscheinungen in
Festkorpern. a) — spannungsfreier Zustand, b) — Zustand mit angelegter mechanischer Spannung.
Zwei energetisch benachbarte Zusténde sind durch einen Potenzialwall der Héhe E4 getrennt.
x stellt in beiden Fillen die UbergangsgréBe von einem zum anderen Energiezustand dar (bei-
spielsweise Ortskoordinate, Bindungswinkel...).

Wi = Wy, siehe Abb. 3.4(a). Durch Anlegen einer mechanischen Spannung, siehe
Abb. 3.4(b), werden die Potenzialmulden energetisch angehoben (I) bzw. abgesenkt (II).
Der entstandene Nichtgleichgewichtszustand relaxiert in Richtung des neuen thermischen
Gleichgewichtes. Fiir den gezeichneten Fall gilt: Wi > Wy_1. 7 stellt die Relaxations-
zeit dar. Fiir zahlreiche Prozesse folgt die Relaxationszeit einem Arrhenius-Gesetz [46]:
AEy

T = Tpe BT . (3.9)

To ist hierbei die sogenannte Relaxationskonstante, die zusammen mit der Aktivierungs-

energie fiir den entsprechenden Ubergangsprozess charakteristisch ist.

3.3 Thermoelastische Dampfung

Wird ein Festkorper verformt, so treten Bereiche auf, in denen er gedehnt und gestaucht
wird. Wahrend sich die gedehnten Bereiche abkiihlen, erwérmen sich die gestauchten Be-
reiche — ein Temperaturgradient tritt auf. Der thermische Ausgleich erfolgt durch einen
Waérmestrom von Bereichen, die gestaucht wurden zu Bereichen, die gedehnt wurden.
Dieser Wérmestrom ist irreversibel und stellt somit eine Form der Dissipation dar. Man
bezeichnet diese Dissipationsform als thermoelastische Dampfung. Selbst in einem per-

fekten Einkristall tritt thermoelastische Dampfung auf.
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Fiir einen longitudinal schwingenden zylinderférmigen Stab ergibt sich die thermoelasti-
sche Dampfung nach Landau und Lifshitz [47] zu:
kT’ pw

o1 =g (3.10)
Dabei stellt k die Wéarmeleitfihigkeit, o den thermischen Ausdehnungskoeffizienten, p
die Massendichte, w die Kreisfrequenz der Schwingung und C die Warmekapazitéit pro
Einheitsvolumen dar.
Zener [45] berechnete den thermoelastischen Verlust fiir eine Biegeschwingung in einem
Stab mit rechteckigem Querschnitt und konnte das Ergebnis auf eine Form analog Glei-
chung (3.8) bringen. Die Relaxationsstirke A sowie die Relaxationszeit T sind dabei ge-
geben durch:

Ea?T

A = —— A1
—. (311)

1 Ch?
= ——. 3.12
’ 2 K ( )
Hierbei stellt b die Dicke des Stabes dar. Man erkennt, dass speziell bei kleinen Struk-
turen die thermoelastische Dampfung eine Geometrieabhiingigkeit enthélt. Speziell fiir
die Untersuchungen des Beitrags der optischen Funktionsschichten zur Gesamtgiite der

optischen Komponenten in Kapitel 6 wird diese Abhéngigkeit deutlich werden.

3.4 Phonon-Phonon-Wechselwirkung

Die Anharmonizitdt eines Kristallgitters fithrt zu einer weiteren Form der Dissipation —
der Phonon-Phonon-Wechselwirkung. Nach Bémmel und Dransfeld [48] fiithrt diese zu

einer Dampfung von:

CTH? WTph

Oph—ph = (3.13)

pv? 1+ w%ﬁh'
Dabei stellt C die Wiarmekapazitdt pro Einheitsvolumen, v den Griineisen-Parameter,
p die Massendichte, v die Schallgeschwindigkeit, w die Kreisfrequenz der eingestrahlten
Schallwelle und 7,;, die Phononen-Relaxationszeit dar. Der Griineisen-Parameter wird
hierbei in der Regel als freier Fitparameter fiir eine gegebene Temperatur T benutzt. Er
ist ein Ma#B fiir die Anharmonizitiat des Gitters und liegt typischerweise zwischen 1 und 2
[49].

Wechselwirken zwei Phononen miteinander unter Aussendung eines dritten Phonons, so

miissen der Energie- sowie der Quasiimpulserhaltungssatz erfiillt werden [49]:
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Abb. 3.5: Mégliche Drei-Phononen-Prozesse. Die eingestrahlten Phononen mit den Wellenzahl-
vektoren q und q” bilden ein drittes Phonon mit dem Wellenzahlvektor . Je nachdem, ob der
resultierende Wellenzahlvektor noch in der ersten Brillouin-Zone liegt oder nicht unterscheidet
man Normal-Prozesse (a) und Umklapp-Prozesse (b).

ho(q) + hw(q”) = hw(d), (3.14)
hq + hq' = hd+ BK. (3.15)

w ist dabei die Kreisfrequenz des betreffenden Phonons, G der betreffende Wellenzahlvek-
tor und K ein Vektor des reziproken Gitters.

Man unterscheidet zwei grundlegende Prozesse: Besitzen die urspriinglichen Phononen
einen kleinen Quasiimpuls, so befindet sich der resultierende Gesamtquasiimpuls des drit-
ten Phonons innerhalb der ersten Brillouin-Zone (siehe Abb. 3.5(a)). Fiir diesen Prozess
gilt K = 0. Man spricht dabei von sogenannten Normal-Prozessen. Besitzen hingegen die
urspriinglichen Phononen relativ grole Quasiimpulse, so kann der resultierende Gesamt-
quasiimpuls auflerhalb der ersten Brillouin-Zone liegen. Die Quasiimpulserhaltung fiihrt
dabei zu K # 0. Man spricht von Umklapp-Prozessen, siehe Abb. 3.5(b), [49,50].

Bei tiefen Temperaturen treten lediglich Normal-Prozesse auf, da die thermisch angereg-
ten Phononen nur kleine Quasiimpulse besitzen. Die mittlere freie Weglédnge (und damit
die Phononen-Relaxationszeit) wird dann lediglich durch die Kristalloberfliche bzw. die
Streuung der Phononen an Verunreinigungen begrenzt. Fiir hochreine Proben gilt:

L
Tph = E, (316)

wobei L eine charakteristische Ausdehnung des Kristalls und ¢ die Schallgeschwindigkeit
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des betreffenden Materials darstellen. Fiir tiefe Temperaturen ergibt sich somit unmittel-
bar aus GI. (3.13):

Gpn—pn < T?, (3.17)

d.h. der Einfluss der Phonon-Phonon-Wechselwirkung nimmt mit sinkender Temperaturen
sehr schnell ab.

Fiir hohere Temperaturen (oberhalb etwa 10 K) setzen auch Umklapp-Prozesse ein. Diese
sorgen fiir wesentlich kiirzere Phononen-Relaxationszeiten. Die mittlere freie Weglédnge A

der Phononen ist nach [49] gegeben durch:

A o %, T << Op, (3.18)
A < 1/T,T >> Op. (3.19)

Op stellt dabei die Debye-Temperatur des betreffenden Materials dar. Die mittlere freie
Weglidnge der Phononen ist mittels der Schallgeschwindigkeit mit der Phononen-Relax-
ationszeit verkniipft.
Die Phononen-Relaxationszeit wird haufig direkt aus Untersuchungen der Warmeleitfahig-
keit des betreffenden Materials gewonnen. Es gilt nach [50]:
Lo

K= gCVDTph, (3.20)
mit der Debye-Schallgeschwindigkeit vp. Diese setzt sich in einem isotropen Festkorper
aus der longitudinalen v, sowie der transversalen vy Schallgeschwindigkeit zusammen [50]:

3 1 2

v ViV
Somit ist es moglich, aus Tieftemperaturuntersuchungen der Warmeleitfahigkeit, Riick-

schliisse auf die Phonon-Phonon-Wechselwirkung des betreffenden Materials zu ziehen.

3.5 Theoretische Grenzen ausgewdhlter Materialien

Um ein geeignetes Material fiir die optischen Komponenten eines Gravitationswellende-
tektors auszuwéhlen, miissen zahlreiche Bedingungen erfiillt werden [33]. Das Material
muss eine hohe mechanische Giite besitzen, um das thermische Rauschen zu reduzieren
(vgl. Abb. 1.4). Das Material muss eine geringe optische Absorption fiir die im Inter-

ferometer verwendete Laserwellenléinge besitzen. Trotzdem wird stets ein geringer Teil
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absorbiert und in Wérme verwandelt. Deshalb ist eine hohe thermische Leitfahigkeit so-
wie eine geringe thermische Ausdehnung erforderlich, um thermische Verformungen des
Materials zu minimieren. Dariiber hinaus muss das betreffende Material bis zu einer Ober-
flachenrauhigkeit von einem Zehntel Nanometer polierbar sein. Des Weiteren muss es
moglich sein, das Material mit einer oder mehreren optischen Funktionsschichten (z.B.
dielektrische Schichten oder optische Gitter) zu versehen. Eine wesentliche Bedingung ist,
dass das entsprechende Material in hinreichend groflen Einkristallen verfiigbar ist bzw. es
absehbar ist, dass bis zum Bau eines Gravitationswellendetektors der dritten Generation
entsprechend grofle Materialstiicke verfiigbar sind.

All diese Bedingungen fithren zu entsprechenden Einschriankungen in der Wahl der Ma-
terialien. Um die Bedingungen einer hohen Giite zu erfiillen, kommen insbesondere hoch-
reine, einkristalline Dielektrika mit einer geringen Mobilitéit der Defekte in Frage. Hierzu
zihlen beispielsweise Saphir, kristalliner Quarz, Silizium und einige Carbide mit besonders
grofler Héarte. Letztere sind jedoch heutzutage nicht in hinreichend grofien Einkristallen
erhéltlich und bereiten auch bei der Politur Probleme. Neben den Einkristallen werden
vor allem von hochreinen Glisern die optischen Anforderungen erfiillt. Fused Silica! stellt
dabei einen hervorragenden optischen Werkstoff dar. Die aktuell bei Raumtemperatur in
Betrieb befindlichen interferometrischen Gravitationswellendetektoren benutzen hochrei-
nes Fused Silica als optisches Substratmaterial.

Die Untersuchungen der vorliegenden Arbeit konzentrierten sich auf Fused Silica als das
aktuelle Detektormaterial, Kristallquarz als chemisch identisches Material zu Fused Silica
— jedoch mit einer Kristallstruktur, Calciumfluorid als modernen optischen Werkstoff
sowie Silizium als ein Material, das in groflen Einkristallen und mit sehr hoher Reinheit
verfiigbhar ist.

Aus den vorangegangenen Abschnitten ist klar, dass als theoretische Grenze lediglich die
Phonon-Phonon-Wechselwirkung sowie die thermoelastische Ddmpfung in Frage kommen.
Alle anderen Verlustprozesse konnen durch eine geeignete Probenreinheit weitgehend re-
duziert werden. Zur Abschéitzung der theoretischen Grenzen einiger ausgewéihlter Mate-
rialien wurde ein unendlicher Halbraum angenommen. Die thermischen Parameter der
entsprechenden Materialien sind im Anhang zusammengefasst. Das thermoelastische Li-
mit wurde mit Hilfe von Gl. (3.10), die Phonon-Phonon-Wechselwirkung mit Hilfe von
GL (3.13) abgeschétzt. Die entsprechenden Phononen-Relaxationszeiten 7,, wurden aus
der Wirmeleitfahigkeit des betreffenden Materials berechnet und stellen somit lediglich

eine grobe Abschétzung dar.

'Fused Silica ist kiinstliches Quarzglas. Es wird hochrein aus Siliziumtetrachlorid, Wasserstoff und Sau-
erstoff hergestellt und enthélt damit nur sehr wenige Verunreinigungen. Es ist ein amorpher Werkstoff
und ist in der Optik als Substratmaterial weit verbreitet.
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Abb. 3.6: Vergleich der Temperaturabhéingigkeit der thermoelastischen Dampfung sowie der
Phonon-Phonon-Wechselwirkung fiir ausgewéhlte Materialien. Die jeweiligen Kurven sind unter
Zuhilfnahme der entsprechenden thermischen Eigenschaften (siehe Anhang) berechnet worden.
Die Phonon-Phonon-Wechselwirkung wurde iiber die Warmeleitfahigkeit des betreffenden Ma-
terials abgeschétzt.

Abb. 3.6 zeigt die theoretische Temperaturabhéingigkeit der Dampfung verursacht durch
Phonon-Phonon-Wechselwirkung und thermoelastische Dampfung. Man erkennt, dass in
weiten Temperaturbereichen (typ. T >20K) die Phonon-Phonon-Wechselwirkung die li-
mitierende GroBe darstellt, unterhalb von 20 K jedoch stark abfillt, sieche Gl. (3.17).



4 Kryogene Giitemessung

4.1 Anforderungen an das kryogene Messsystem

Die mechanische Giite soll in einem Temperaturbereich von Raumtemperatur bis hin-
ab zur Siedetemperatur des Heliums von 4,2 K untersucht werden. Als Proben stehen
unterschiedliche Materialien (Fused Silica, Kristallquarz, Calciumfluorid, Silizium) mit
zylindrischer Geometrie (typischerweise von @45 mm bis 150 mm bei gleichzeitiger Hohe
von 6 mm bis zu 100 mm) zur Verfiigung. Dies entspricht beispielsweise fiir eine Silizium-
probe mit einem Durchmesser @ 150 mm und einer Hohe von 100 mm einer Masse von
m~4kg. Um eine solche Probe von Raumtemperatur auf 4,2 K abzukiihlen, muss dieser

eine Warmemenge von

300K
Q=m- C(T)dT = 480kJ (4.1)

42K

entzogen werden. Dabei wurde die temperaturabhéngige spezifische Warmekapazitét C(T)
der Referenz [51] entnommen (siche Abb. A.12 im Anhang). Um in hinreichend kurzer Zeit
die gewiinschten Temperaturen fiir die entsprechenden Untersuchungen zu erreichen, ist
ein guter thermischer Kontakt zwischen der Warmesenke und dem Untersuchungsobjekt
notig. Dieser thermische Kontakt muss jedoch so realisiert werden, dass die eigentliche
Messung nicht beeinflusst wird. Ein mechanischer Kontakt zwischen dem Substrat und
der Warmesenke ist nicht moglich, da dieser zusétzliche Verluste in das System einbringen
wiirde, die das Messergebnis verfilschen.

Wihrend der eigentlichen Abklingmessung ist eine gute thermische Isolation notwendig,
um die Konstanz der Probentemperatur zu gewéhrleisten. Aufgrund der stark abfallen-
den Wirmekapazitit bei tiefen Temperaturen (oc 7% nach Debye, siche z.B. [52]) fiihren
geringe Wéarmeeintriage bereits zu einer starken Temperaturerh6hung. Fiir das o.g. 4kg
Si-Substrat bedeutet beispielsweise bei 10 K ein Warmeeintrag von 1 W eine Temperatur-
erhohung von rund 1K pro Sekunde, wihrend diese Warmezufuhr bei 300 K lediglich die
Temperatur um 3mK pro Sekunde erhohen wiirde. Fiir typischen Messzeiten von 1000 s
bei tiefen Temperaturen fiir eine Abklingmessung wiirde selbst ein Wirmeeintrag von

1mW zu einer Temperaturverinderung von 1K fiithren. Daraus folgt unmittelbar, dass

31
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der Warmeeintrag in das Substrat minimiert werden muss.

Dariiber hinaus miissen alle Formen zusétzlicher Dampfung minimiert werden. Diese tre-
ten beispielsweise durch die Wechselwirkung von Gasteilchen mit der Oberfliche des Test-
substrates, durch die Wechselwirkung des Substrates mit seiner Authéngung, Anregung
oder dem Auslesekreis fiir die Schwingungsamplitude auf. Um Giiten bis zu 10'° bei einer
typischen Resonanzfrequenz von einigen 10 kHz messen zu kénnen, muss die Standzeit fiir
Helium im Kryostaten mindestens 48 Stunden betragen.

Fiir einen flexiblen Aufbau sollte der Kryostat iiber ein optisches Fenster sowie hinrei-
chend viele elektrische Durchfithrungen verfiigen. Dies ermdglicht es, unterschiedliche
Giitemessverfahren — vor allem unterschiedliche Ausleseverfahren der Amplitude — zu
testen. Um die aufwéndige Justierarbeit zu vereinfachen, ist eine top-down-Geometrie
hilfreich. Normalerweise befindet sich die Experimentierplattform in einem Kryostaten
unterhalb der Reservoirs fiir die Kryomedien. In einer top-down-Geometrie wird die Ex-
perimentierplattform oberhalb der Helium- und Stickstofftanks angeordnet. Dies gestattet
das Arbeiten wie auf einem Labortisch. Experimentieraufbauten kénnen somit unkompli-
ziert bei kryogenen Temperaturen realisiert werden.

Des weiteren soll das aufzubauende Messsystem in der Lage sein, einzelne Komponenten
in realer Grofle zu testen. Der Aufbau muss also in der Lage sein, grofle Testmassen un-
tersuchen zu kénnen. Aus diesem Grunde wurde der Probenraum mit einem Durchmesser
von 300 mm und einer Hohe von 500 mm festgelegt.

Tab. 4.1 fasst alle wesentlichen Anforderungen an den kryogenen Aufbau zusammen. In
den folgenden Abschnitten wird auf die jeweilige Realisierung der entsprechenden Anfor-

derung gezielt eingegangen.

Anforderung Parameter
Temperaturbereich 5...300K
Restgasdruck < 10~ mbar
Standzeit LHe mindestens 48 h
Wairmeeintrag minimal
angestrebtes Giitelimit 10'0

Tab. 4.1: Zusammenfassung der Anforderung an den Messaufbau zur kryogenen Giitemessung.
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4.2 Experimentelle Realisierung des Messaufbaus

4.2.1 Substrathalterung

Die Testmassen miissen moglichst verlustarm gelagert werden, um die mechanische Giite
wie in Kapitel 2 dargelegt, durch eine Abklingmessung bzw. eine Resonanzbreitenmessung
experimentell zu bestimmen. Um die verschiedenen Substratlagerungen zu diskutieren, ist
es sinnvoll, sich zuerst einen Uberblick iiber die Eigenschwingungen der Testmassen zu
verschaffen. Exemplarisch wurden charakteristische Eigenschwingungen eines Substrates
mit Hilfe von ANSY'S [53] berechnet. Abb. 4.1 stellt die ersten 5 Eigenschwingungen eines
Fused Silica Substrates (& 76,2mm x 24 mm) dar.

Abb. 4.1: Ausgewéhlte Modenformen eines Fused Silica Substrates (& 76,2 mm x 24 mm). Alle
Modenformen wurden mit ANSYS [53] berechnet (siche Kapitel 5.2). Dargestellt ist die Aus-
lenkung des Probekorpers in z-Richtung (entlang der Zylinderachse) normiert auf die maximale
Auslenkung (Farbskala).

Man erkennt unmittelbar aus der Darstellung, dass die jeweiligen Moden sehr unterschied-
liche Auslenkungen besitzen. Um wéhrend eines kryogenen Messzyklusses moglichst viele
Moden untersuchen zu koénnen, ist es erforderlich, eine Substratlagerung zu wihlen, die
fiir mehrere Eigenschwingungen eine minimale Zusatzdampfung aufweist. Vier mogliche
Formen der Substrathalterung sind in Abb. 4.2 dargestellt: Eine 3-Punkt-Einspannung,
eine 2-Punkt-Einspannung ('Nodal Support’), eine Lagerung auf einer Kugel sowie eine
Pendelauthdngung mit Hilfe eines Fadens bzw. Drahtes.

Um die zusétzliche Dampfung der Eigenschwingung durch die Lagerung zu minimieren,
muss die Gesamtauslenkung der Eigenmode am Kontaktpunkt Substrat-Lagerung mini-
mal — im Idealfall sogar Null — werden. Fiir einige ausgewéhlte Moden ist dies entlang der
Mittelebene am Umfang gegeben. Fiir diese Moden wiirde sich die 120°-Einspannung sowie
die Pendelaufhdngung anbieten. Fiir andere Moden, stellen die beiden Zentren der Front-

und Riickfliche der Proben die Punkte mit minimaler Bewegung dar. Hier wéren der No-
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(c) (d)

Abb. 4.2: Moglichkeiten der verlustarmen Lagerung der Substratmaterialien. a) — 120°-
Einspannung. b) — Nodal Support, ¢) — GENS (’gentleman nodal support’), d) — Pende-
laufhangung.

dal Support oder die Lagerung auf einer Kugel geeignet. Dennoch ist bei einem Kristall
im Allgemeinen mit einer longitudinalen Schwingung stets eine transversale Schwingung
verbunden, da Langenénderungen stets mit einer Querkontraktion /-expansion verbunden
sind (bei isotropen Medien iiber die Poisson-Zahl verkniipft).

Das Hauptproblem bei allen Einspannungsvarianten ist, eine definierte und vor allem
beim Abkiihlen konstant bleibende Andruckkraft zu realisieren. Deshalb wurde fiir die im
Rahmen dieser Arbeit vorgestellten Ergebnisse die Pendelaufhdngung verwendet. Mit Hilfe
dieser Lagerungsform lassen sich mehrere ausgewéhlte Moden zwischen Raumtemperatur
und der Temperatur von fliissigem Helium untersuchen, ohne dass sich die Aufhdngungs-
parameter unkontrolliert veréndern. Eine etwaige Wechselwirkung zwischen Substrat und
Aufthéingung wird im Wesentlichen durch die Schwerkraft vermittelt und bleibt wéhrend
der Messung demnach konstant.

Des Weiteren bietet die Pendelauthéngung einen grofien Vorteil. Wie bereits im Kapitel 2.4
erlautert, addieren sich bei einem zusammengesetzten System die einzelnen Teilverluste,

siehe Gl. (2.21). Die Pendelaufhéngung stellt ein zusammengesetztes System aus dem Auf-
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hédngungsdraht sowie der Testmasse dar. Mit einem typischen internen Verlust von ¢;,; =
107° fiir den Aufhingungsfaden wire es nicht mdglich, Giiten iiber 10° zu messen, da die
Aufhédngungsddmpfung dann dominieren wiirde. Es ist dennoch méglich, deutlich héhere
Giiten als die intrinsische Giite des Aufhdngungsmaterials mit einer Pendelauthdngung zu
erhalten. Die Begriindung hierfiir liefert folgende Betrachtung. Die im Aufhédngungsfaden
deponierte Energie teilt sich in zwei Formen auf. Ein Teil der mechanischen Energie wird
in der Biegung des Aufhdngungsfadens gespeichert:
1 2

EBicgung = §kDrahtX (4.2)
mit der Federkonstante kp,.,; des Aufhédngungsmaterials. Von dieser Energie wird ein
Bruchteil a pro Schwingungszyklus im Draht dissipiert. Die Gesamtenergie der schwin-
genden Pendelauthéingung setzt sich zusammen aus der Biegeenergie sowie der potenziellen

Energie im Schwerefeld der Erde:

1
EPendel - 5 (kDraht + kgrav) X27 (43>
wobel kgray = mg/L die effektive Federkonstante des Gravitationsfeldes darstellt.
Ausgehend von der Definition der Strukturddmpfung sowie der mechanischen Giite nach
Gl. (2.1) erhalt man:

o L_ LAE
Q 21 E

mit der Gesamtenergie E und dem Energieverlust AE pro Schwingungszyklus. Der in

(4.4)

Form von potenzieller Energie gespeicherte Anteil ist verlustfrei, da das Gravitationsfeld
ein konservatives Kraftfeld darstellt.

Fiir das Pendelsystem folgt unmittelbar:

¢ del = 1 %akDmhtX2 o OékDrahtX2 (4 5)
Pendel — 5 = .
2w % (Kprant + kgrav> x2 27 (kprant + kgrav)

sowie fiir den Aufhéngungsdraht:

1 %OékDrahtX2 v
paht = — S————— = —. 4.6
ODrate = 5 epramx? 27 (46)
Bildet man das Verhéltnis aus den Pendel- und den Drahtverlusten, erhélt man:
ende. k ra.
®Pendel Draht (4.7)

quraht kDraht + kgrav

Fiir einen diinnen Draht gilt kgray >> kprane und demnach:
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k ra
QSPendel - Draht ngraht) (48)

kgrav
d.h. der wirksame Pendelverlust ist um den Faktor kp,ant /Keray kleiner als der intrinsische
Verlust des Aufhdngungsmaterials. Die Federkonstante eines gebogenen Drahtes ergibt
sich zu [24]:

nv/FEI

212
wobei n die Anzahl der Aufhdngungsfaden, F die Zugkraft pro Draht, E der Elasti-
zitdtsmodul des Drahtes, T das Flichentrigheitsmoment (7r?/4 fiir einen kreisrunden
Querschnitt) und L die Pendelldnge darstellen.

Setzt man alle Groien in Gl. (4.8) ein, so erhélt man fiir die Pendelddmpfung;:

nv FEI

Y Dt 4.10
gl O (4.10)

(4.9)

kDraht =

¢Pendel =

Den Vorfaktor vor der intrinsischen Dampfung des Drahtes ¢p,qn: bezeichnet man als
"dilution factor’. Um die Zusatzverluste durch die Aufhdngung zu minimieren, kann der
Drahtdurchmesser méglichst klein gewéhlt werden, um eine hohe Zugspannung zu erhal-
ten. Dies gibt unmittelbar ein Auswahlkriterium fiir das Aufhdngungsmaterial vor: Die
Zerreissgrenze des betreffenden Materials muss moglichst hoch sein. Wolfram stellt hierbei
ein Material mit einer besonders hohen Zerreissspannung dar. Eigene Messungen ergaben
Werte bis zu 3,55 GPa bei Raumtemperatur.

Fiir einen Wolframdraht mit einer Lange von 20 cm und einem Durchmesser von 50 um
wird beispielsweise bei 2/3 der maximalen Zugspannung ein Abschwichungsfaktor 8-10~*
erreicht, d.h., mit Hilfe eines solchen Wolfram-Drahtes sind Giitemessungen bis zu 10°
prinzipiell moglich.

Als mogliches Aufhdngungsmaterial wurden zahlreiche Stoffe untersucht. Beispielsweise
wurden die hochsten Giitewerte fiir ein Siliziumsubstrat bei Raumtemperatur am IGR!
in Glasgow mit Hilfe eines Seidenfadens erreicht [54]. Der Aufbau erreichte eine Giite von
2-108. Der verwendete Seidenfaden wurde mit Hilfe von tierischem Fett behandelt. Die
genauen Auswirkungen des Fetts sind bisher ungeklart. Es werden unterschiedliche Ein-
fliilsse diskutiert: Zum Einen konnte das Fett die Reibung zwischen Substrat und Faden
verringern. Zum Anderen wird eine Glattung der Faseroberfliche und eine damit ver-
bundene Herabsetzung der Kontaktflache diskutiert [55]. Dennoch ist die Préparation des
Fadens stark abhéngig vom verwendeten Seidenfaden sowie vom verwendeten Fett. Eigene

Untersuchungen im Rahmen dieser Arbeit haben deutlich geringere Giiten an vergleich-

IGR = Institute of Gravitational Research, Glasgow/Schottland, Direktor: Prof. J. Hough.



Kryogene Giitemessung 37

baren Testmassen ergeben. Hingegen wurden gute Ergebnisse mit Hilfe eines polierten
Wolfram-Drahtes erzielt. Fiir jede Testmasse wurde ein moglichst diinner Wolfram-Draht?
ausgewéhlt, um ca. 2/3 der maximalen Zugspannung zu erreichen. Der Faden wurde mit
Hilfe einer Diamant-Suspension® poliert. Hierzu wurde eine geringe Menge der Suspension
auf ein fusselfreies Tuch gegeben und der entsprechende Draht rund 10 Minuten manu-
ell poliert. Nach wenigen Minuten war bereits visuell eine Verdnderung der Oberflidche
des Drahtes zu erkennen. Der Draht wurde im Anschluss mit Aceton und Isopropanol

gereinigt.

(b)

Abb. 4.3: Elektronenmikroskopische Aufnahme der Drahtoberfliiche (4000x). a) — unpoliert, b)
— poliert. Durch das Polieren werden die scharfkantigen Rillen, die durch den Herstellungsprozess
bedingt sind, abgerundet.

In Abb. 4.3 ist ein 100 gm Wolfram-Draht vor und nach der Politur dargestellt*. Man er-
kennt, dass durch die Politur scharfe Kanten, die durch den Herstellungsprozess entstehen,
abgerundet werden.

Es wurden mehrere Aufthéingungsgeometrien getestet. Um eine stabile Lagerung des Sub-
strates zu erhalten, ist es notwendig, dass die Ablosepunkte des Aufhdngungsdrahtes ober-
halb des Massenschwerpunktes des Substrates liegen. Abb. 4.4 stellt die beiden verwen-
deten Aufhédngungsvarianten gegeniiber. Die wirksame Lange L. des Aufhdngungsfadens
stellt neben der Zugspannung o des verwendeten Drahtes eine weitere Nebenbedingung
fiir den Einbau dar. Wéhrend der kryogenen Messung diirfen das Substrat und der
Aufthéngungsdraht nicht in Resonanz geraten, da sonst der Substratmode Energie ent-

zogen wird und eine zusétzliche Dampfung auftritt. Von besonderem Interesse hierbei

2Der Wolfram-Draht wurde von der Firma Advent Research Materials Ltd (www.advent-rm.com) be-
zogen. Es standen folgende Durchmesser zur Verfiigung: 25 pm, 50 pm, 75 gm, 100 pm, 125 pm und
150 pm.

3DP-Suspension P 3 ym, www.struers.com

4Die Aufnahmen erfolgten im elektronenmikroskopischen Zentrum der Friedrich-Schiller-Universitiit.
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(a) (b)

Abb. 4.4: Zwei verwendete Varianten der Pendelaufthéingung mit Hilfe eines Wolfram-Drahtes.
a) — Mit Hilfe einer Klemme wird der gekreuzte Draht oberhalb des Substrates gehalten. b) —
Der Draht wird direkt ohne Klemme verwendet. Fiir die meisten Messungen wurde Version a)
gewihlt, da die wirksame Drahtlinge (Substrat — Klemme) kleiner ist als in Version b).

sind die Transversalmoden des Aufhingungsfadens - auch Violinenmoden genannt, da
diese am Ablosepunkt vom Substrat starke Reibungseffekte erzeugen.
Um die Eigenfrequenzen des Authingungsdrahtes zu berechnen, geht man von der Euler-
Bernoulli-Gleichung [47] aus:
4 82 82

EI@z (x,t) — ek (x,t) = PL G (x,t), (4.11)
wobei E den Elastizitdtsmodul, pr, die Massendichte bezogen auf die Lange, I das Flachen-
tragheitsmoment des Drahtes und o die Zugspannung im Draht darstellen. Das Abspalten
der Zeitabhiingigkeit mit Hilfe von z (x,t) = Z (x) - e“* liefert:

d*Z d?Z 9
Mit Hilfe des Losungsansatzes:
Z(x) = Asin (kyx) + B cos (kyx) + Csinh (kox) + D cosh (kox) (4.13)

ergibt sich fiir k; und ks:

(4.14)

K — o +\/02+4EI
e 2FI ORI
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(4.15)

Vo? + 4E1
ky — n o n o+ .
2EI 2FI

Im Vergleich zur Masse des Aufhédngungsdrahtes ist die Substratmasse sehr viel grofier.
Daraus folgt, dass der Aufhdngungsdraht in guter Naherung als beidseitig eingespannt

angesehen werden kann. Es ergeben sich somit folgende Nebenbedingungen:

z(x=0) = z(x=L)=0, (4.16)
0 0
e (x=0) = pw (x=1L)=0. (4.17)

Das Einsetzen des Losungsansatzes (4.13) in die Nebenbedingungen (4.16) und (4.17) lie-
fert ein Gleichungssystem fiir die Koeffizienten A, B, C und D. Eine nichttriviale Losung
dieses Systems ergibt sich nur bei verschwindender Koeffizientendeterminante. Aus die-
ser Forderung folgen die moglichen Eigenfrequenzen des Aufhingungsdrahtes unter den

gegebenen Nebenbedingungen [56]:

n [o 2 |EI (nm)?| 2 EI
fh=—4/— |14+ —=1/— —— |- 4.18
2LV pL ( + LV o L 2 ] L2 02> (4.18)

In niedrigster Ordnung ergeben sich unmittelbar die Eigenfrequenzen einer idealen Saite:

n o
fo=—4/—. 4.1

Der Abstand zweier benachbarter Moden ergibt sich somit in niedrigster Ordnung zu:

1 o

Af=— | =
2L pL7

(4.20)

d.h., um eine moglichst grofle Separation Af der Eigenschwingungen des Aufhdngungs-
drahtes zu erreichen, ist eine moglichst kurze Drahtlinge L notwendig, typischerweise
L <10cm.

4.2.2 Spezialkryostat

Die in Kapitel 4.1 zusammengefassten Anforderungen werden von kommerziell erhéltlichen
Standard-Kryostaten nicht erfiillt. Deshalb wurde ein Spezialkryostat [57] bei der Firma
Cryovac® in Auftrag gegeben.

Swww.cryovac.de
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Abb. 4.5: Schnittzeichnung des Proben-
raums. 1 — Vakuumgefifl, 2 — optisches Fens-
ter, 3 — Vakuumdichtung (Indium), 4 -
Durchfithrungen (elektrisch, Vakuum), 5 —
Experimentierplattform (25 mm Raster, M6
Gewindebohrungen).

Kernstiick des Kryostaten ist der Probenraum fiir den flexiblen Aufbau der kryogenen Ex-
perimente. Abb. 4.5 stellt eine Schnittzeichnung dar. Am Boden des Probenraums befin-
det sich die Experimentierplattform. Sie besteht zur guten thermischen Ankontaktierung
an das Wirmebad aus Aluminium und besitzt zahlreiche Bohrungen mit M6 Gewinde
im Standard-Rastermafl von 25 mm x 25 mm. Durch die Experimentierplattform fithren
des weiteren die Anschlussleitung (@ 20mm) fiir die Erzeugung des Vakuums im Pro-
benraum sowie eine Anschlussleitung (& 12mm) fiir das Messen des Probenraumdruckes.
Dariiber hinaus sind die elektrischen Zuleitungen zum Probenraum iiber Durchfithrungen
durch die Experimentierplattform realisiert. Verwendet wurden spezielle kryo- und vaku-
umtaugliche Durchfiihrungen der Firma CeramTec®. Die Verdrahtung besteht aus einer
Hochspannungszufuhr fiir die Anregung sowie zwei 4-Punkt-Anschliissen fiir die Tempe-
raturmessung. Die jeweiligen Anschliisse sind {iber die Durchfithrung und noch einmal
zuséitzlich iiber die Experimentierplattform thermisch ankontaktiert. Dies verhindert das
Eintragen thermischer Energie in den Probenraum. Speziell fiir die Temperatursensoren
ist dies von grofler Bedeutung, da ein zusétzlicher Warmestrom durch die Zuleitungen die
Temperaturmessung beeinflussen wiirde (sieche Abschnitt 4.2.5). Der Probenraum kann
iiber ein Vakuumgefif mit Hilfe einer Indiumdichtung vakuumdicht verschlossen werden.
Am Boden der Experimentierplattform befinden sich der Warmeiibertrager zur Kiithlung
sowie ein Heizer und ein Temperatursensor fiir die Temperierung des Probenraums.

Abb. 4.6 zeigt eine Schnittdarstellung des gesamten Spezialkryostaten. Der im Inneren

6VVVVVV. ceramaseal.com
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6
7
— Abb. 4.6: Schnittzeichnung des Spezialkryostaten
| fir kryogene Giitemessung. 1— Probenraum, 2-
q >g D | Wirmeiibertrager, 3— LHe-Schild, 4~ LNy-Schild, 5—
o T p optisches Fenster, 6— LHe-Vorratsbehélter, 7— LNo-
Vorratsbehilter, 8 — elektrische Durchfithrungen.

angeordnete Probenraum (1) ist thermisch gegen seine Umgebung isoliert. Mechanisch
ist er tiber einen diinnwandigen GFK-Abstandshalter auf dem LHe-Vorratsbehélter (6)
befestigt. Unterhalb des Zentrums der Experimentierplattform befindet sich der Wirme-
iibertrager (2), der durch das verdampfte Helium des LLHe-Vorratstanks gespeist wird und
fiir das Abkiihlen des Probenvolumens verantwortlich ist.

Um den Warmestrom in den Probenraum zu minimieren, ist dieser von einem Wérme-
strahlungsschild (3) umgeben, das thermisch mit dem LHe-Vorratsgefafi verbunden ist.
Da fliissiges Helium nur eine geringe latente Wirme beim Ubergang fliissig-gasformig
besitzt”, ist es notwendig, auch den Wirmeeintrag in das Heliumbad zu minimieren.
Zum Einen miissen alle mechanischen Verbindungen aus Materialien mit einer gerin-
gen Wirmeleitfihigkeit (z.B. glasfaseverstarkter Kunststoff, GFK) erfolgen, zum Anderen
muss der Wirmeeintrag @ durch Wirmestrahlung minimiert werden. Dieser ergibt sich

aus dem Stefan-Boltzmann-Gesetz [58]:

Q= e Ao (Th—T1), (4.21)
wobei
1
TR CR)

"Die Verdampfungswirme von fliissigem Helium betrigt rund 20 kJ/kg [58].

e = (4.22)
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gilt. Dabei stellt der Index 1 die kalte, der Index 2 die warme Fliche dar. o ist die
Stefan-Boltzmann-Konstante, A; die entsprechende Fldche, e; der Emissionsgrad der be-
treffenden Flache und T; die Temperatur. Fiir einen idealen schwarzen Strahler (e=1)
ergibt sich bei Raumtemperatur eine spezifische Strahlungsleistung von 460 W/m?, bei
80 K nur noch 2,32 W/m?. Daraus ergibt sich eine direkte Moglichkeit, den Wirmeeintrag
in das Messsystem zu minimieren. Man ordnet hierzu ein Warmebad zwischen das Raum-
temperaturniveau und den Tieftemperaturbereichen an. Dieses Warmebad muss auf ei-
ner moglichst tiefen Temperatur liegen und von einem preiswerten Kryomedium gespeist
werden, um einen groflen Teil der Warmestrahlung der Umgebung zu absorbieren. Dies
geschieht durch den LNy-Vorratsbehilter (7) sowie dem thermisch kontaktierten Strah-
lungsschild (4). Durch das auf rund 80 K befindliche Strahlungsschild wird somit bereits
99,5% der von auBen einfallenden Warmestrahlung vom fliissigen Stickstoff-Niveau absor-
biert. Die verbleibende Warmestrahlung vom 80 K Niveau auf das 5K Niveau des LHe-
Strahlungsschildes ist dann tolerierbar. Um den Wiarmeeintrag iiber Gaswarmeleitung zu
minimieren, sind alle Vorratsgefdfe fiir Kryomedien sowie der Probenraum von einem

[solationsvakuum umgeben.

)

)

9 e ®
© 9—%—@7
. NE)
-®
©

(b)

Abb. 4.7: Schematische Darstellung des Vakuum- (a) und Gashandlingsystems (b) des Kryo-
staten. 1 — Isolationsvakuum, 2 — Probenraum, 3 — Turbomolekularpumpen fiir das Isolations-
vakuum sowie das Probenraumvakuum, 4 — Vorpumpe, 5 — Kontaktgas-Feindosierventil, 6 —
Vakuummessgerite, 7 — optionale Kryopumpe. A — Experimentierplattform mit Wéirmeiiber-
trager, B — LHe-Vorratsgefafl, C — LNa-Vorratsgefafl, D — elektrischer Heizer, E — Nadelventil

zur Einstellung des Volumenstroms durch den Wéirmeiibertrager, F — Membranpumpe, G —
He-Abgas, H — No-Abgas.

Zur Bereitstellung des Isolations- sowie des Probenraumvakuums ((1) und (2)) stehen zwei

Turbomolekularpumpen (3) zur Verfiigung (siche Abb. 4.7). Beide Pumpen werden von
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einer Vorvakuumpumpe (4) versorgt. Optional ist es moglich, mit Hilfe einer Kryopumpe
(7) das Evakuieren des Probenraums zu beschleunigen. Um den Temperaturausgleich im
Probenraum durch Wérmeleitung im Gas beschleunigen zu koénnen, ist es moglich, mit
Hilfe eines Dosierventils (5) hochreines Heliumgas einzulassen. Fiir das Isolationsvakuum
sowie den Probenraum stehen mehrere Druckmesssysteme (6) zur Verfiigung.

Der Gasstrom durch den Wérmeiibertrager (A) kann auflerhalb des Kryostaten iiber eine
Membranpumpe (F) sowie ein Ventil (E) geregelt werden (sieche Abb. 4.7). In Verbindung
mit einem LakeShore® Temperaturmonitor LS340 und einem an der Experimentierplatt-
form befestigten Heizer (D) 1a8t sich die gewiinschte Probenraumtemperatur einstellen.
Neben den Sensoren fiir Druck und Temperatur, die fiir die eigentliche Messung vorgesehen
sind, besitzt der Kryostat weitere Sensoren fiir den Normalbetrieb. Dazu zdhlen verschie-
dene Temperatursensoren an den Vorratsgefafien sowie den Abgas- und Fiillleitungen
sowie entsprechende Fiillstandsmesser fiir den LNs- und den LHe-Vorratsbehélter. Al-
le Messgerite sind mit einer entsprechenden Computerschnittstelle — meist GPIB? oder
RS232!Y — ausgeriistet und kénnen mit Hilfe eines Rechners iiberwacht und aufgezeichnet

werden.

4.2.3 Substratanregung

Es gibt zahlreiche Methoden, um die unterschiedlichen Substrate zu Eigenschwingungen
anzuregen. Neben der Bedingung, eine hinreichend grofle Amplitude erzeugen zu koénnen,
muss die Anregung vor allem ohne eine Zusatzdampfung der Substratschwingung erfolgen.
Es ist beispielsweise moglich, das Substrat mit Hilfe eines Piezoaktuators kurz anzuschla-
gen und somit die Eigenschwingungen entsprechend anzuregen [59]. Dieses Verfahren ist
einfach zu realisieren, hat aber einige Nachteile, die es fiir kryogene Messungen ungeeig-
net machen. Zum Einen werden stets mehrere Moden angeregt. Zum Anderen besteht
die Gefahr, dass das Substrat durch die Berithrung mit dem Aktuator beschidigt wird
oder sich die Justage des Substrates in der Aufhdngung dndert. Das Hauptproblem tritt
jedoch beim Hub des Aktuators auf. Der maximale Hub des Piezoaktuators nimmt mit
fallender Temperatur stark ab. Messungen haben ergeben, dass kommerziell erhéltliche
Piezoaktuatoren bei 4,2 K lediglich weniger als 10% ihres Hubes bei Raumtemperatur be-
sitzen [60]. Typischerweise liegt der Hub eines Niedervolt-Piezoaktuators bei 25 um bei
Raumtemperatur. Diese geringe Bewegung stellt allerhochste Anspriiche an die Justa-

ge der Pendelaufhéngung. Der Piezoaktuator soll zum Anregen das Substrat beriihren,

8www.lakeshore.com

9General Purpose Interface Bus. Spezieller von Hewlett Packard entwickelter Bus zur Kommunikation
zwischen Rechner und Messgeriten.
10Gerieller Kommunikationsstandard.
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wéihrend er wihrend der Abklingmessung das Substrat nicht beriithren darf, d.h., die Jus-
tage muss wiahrend der gesamten Messperiode auf weniger als 2,5 ym genau bleiben. Dies
ist bedingt durch thermische Verdnderungen des Aufbaus nicht zu gewéhrleisten.

Ein kontaktloses Verfahren zur Anregung des Substrates ist die Wechselwirkung des
Substrates mit einem elektrischen Feld [61]. Hierzu wird eine entsprechende metallische
Schicht aufgebracht. In Verbindung mit einer im Abstand d an das Substrat justierten
Gegenelektrode wird ein Kondensator der Kapazitit C gebildet (siche Abb. 4.8).

LLLLLs
4 . d
Abb. 4.8: Schematische Darstellung der elektrischen Anre-
L gung. Im Abstand d zum Substrat wird eine elektrisch lei-
/ tende Gegenelektrode aufgestellt. Das Substrat ist mit einer
Substrat —— leitfahigen Schicht (z.B. Aluminium) beschichtet. Die beiden

Metallflichen bilden einen Plattenkondensator.

Die Kraft der beiden Platten aufeinander — und somit die anregende Kraft F — ergibt sich
zu [41]:

AW

AL
ox '’

(4.23)

wobel

W = %CUQ (4.24)

die in der Kondensatorstruktur mit der Kapazitdt C und der angelegten Spannung U
gespeicherte Energie darstellt. Es ergibt sich somit unmittelbar:
1dC_,

F=-———0U~ 4.25
2 dx ( )

Die Kraft ist also proportional zum Gradienten % der Kapazitit sowie dem Quadrat der
angelegten Spannung U. Zur Anregung wird eine sinusformige Spannung U(t) = U sinwt

an die Kondensatorplatten angelegt. Es ergibt sich somit auch ein harmonischer Zeitver-
lauf fiir die Kraft:
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1dC 1dC ~ 1dC ~
F=———U@t)? = -—Z10%sin2wt = ———1U2 (1 — cos 2wt 4.26
2 ax VW) = g g Vs Wt = — g U (1~ cos 2ut), (4.26)
d.h., das Substrat wird zu Schwingungen mit einer Kreisfrequenz von 2w angeregt. Wahlt
man hingegen als Anregung eine Spannung mit einem zusétzlichen Gleichspannungsoffset

von Uy, so ergibt sich eine anregende Kraft von:

F= —%gU(t)2 = —%% <U sinwt + U0>2 = —%% <U2 sin? wt + 20U, sinwt + U%).
(4.27)
Je nach Grofle der Offsetspannung Uy kann man den Einfluss des Terms mit der doppelten
Frequenz (sin®-Term) im Vergleich zur Anregung mit der Frequenz f verringern. Ab einer
Offset-Spannung von Uy > U /2 ist der Anteil der Frequenzkomponente f am Gesamtsignal
grofer als der der Komponente mit 2f. Der Vorteil dieses Anregeverfahrens liegt darin,
dass bei gleichem Wechselspannungsanteil eine deutlich hohere Kraftwirkung am Substrat
erreicht werden kann.
Dennoch ist die notwendige Beschichtung des Substrates unbefriedigend. Einerseits ver-
ursacht die verwendete Metallschicht eine zusétzliche Dampfung und kann das Messver-
fahren zu hohen Giiten hin limitieren. Andererseits ist es fiir zahlreiche Untersuchungen
an optischen Komponenten nicht moéglich, die Oberflichen mit einem Metall zu beschich-
ten, da bereits hochempfindliche optische Funktionsschichten aufgebracht sind. Ein dritter
wesentlicher Nachteil in der Verwendung einer metallischen Schicht an der Oberflache be-
steht darin, dass diese als Gegenelektrode wirkt und somit in den meisten Féllen elektrisch
kontaktiert werden muss.
Mit Hilfe von Gl. (2.21) kann man die durch die diinne Metallschicht hervorgerufene obere
Messgrenze fiir die mechanische Giite abschétzen. Der Einfluss einer Oberfldchenschicht
mit einer Eigenddmpfung von ¢gcpicne und einer Dicke d wird demnach vergleichbar mit

der Substratgiite, wenn diese einen Wert von:

1dusraEusra 1
Qmax< Substrat I~Substrat (428)

3 dschicht Eschicht ®Schichs
erreicht. Fiir eine Aluminiumschicht mit einer Dicke von 1pm und einer intrinsischen
Diampfung von ¢ =5-107° [62] wird fiir ein Fused Silica Substrat mit einer Dicke von
24 mm eine maximal messbare Giite von 1,6-10% erreicht!!.
Um die benétigte leitfihige Oberflachenschicht zu vermeiden, wurde eine verédnderte An-

regungsgeometrie verwendet. Eine kammartige Struktur (siehe Abb. 4.9) wurde benutzt,

"Die Elastizitatsmodule von Fused Silica und Aluminium sind bei Raumtemperatur in etwa beide gleich
72 GPa.
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Abb. 4.9: Ansicht der verwendeten Struktur
zur beriihrungslosen Anregung der Eigenfre-
quenzen dielektrischer Substrate.

um ein inhomogenes elektrisches Streufeld zu erzeugen. Wird die Anregestruktur entspre-
chend nah an das Substrat justiert, ist es moglich, durch das Streufeld das Substrat analog
den obigen Betrachtungen anzuregen. Das Verfahren bietet den Vorteil, dass die zu un-
tersuchende Testmasse direkt genutzt werden kann, ohne die Oberfldche zu beschichten.
Nachteilig ist jedoch, dass nur deutlich niedrigere Anregungsamplituden erreicht werden.

Dies stellt hohere Anforderungen an das benétigte Ausleseverfahren.

10 T T T T T T T T T
® Aluminium
% Silizium
. A Fused Silica
10" ® v Kristallquarz |4
B
E [ ]
L [ ]
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Abb. 4.10: Experimentell bestimmte Abhéngigkeit des Kapazitiatsgradienten vom Abstand zwi-

schen Anregestruktur und Substrat. Fiir den verwendeten typischen Abstand zwischen Anregung

und Substrat von rund 0,5 mm liegt der Gradient bei rund (20-100) pF /mm.
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Abb. 4.10 zeigt den experimentell bestimmten Verlauf des Gradienten der Kapazitét fiir
die ausgewihlte Anregungsstruktur (Stegbreite 1,5mm, Stegabstand 1mm) fiir unter-

schiedliche Substratmaterialien.

1000
< 800| - ] P
2 1 (N 5 6
S 600f ] -
g ”””””””””””””” v
2 PA94
& 400/ ] ¥ 4
[
g 2
< 200} \ Lyl (-1) —> D
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0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ 3 PA94
10° 10" 107 > 10t 100 10°

Frequenz [Hz]

(a) (b)

Abb. 4.11: a) — Amplitudeniibertragungsfunktion des Hochspannungsverstirkers. b) — Sche-
matischer Aufbau der beriithrungslosen Anregung (1 — Steuer-PC, 2 — programmierbarer Fre-
quenzgenerator (HP 33120A), 3 — Phasenschieber (180°), 4 — Hochspannungsverstirker, 5 —
Anregungsstruktur, 6 — Substrat).

Fiir die Versorgung der Anregungsstruktur steht ein speziell fiir die Erfordernisse entwi-
ckelter zweikanaliger Hochspannungsverstiarker zur Verfiigung. Die obere Grenzfrequenz
beider Kanile liegt jeweils bei etwa 150 kHz und deckt somit den gewiinschten Frequenz-
bereich von einigen 100 Hz bis 100kHz ab (siche Abb. 4.11). Die beiden Kanile sind
zueinander invertiert aufgebaut und in der Lage, eine Eingangsspannung von £10V auf
0...4+800V fiir den ersten bzw. 0...-800V fiir den zweiten Kanal zu verstirken'?. Betreibt
man die beiden Verstirker im Gegentaktprinzip, erhédlt man eine doppelte Anregungs-
spannung und laut Gl. (4.27) die vierfache Anregungskraft. Dies ermdglicht das Anregen
einer deutlich grofleren Anzahl von Moden als nur in der 800 V-Konfiguration. Der Hoch-
spannungsverstirker wird von einem computergesteuerten Frequenzgenerator'® gespeist.
Mit diesem ist es moglich, die Anregungsfrequenz in 1 mHz Schritten zu verdndern und

somit sehr selektiv Moden anzuregen.

4.2.4 Ausleseverfahren

Um die Schwingungsamplitude des Substrates zu bestimmen, kann man sich mehrerer
Ausleseverfahren bedienen, die jeweils Vor- und Nachteile besitzen. Im folgenden sollen

kurz einige untersuchte Verfahren erldutert und charakterisiert werden.

12Endstufe: PA94 der Firma Apex Microtechnology Corporation, Tucson, USA.
3HewlettPackert HP 33120A, Ansteuerung iiber GPIB-Bus.
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Kapazitives Auslesen

Analog dem verwendeten Anregungsverfahren liasst sich die Schwingungsamplitude mit

Hilfe einer Kondensatorstruktur auslesen. Die entsprechende Schaltung ist in Abb. 4.12

dargestellt.
LLLLLd
fret = PED zum
——

PC
/ Abb. 4.12: Schematische Dar-
Substrat ~ Auslesestruktur stellung des kapazitiven Auslese-

Co, dC/dx verfahrens.

Durch die Substratschwingung wird die Kapazitidt der Auslesestruktur periodisch geén-
dert. Fiir die ausgekoppelte Spannung am Eingang des Lock-in (auch phasenempfindlicher
Detektor genannt, PED) gilt:

AU = 2~ Ax, (4.29)

wobei Cqy die mittlere Kapazitét, % den Gradienten der Kapazitéit der Auslesestruktur
und Ax die Substratschwingungsamplitude darstellen. Analog dem Anregeverfahren ist
die Ausgangsspannung proportional zum Gradienten der Kapazitit, so dass &hnliche Op-
timierungsverfahren angewandt werden kénnen. Des weiteren ist die Ausgangsspannung
direkt proportional zur Bias-Spannung Uy.

Fiir eine typische Schwingungsamplitude von Ax = 10nm, eine Kapazitiat Cqy = 10 pF,
einen Gradienten von 20 pF/mm und eine Spannung Uy von 50V ergibt sich eine aus-
gekoppelte Wechselspannung von 1 mV. Mit Hilfe eines Lock-in-Verstéirkers kann dieses
Signal frequenz- und phasenselektiv verstirkt werden.

Da man als Referenzfrequenz fiir den Lock-in nie die exakte Eigenfrequenz des Substrates
einstellen kann, tritt stets eine Schwebung mit der Differenzfrequenz zwischen der Eigen-
frequenz des Substrates und der Referenzfrequenz auf. Die entsprechende Schwebungsperi-
ode kann dabei die Groflenordnung der Abklingzeit haben und zu einer Signalverfilschung

fithren. Bereits kleinste Abweichungen, z.B. 1 mHz, erzeugen eine Schwebungsperiode von
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rund 20 Minuten. Um dieses Problem zu umgehen, wurde das Referenzsignal des Lock-
in-Verstérkers um einen konstanten Frequenzbetrag verschoben (typischerweise 5-20 Hz).
Dadurch stand am Ausgang des Lock-in-Verstéarkers ein Signal mit entsprechend 5-20 Hz
sowie einer dem KEingangssignal proportionalen Amplitude zur Verfiigung. Die Auswer-
tung der Schwingungsamplitude iiber der Zeit liefert dann das exponentielle Abklingen
der Substratamplitude.

Dieses Verfahren verspricht auf den ersten Blick grofie Vorteile: Einerseits wird kein opti-
sches Fenster im Kryostaten bendtigt, andererseits ist die mogliche Amplitudenauflésung
sehr hoch!*. Des Weiteren lisst sich das Ausgangssignal durch eine Hilfsspannung pro-
portional beeinflussen. Dennoch sind mit dem kapazitiven Ausleseverfahren zahlreiche
Probleme verbunden. Es ist nicht moglich, die Schwingungen lokal zu analysieren. Die
Ausleseelektrode muss zum Erreichen eines hinreichend grofien Kapazitiatsgradienten eine
MindestgroBe besitzen (einige Zentimeter). Somit wird iiber diese Flidche stets gemittelt.
Eine Analyse der entsprechenden Modenform wird dadurch erschwert. Des Weiteren ist es
fiir ein Auslesen mit Hilfe der oben beschriebenen Methode der Differenzfrequenz notwen-
dig, den Lock-in-Verstérker im Breitbandmodus (d.h. mit einer niedrigen Zeitkonstante)
zu betreiben, da am Ausgang mindestens die Differenzfrequenz unbeeinflusst iibertragen
werden soll. Dies bedeutet aber gleichzeitig, dass alle Vorteile, die mit der Schmalbandig-
keit einhergehen, wie z.B. die rauscharme Signalverarbeitung, nicht mehr genutzt werden
konnen. Ein wesentliches Problem tritt dariiber hinaus besonders bei niedrigen Resonanz-
frequenzen auf. Der Auslesekreis bedampft die Substratschwingung und stellt somit ein
Limit fiir die Messung der mechanischen Giite dar. Nach Braginski [62] betrigt die durch

den Auslesekreis hervorgerufene Dampfung:
1 . EoAUg UJRCO
Qreadous 2d3Mw? 1 + w2R2CE’
Neben den bereits in Abb. 4.12 eingefithrten Groéflen, tritt die Masse M des Substrates

sowie die Flache A der Kondensatorstruktur auf. ¢; ist die Dielektrizitidtskonstante des

(4.30)

Vakuums. Abb. 4.13 stellt die experimentell bestimmte Abhéngigkeit der gemessenen
Substratgiite von der Biasspannung Uy dar. Als Substrat wurde zur Veranschaulichung
der Zusatzddmpfung ein Cantilever (siehe Kap. 6) benutzt, da dieser besonders niedrige
Eigenfrequenzen sowie eine geringe Masse besitzt.

Man erkennt, dass fiir die niedrigste Eigenfrequenz (45 Hz) bereits ab einer Spannung von
30V eine zusétzliche Dampfung auftritt, die grofler als die intrinsische Substratdampfung

ist. Bereits fiir die ndchsthohere Mode (395 Hz) ist keine Abhéngigkeit der gemessenen

MTypischerweise lassen sich mit einem Lock-in-Verstérker problemlos Spannungen im Nanovolt-Bereich
messen. Daraus folgt unmittelbar eine Amplitudenauflésung im Bereich von 10712 m.
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Abb. 4.13: Experimentelle Abhéngigkeit der gemessenen Giite von der angelegten Biasspan-
nung Up an der Auslesestruktur bei kapazitivem Auslesen. Zusétzlich wurden die theoretischen
Verldufe nach Gl. (4.30) fiir zwei Moden eingezeichnet. Als Substrat wurde ein Cantilever ver-
wendet (Linge: 50 mm, Dicke: 75 um, Breite: 8 mm, vgl. Kap. 6).

Giite von der angelegten Biasspannung zwischen 0 und 300 V mehr zu verzeichnen, d.h.,
dass selbst fiir kleine Substratmassen bereits ab einer Frequenz von typischerweise 1 kHz
diese Form der Zusatzddampfung nicht auftritt und das kapazitive Ausleseverfahren Ver-
wendung finden kann. Geht man zu groflen Testmassen iiber, so skaliert die maximal
messbare Giite mit der Masse. Zwischen dem Cantilever-Schwinger und einem typischen
optischen Substrat liegen rund drei Groflenordnungen an Substratmasse. Somit ergibt das
kapazitive Ausleseverfahren eine Moglichkeit, in einem Kryostaten ohne optisches Fens-
ter zu messen. Dennoch bleibt dieses Messverfahren im Wesentlichen fiir die Cantilever-
Messungen vorbehalten, da bei diesen Messungen der Abstand Kondensator-Substrat me-
chanisch fixiert ist und sich beim Abkiihlen nicht dejustieren kann. Fiir Experimente mit
einer Pendelaufhiangung des Substrates ist eine Justierbarkeit des Aufbaus bei tiefen Tem-

peraturen unumganglich.

Reflektives optisches Auslesen

Fiir den speziellen Fall, dass die Substratschwingung mit einer hinreichend groflen Biegung
der Oberfliche einhergeht!®, ist es moglich, mit Hilfe der Bewegung eines reflektierten La-
serstrahls, Riickschliisse auf die Substratbewegung zu ziehen (siche Abb. 4.14). Hierzu

wird ein von der Oberfliche des Substrates reflektierter Laserstrahl mit Hilfe einer Sam-

15Dies tritt beispielsweise bei den in Kapitel 6 untersuchten Cantilevern auf.



Kryogene Giitemessung o1

mellinse auf eine zweigeteilte Photodiode!® abgebildet. Der Laserspot wird so justiert,

dass er im Ruhezustand genau zwischen beiden Photodioden auftrifft.

C
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Abb. 4.14: a) — Schematische Darstellung des reflektiven Ausleseverfahrens. Ein Laserstrahl (1)
fallt auf die Substratoberfliche (2) und wird dort reflektiert. Mit Hilfe einer Sammellinse (3) wird
der Strahl auf eine Doppelphotodiode (4) abgebildet. Die Stréme der beiden Photodioden werden
mit Hilfe von rauscharmen Transimpedanzwandlern (5) in Spannungen umgewandelt und nach
dem Bilden der Differenz der beiden Signale (6) der Datenerfassung zugefiihrt. b) — Schaltplan
des verwendeten Transimpedanzverstirkers. Als Operationsverstiarker kam der rauscharme Typ
OPA27 der Firma Texas Instruments zum FEinsatz.

Mit Hilfe eines Transimpedanzwandlers [63] wird der von den Photodioden erzeugte Strom
in eine Spannung umgewandelt. Die Differenz beider Signale wird elektronisch gebildet.
Dadurch werden Gleichlichtdnderungen unterdriickt. Bewegt sich nun der Laserspot, so
wird die Balance zwischen den beiden Photodioden geéndert. Fiir kleine Auslenkungen

tritt ein zur Schwingungsamplitude des Substrates proportionales Ausgangssignal auf (sie-

he Abb. 4.15).
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Abb. 4.15: a) — Abhiingigkeit des Ausgangssignals des Transimpedanzverstirkers von der Po-
sition des Laserspots. b) — Spektrales Spannungsrauschen der Operationsverstérker-Schaltung.
Im Bereich des weiflen Rauschens tritt eine spektrale Rauschspannung von 3,3 -1076V/ vHz
auf.

1693096-02, Hamamatsu Photonics, www.hamamatsu.com
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Prinzipiell wird dieses Messverfahren durch das Eigenrauschen [64,65] des Transimpe-
danzwandlers bestimmt. Fiir die verwendete Schaltung ergab sich eine spektrale Rausch-
spannungsdichte von 3,3 -107°V /{/Hz. Im Breitbandfall (Af = 10kHz) ergibt sich bei
einer Empfindlichkeit von 4,7V /mm eine Auflésung von minimal 3 nm. Verwendet man
ein analoges Verfahren wie beim kapazitiven Auslesen, d.h. Transformation der Signalfre-
quenz mit Hilfe des Lock-in-Verstérkers zu niedrigen Frequenzen, liasst sich die Auflésung
aufgrund der Schmalbandigkeit um weitere 2 Gréflenordnungen steigern. Experimentell
konnte eine Auflésung von besser 1 nm bei einem Abstand zwischen Sensor und Substrat
von 0,5m erreicht werden. Vorteile dieses Ausleseverfahrens sind der einfache Aufbau so-
wie die Tatsache, dass das verwendete Ausleseverfahren keinerlei Zusatzdampfung fiir die
Messung darstellt. Des Weiteren werden zusétzliche Schwingungen (z.B. durch eine Pen-
delbewegung des Substrates) toleriert. Nachteilig ist, dass das Messverfahren eine trans-
versale Bewegung des Laserspots erfordert. Dies ist beispielsweise bei Dickenschwingungen
der Substrate nicht gegeben. Deshalb kann dieses Messverfahren fiir Substratmessungen
nur schlecht eingesetzt werden. Hervorragende Ergebnisse werden hingegen bei den in

Kapitel 6 gezeigten Cantilever-Messungen erreicht.

Interferometrisches Auslesen

Ein weiteres Verfahren zur beriihrungsfreien Detektion der Substratschwingungen stellt
das interferometrische Auslesen dar. Hierzu verwendet man ein Michelson-Interferometer,
dessen einer Arm durch den Abstand Strahlteiler-Substrat gebildet wird. Durch die
Schwingungen des Substrates wird der Abstand periodisch gedndert. Dadurch ist es mog-

lich, die Substratschwingungen hochprézise zu bestimmen.

Parameter Wert
Frequenzbereich 0,1 ... 500 kHz
Amplitude 0,1nm ... 10 um

Abstand Probe —

Interferometer (500 4 25) mm
Mindestreflexions-

grad der Probe  >5-1074

Abb. 4.16: Verwendetes Laservibrometer  Tab. 4.2: Parameter des Laservibrometers
der Firma SIOS. SP-S 120.

Die Vorteile dieses Messverfahrens liegen vor allem in der direkten Angabe der Schwin-

gungsamplitude in z.B. Nanometer und in der Riickwirkungsfreiheit des Messverfahrens
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auf die Substratschwingung. Durch das optische Auslesen kommt es zu keinerlei Beein-
flussung des Auslesekreises durch die elektrostatische Anregung. Nachteilig ist der feste
Abstand zwischen Interferometer und Substrat, im speziellen Fall (500 + 25) mm, sowie
die hohen Justieranforderungen an den Aufbau. Der vom Substrat reflektierte Strahl darf
lateral maximal um 0,5 mm vom austretenden Strahl am Interferometer abweichen. Bei
einer Laufstrecke von 1 m entspricht dies einer Winkelgenauigkeit von 2 Bogenminuten.
Diese Justierung muss wihrend der gesamten Messung aufrechterhalten werden und er-
fordert sowohl eine spezielle Verstelleinrichtung am Interferometer als auch einen duflerst
stabilen Aufbau.

Als Interferometer kam ein Laservibrometer der Firma SIOS'” (sieche Abb.4.16) zum Ein-
satz. Das Interferometer wurde durch eine selbst entwickelte Softwareschnittstelle in ein
LabView-Messprogramm!® integriert. Dadurch war es moglich, die vom Interferometer
gelieferten Amplituden-Zeit-Signale direkt aufzubereiten und in einem entsprechenden
Format zu speichern. Wiirde man das direkte Zeitsignal aufzeichnen, wiirde sich fiir eine
Mode von 10kHz bei einer Aufzeichnungszeit von 1h ein Datenfile von mehreren 100 MB
ergeben. Diese Datenmenge wére fiir eine Auswertung nicht zu bewéltigen. Die wichtigs-
ten Eckdaten des Laser-Vibrometers SP-S 120 wurden in Tab. 4.2 zusammengefasst. Das
verwendete Laser-Vibrometer gestattet es, Schwingungsamplituden in einem Bereich von
0,1 nm bis 10 um bei Schwingungsfrequenzen von rund 0,1 bis 500 kHz zu detektieren. Fiir
eine erfolgreiche Schwingungsanalyse ist lediglich ein Reflexionsgrad von > 5-10~* not-
wendig, so dass weder eine hochreflektierende Beschichtung noch eine Politur der Substra-
toberfliche notwendig sind. Dadurch ist es moglich, den Einfluss der Oberflachenqualitit

auf die mechanische Giite zu untersuchen.

Weitere Verfahren

Es gibt zahlreiche weitere Verfahren, die zum Auslesen der Schwingungsamplitude ge-
eignet sind. Stellvertretend seien hier das Verfahren der spannungsinduzierten Doppel-
brechung [66] sowie das SQUID-Ausleseprinzip, das im Rahmen dieser Arbeit zunéchst
untersucht wurde [67], aber nicht zum Einsatz kam, genannt. Abb. 4.17 stellt beide Vari-

anten schematisch dar.

4.2.5 Thermometrie

Ein wesentliches Problem bei kryogenen Giitemessungen ist die Thermometrie. Das Sub-

strat darf zur Bestimmung der Temperatur nicht beriihrt werden, da sonst eine zusétzliche

17
18
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www.ni.com



Kryogene Giitemessung 54

i -

Z lp 1 . A
/ v/ l 7 pick-up-Kreis DC-SQUID
Substra_t mit
Polarisationsstrahlteiler SBZZ?A?SL?BgSr
(a) (b)

Abb. 4.17: a) — Ausleseverfahren iiber spannungsinduzierte Doppelbrechung. Die Schwingung
im Substrat erzeugt periodische Anderungen der Doppelbrechung. Diese wird durch die Drehung
der Polarisationsebene eines Laserstrahls ausgewertet [66]. b) — Ausleseverfahren mit Hilfe von
SQUIDs (Supraleitende QUanten Interferenz Detektoren). Durch die Substratschwingung wird
die Induktivitdt der sogenannten ’pick-up-Spule’ periodisch verdndert und durch ein SQUID
hochgenau ausgelesen [67].

Démpfung der angeregten Schwingungen auftritt. Zur Bestimmung der Substrattempera-
tur wurde ein zweites, dem zu vermessenden Substrat identisches Thermometriesubstrat
verwendet (siehe Abb. 4.18). Dieses ist symmetrisch zum Messsubstrat im Probenraum

9

analog als Pendel aufgehéingt. Ein kalibrierter Temperatursensor!® wurde auf der Innen-

seite des Substrates mit Hilfe eines Biigels aus Tombak?® befestigt.
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Abb. 4.18: a) — Thermometriesubstrat mit angebrachtem Temperatursensor. Substrat: Fu-
sed Silica @ 76,2mm x 24mm. b) — Temperaturverlauf der Substrate bei Wechsel der Proben-
raumtemperatur. Wird die Plattform im evakuierten Zustand thermisch verdndert, so bleibt
die Substrattemperatur erhalten. Sobald das Kontaktgas (hier 500 Pa He) in den Probenraum
eingelassen wird, steigt die Temperatur. Der Temperaturanstieg kann durch Evakuieren des
Probenraums wieder gestoppt werden. Substrat: Si(100) @ 76,2mm x 24 mm.

9DT-670-cal, LakeShore, www.lakeshore.com
20Tombak ist ein spezielles kryotaugliches Federmaterial.
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Zur Charakterisierung dieses Messverfahrens der Substrattemperatur wurde in vorberei-
tenden Messungen an beiden Substraten ein Sensor angebracht und die Temperaturen bei
einem Einkiihlzyklus verglichen. Im Rahmen der Messgenauigkeit der verwendeten Sen-
soren (AT = %0, 25 K unterhalb von 100 K) waren die beiden ermittelten Temperaturen
identisch. Da die Temperatur jeweils an der Oberfliche der Substrate gemessen wurde,
ist der bei einem Temperaturwechsel auftretende Temperaturgradient im Substrat sowie
dessen zeitliche Verdanderung von groflem Interesse. Temperaturausgleichsvorgénge folgen
einem exponentiellen Zeitgesetz. Fiir einen Zylinder mit einer Hohe h, die klein gegen den
Durchmesser ist, ergibt sich fiir die charakteristische Zeit 7, bei der die Temperatur im
Inneren um 1/e des Temperaturschritts angestiegen ist [58]:

T, 7%2, (4.31)
wobei a=k/C die Temperaturleitfihigkeit des betreffenden Materials darstellt, x die Wiér-
meleitfahigkeit und C die Warmekapazitdt pro Einheitsvolumen. In Abb. 4.19 wurden
diese charakteristischen Ausgleichszeiten fiir Calciumfluorid, Fused Silica, Silizium sowie

Kristallquarz aufgetragen.

10*

thermische Ausgleichszeit T [s]
[
o

10 —— Calciumfluorid
— Fused Silica
—— Silizium
Kristallquarz
10™ : : : : :
0 50 100 150 200 250 300

Temperatur [K]

Abb. 4.19: Thermische Ausgleichszeiten fiir unterschiedliche Materialien. Fiir die Berechnung
wurde eine konstante Substratgeometrie vorausgesetzt (& 76,2mm x 24 mm).

Lésst man im Inneren des Probekorpers eine Temperaturabweichung von 1% zur Ober-
fliche zu, muss man mindestens das Fiinffache der charakteristischen Ausgleichszeit 7
abwarten. Fiir kristalline Materialien liegt die Ausgleichszeit im Bereich einiger Sekun-
den. Speziell unterhalb von 100 K ist nach einer Minute mit Sicherheit die Temperatur-

abweichung zwischen Oberfliche und Zentrum des Substrates kleiner als 1%. Fiir amor-
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phe Materialien - wie Fused Silica - sind die Ausgleichszeiten aufgrund der schlechten
Wiérmeleitfahigkeit deutlich grofier und erreichen mehrere 10 Minuten bis hinab zu tiefen
Temperaturen. Unterhalb von 25K féllt auch hier die thermische Ausgleichszeit in Be-
reiche einiger 10 Sekunden. Aus der Kenntnis der thermischen Ausgleichszeiten miissen
fiir jeden Messpunkt entsprechende Wartezeiten beachtet werden, um den thermischen
Gradienten im Substrat klein zu halten.

Da die Temperaturverteilung im Substrat experimentell schwer zugénglich ist, kann man
sich eines indirekten Messverfahrens bedienen. Die Eigenfrequenzen der einzelnen Moden
sind temperaturabhéngig. Abb. 4.20 stellt exemplarisch die Frequenzabhéingigkeit einer
ausgewihlten Mode eines Calciumfluorid-Substrates dar. Allgemein folgt die Resonanz-
frequenz beim Abkiihlen von 300 K bis zu rund 150 K einem nahezu linearen Verhalten.
Danach nimmt der Betrag des Anstiegs der Kurve ab. Unterhalb von rund 20K wird
ein Plateau erreicht. Es liegt keine messbare Anderung der Resonanzfrequenz mehr mit
der Temperatur vor. Insgesamt énderte sich bei der gezeigten Calciumfluorid-Probe die
Resonanzfrequenz um rund 700 Hz bei einem Wert von ca. 41,37kHz bei Raumtempe-
ratur. Fiir andere Materialien konnte ebenfalls eine typische Anderung der Resonanz-
frequenz von einigen Prozent zwischen Raumtemperatur und 4,2 K beobachtet werden.
Diese Anderung wird durch die Temperaturabhéngigkeit der elastischen Konstanten her-
vorgerufen (siehe Kapitel 5.6). Da die Resonanzfrequenz sehr genau ausgewertet werden
kann (mHz-Bereich fiir 10 kHz, sieche Abschnitt 4.2.3), stellt die Abhéngigkeit der Reso-
nanzfrequenz von der Temperatur im Bereich oberhalb von rund 20 K eine Moglichkeit
dar, die Substrattemperatur und eventuell vorhandene thermische Ausgleichsvorgiange in
der Probe zu analysieren. Fiir einen typischen Anstieg von rund 3 Hz pro Kelvin ergibt
sich bei einer Frequenzauflosung von 10 mHz eine Temperaturempfindlichkeit von besser
als 3mK. Somit ist es moglich, etwaige Ausgleichsvorgéinge im Testsubstrat durch das
Beobachten der Resonanzfrequenz hochgenau zu untersuchen.

Die verwendeten Temperatursensoren DT-670 von LakeShore besitzen eine absolute Ge-
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nauigkeit von 0,1 K fiir Temperaturen unterhalb von 15K und 0,3 K fiir Temperaturen
dariiber. Zusammen mit der Genauigkeit des verwendeten Messverfahrens ergibt sich ein
Messfehler fiir die Temperatur von rund 0,2 K zwischen 5 und 15K, von 0,3 K bis rund
30K und 0,5 K dariiber. Da der entsprechende Messfehler sehr klein ist, wurde er in den

dargestellten Diagrammen zur Verbesserung der Darstellung unterdriickt.

4.3 Speziallabor fiir kryogene Giitemessungen

Fiir die Durchfithrung der hochempfindlichen Giitemessung wurde ein spezielles Giite-
messlabor errichtet. Es befindet sich in einem Spezialgebdude und ist seismisch exzellent
von der Umwelt entkoppelt. Fiir den Spezialkryostat steht ein spezielles 20t Fundament
zur Verfiigung, das auf Gummidampfungselementen gelagert ist. Das System Fundament
+ Dampfer besitzt eine Resonanzfrequenz von ca. 8 Hz. Alle dariiberliegenden Frequenzen
werden analog Gl. (2.16) proportional zum Quadrat der Frequenz geddmpft. Fiir Messun-
gen im Bereich von 1kHz erhélt man somit bereits eine Abschwéchung duflerer Einflus-
se von rund 107*, bei Messungen um 100 kHz entsprechend von 1078, Dennoch miissen
potenzielle Storquellen besonders beachtet werden. Beispielsweise wurden die benotigten
Vorpumpen zur Erzeugung des Vakuums in einem separaten Raum aufgestellt. Das Labor
besitzt eine autarke Medienversorgung (Kiithlwasser, Reinststickstoff, gepufferte Netzver-
sorgung iiber eine unterbrechungsfreie Stromversorgung).

Das gesamte Labor sowie der vollstdndige Messaufbau kénnen bei Bedarf aus einem se-

paraten Raum ferngesteuert betrieben werden. Dies ermdglicht hochempfindliche Mes-

Abb. 4.21: Schematische Darstellung des Labors fiir kryogene Giitemessung der Friedrich-
Schiller-Universitit Jena. 1 — Messlabor, 2 — Spezialfundament (gelagert auf Dampfungs-
elementen), 3 — separater Raum fiir Klimaanlage und Vorpumpen, 4 — Kontrollraum.
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sungen, bei denen selbst die Anwesenheit des Experimentators storen wiirde. Dies tritt
iiberall dort auf, wo das zu untersuchende Substrat nicht als Pendel aufgehéngt werden
kann und somit die zusétzliche Entkopplung von der Umwelt nicht genutzt werden kann,
beispielsweise bei Cantilever-Messungen (Kapitel 6) oder Messungen am Nodal Support
(vgl. Abb. 4.2). Fiir héchstempfindliche Messungen kann das gesamte, vollstdndig auf
einem optischen Tisch aufgebaute Messsystem zusétzlich durch eine Druckluftlagerung

weiter entkoppelt werden.

4.4 Experimentelle Charakterisierung des Messaufbaus

4.4.1 Vollstindiger Messzyklus

Abb. 4.22 stellt einen vollstindigen Messzyklus dar. Im ersten Schritt wird der LHe-
Tank mit Fliissigstickstoff vorgekiihlt. Der verdampfende Stickstoff wird dabei genutzt,
um den Probenraum sowie alle Einbauten vorzukiihlen. Wahrend dieser Phase sind be-
reits erste Giitemessungen moglich. Um die Kryomedien moglichst effektiv zu nutzen,
wird moglichst langsam eingekiihlt. Nach 4 Tagen wird der LNy-Tank gefiillt und der
Reststickstoff im LHe-Tank mit Hilfe elektrischer Heizer entfernt. Danach wird der LHe-
Tank evakuiert und mehrmals mit hochreinem Heliumgas gespiilt, um alle Stickstoff-
Reste zu entfernen, da diese beim Befiillen mit Fliissighelium ausfrieren wiirden und un-
ter Umsténden Kapillaren im Kryostaten verstopfen konnten. Danach wird der LHe-Tank
langsam mit Fliissighelium vorgekiihlt. Nach rund 7 Tagen wurde im LHe-Tank die notige
Fiilltemperatur erreicht. Jetzt kann der Tank mit Fliissighelium gefiillt werden. Nach ca.
2 Stunden ist der Fiillvorgang abgeschlossen. Mit einer typischen Abdampfrate von 3%/h
geniigt fiir einen 24-stiindigen Betrieb eine Fiillmenge von rund 70% (entspricht rund 341
LHe) [57].

Wiéhrend des vollstandigen Messzyklusses kann am kryogenen Aufbau (Substrathalte-
rung, Anregung) nichts verédndert werden. Dies erfordert einerseits eine gezielte Auswahl
der Konstruktionsmaterialien und andererseits eine anspruchsvolle und zeitaufwéandige
Vorjustage, so dass etwaige Lagedinderungen der Einbauten durch thermische Ausdehnung
bzw. Kontraktion innerhalb der vom Aufbau vorgegebenen Tolerenzen bleiben. Typischer-
weise geht einer kryogenen Giitemessung an einem Substrat eine Justier- und Optimie-
rungsphase von rund einer Woche voraus, so dass ein vollstdndiger Messzyklus zwischen

drei und vier Wochen dauert.



Kryogene Giitemessung 59

LHe-Tank
0 2 4 6 8 10 12 14

—— Probenraum Probe LN2-Tank

300 B
250
200

150

Temperatur [K]

100

50

70f 1
60F 1
50F 1
40f 1
30[ 1
20f 1
10f 1

LHe-Flillstand [%]

0 2 4 6 8 10 12 14
Zeit [d]

Abb. 4.22: Zusammenfassung der wichtigsten Temperaturverlaufe und des LHe-Fiillstands
wéahrend eines typischen Messzyklusses.

4.4.2 Anregungsamplitude

Der gedampfte harmonische Oszillator erreicht im Falle der Resonanz eine maximale Am-
plitude, die der anregenden Kraft proportional ist. Fiir den Fall der Strukturddmpfung,
vgl. Gl (2.7), ergibt sich:

F

max — 4.32

X " (4.32)
sowie im Fall viskoser Dampfung, vgl. Gl. (2.12):
F

max — > 4.33

X o (4.33)

mit der Masse m, der Eigenfrequenz wy/2m, der mechanischen Dampfung ¢, der Dam-
pfungskonstanten 3 sowie der Amplitude der treibenden Kraft F.

Die treibende Kraft F ist nach Gl. (4.25) proportional zum Quadrat der angelegten Anre-
gungsspannung. Abb. 4.23 stellt die maximal erreichten Schwingungsamplituden fiir ein
Silizium-Substrat in Abhéngigkeit von der Anregungsspannung dar. Der quadratische Zu-
sammenhang ist zu erkennen. Im Bereich hoher Spannungen geniigt bereits eine geringe
Erhohung der Anregung, um bereits grofle Amplitudenzuwachse zu erhalten. Dies ist spe-

ziell beim Aufsuchen und Messen schwer anregbarer Moden (z.B. durch eine komplizierte
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Abb. 4.23: Maximale Amplitude in Abhingigkeit von der Anregungsspannung. Die erreichbare
Maximalamplitude des Substrates folgt quadratisch der Anregungsspannung. Substrat: Si(100),
@76,2mm x 12mm.

Modenform) von Bedeutung.

4.4.3 Unabhangigkeit des Abklingens von der Amplitude

Ein weiterer wesentlicher Punkt ist die Abhéngigkeit der gemessenen Abklingzeit von der
Anregungsamplitude. Allgemein gilt fiir die Abnahme dx der Amplitude in einem kleinen
Zeitintervall dt:

dx = —a(x)xdt. (4.34)

Hierbei stellt « eine allgemeine Abklingkonstante dar, die von der aktuellen Amplitude x
abhéngen kann. Lediglich im Fall der Amplitudenunabhéngigkeit fithrt obige Gleichung
zu einem exponentiellen Abklinggesetz wie in Abb. 2.1 dargestellt und man kann die
entsprechende Abklingzeit 7 definieren.

Abb. 4.24 stellt die Abhéangigkeit des Abklingprozesses von der gewahlten Anfangsam-
plitude dar. Man erkennt, dass es sich bei allen Abklingprozessen um exponentielles Ab-
klingen handelt, was in der logarithmischen Darstellung zu einem linearen Verlauf fiihrt.
Dies ist der experimentelle Nachweis, dass die Messung nicht durch Reibungseffekte zwi-
schen der Aufhéngung und dem Substrat limitiert wurde. Des weiteren erkennt man aus
der Darstellung, dass die gemessenen Abklingzeiten alle im Rahmen der Messgenauigkeit

iibereinstimmen, da die dargestellten Graphen alle parallel verlaufen. Die Abklingzeit
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Abb. 4.24: Typisches Abklingverhalten als Funktion der Anregungsamplitude. Ein
Kristallquarz-Substrat (& 76,2mm x 12mm) wurde auf unterschiedliche Anfangsamplituden
angeregt und der nachfolgende Abklingprozess logarithmisch aufgetragen.

ist demnach im betrachteten Amplitudenbereich von 3 bis 100 nm unabhéngig von der

Anregungsamplitude.

4.4.4 Experimentelle Untersuchung der Restgasdampfung

Der Temperaturwechsel zwischen den einzelnen Messpunkten soll moglichst schnell er-
folgen. Hierzu ist ein guter thermischer Kontakt zwischen Substrat und dem umgeben-
den Probenraum notwendig. Dieser wird mit Hilfe von hochreinem Heliumgas realisiert.
Hierzu wird der Probenraumdruck auf einen Druck von wenigen Pascal erhoht. Fiir die
Giitemessung ist jedoch eine Messung im Vakuum erforderlich. Einerseits garantiert dies
die erforderliche Temperaturstabilitéit, andererseits fiithrt die Kollision von Gasteilchen
mit dem Substrat zu einer zuséitzlichen Démpfung, der sogenannten Restgasddmpfung.
Befindet sich das Substrat in Ruhe, treffen im Mittel gleich viele Teilchen auf die Front-
und Riickseite auf. Bewegt sich hingegen das Substrat, so treffen in Bewegungsrichtung
weniger Gasteilchen auf als entgegen der Bewegungsrichtung. Dies fiihrt zu einem Net-
toimpulsiibertrag und somit zu einer Zusatzddmpfung. Die durch die auftreffenden Gas-
teilchen hervorgerufene Reibungskraft auf eine sich mit der Geschwindigkeit v, bewegende
Platte der Flache A betrigt [62]:

1
Fr = —ZnAu\?Vp. (4.35)

Hierbei ist n die Teilchendichte des Gases, u die Masse der Gasteilchen und v ihre mittlere
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Geschwindigkeit. Vergleicht man obige Gleichung mit Gl. (2.12), so kann man fiir den Fall

viskoser Dampfung die Dampfungskonstante 3 angeben:

1
g = z_lnA/N' (4.36)

Mit Hilfe von Gl. (2.18) und der idealen Gasgleichung folgt fiir das durch den Restgasdruck

p erzeugte Giitelimit:
2wom |[wkgT
= \/ 4.37

wobei wy /27 die Eigenfrequenz der betreffenden Mode, m die schwingende Masse und p

den Restgasdruck darstellen. Fiir eine konkrete Messung sind die Ergebnisse in Abb. 4.25

dargestellt.
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Abb. 4.25: Untersuchung der Restgasdampfung in Abhéngigkeit von der Modenform. Substrat:
Kristallquarz @ 76,2 mm x 12mm, Restgas: Helium, Temperatur: 300 K. Unterhalb von 1 Pa ist
die Giitemessung fiir alle betrachteten Moden druckunabhéngig. Die gestrichelte Linie stellt den
theoretischen Verlauf fiir die 16857 Hz Mode nach Gl. (4.37) dar.

Niederfrequente Moden benotigen einen deutlich niedrigeren Druck als hoherfrequente,
um die Druckunabhéngigkeit der Messung zu gewihrleisten. In allen Féllen wurde ein
Restgasdruck von weniger als 1072 Pa erzeugt. Dies gewihrleistet eine vom Restgasdruck

unabhéngige Messung der Giite.



5 Untersuchungen an ausgewadhlten

Substratmaterialien

5.1 Probenprdparation

Die Untersuchungen wurden an Substraten mit unterschiedlichen Abmessungen durch-
gefiihrt, da es nur unter sehr groffem technischen und finanziellen Aufwand moglich wére,
Proben in den im Detektor verwendeten Originalmaflen zu untersuchen. Durch die Varia-
tion des Durchmesser-Hohe-Verhéltnisses wurden Einfliisse der Geometrie untersucht, um
Riickschliisse auf das Ubertragen der erhaltenen Ergebnisse auf reale Probengeometrien
ziehen zu konnen.

Um fiir die unterschiedlichen Proben vergleichbare Resultate zu erhalten, ist eine einheit-
liche Praparation der Substrate notwendig. Besonders wichtig ist hierbei die Mantelfliche
der Proben, da hier der Wolframdraht fiir die Aufhdngung umléuft und jegliche Verun-
reinigung oder Rauigkeit der Oberfliche zu ungewollten Zusatzddmpfungen fiihrt.

Bei allen Substraten wurden die Front- und Riickseite optisch poliert, im Anschluss daran
wurde die Mantelfliche der Proben poliert. Um Ausbriiche an den Kanten zu vermeiden,
sind alle Substrate mit einer kleinen, polierten Schutzfase versehen worden. Somit wurde
die Oberflachenrauigkeit des gesamten Substrates minimiert. Die Politur erfolgte durch
die Firma Hellma-Optik Jena'. Fiir Silizium wurde eine mittlere Rauigkeit von weniger
als bnm RMS erreicht.

Vor jedem Einbau wurde das entsprechende Substrat mit Aceton und Isopropanol im
Reinraum gereinigt. Der Einbau im Messlabor erfolgte moglichst ziigig, um eine Verunrei-
nigung durch Staub zu vermeiden. Speziell bei den Quarz-Proben ist eine starke elektro-
statische Aufladung zu verzeichnen. Vor dem Verschliessen des Probenraums wurde das

Substrat noch einmal mit trockenem Stickstoffgas gereinigt.

Lwww.hellma-optik.de
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5.2 Berechnung der Eigenfrequenzen und Modenformen

Es ist sinnvoll, sich vor der Messung einen Uberblick iiber die zu erwartenden Reso-
nanzfrequenzen sowie die auftretenden Modenformen zu verschaffen. Die Ubertragungs-
geschwindigkeit vom Interferometer zum Rechner begrenzt die Scangeschwindigkeit beim
Aufsuchen der Moden. Will man pro Frequenzschritt ein Datenpaket aus dem Interfe-
rometer auslesen, so dauert dies etwa 0,5s. Fiir einen Abtastbereich von beispielsweise
10 kHz mit einer Schrittweite von 10 mHz ergibt dies rund 6 Tage Messzeit. Hieran wird
deutlich, dass ein Eingrenzen des Frequenzbereichs notwendig ist.

Des weiteren spielt die Modenform beim Auslesen der Schwingung mit Hilfe des Interfe-
rometers eine grofle Rolle. Liest man beispielsweise in der Néhe einer Knotenlinie der be-
treffenden Mode aus, kann man unter Umstédnden die betreffende Mode nicht detektieren.
Um diese Probleme zu umgehen, wurden die entsprechenden Resonanzfrequenzen sowie
die Modenformen mit Hilfe des Finiten Elemente Softwarepaketes ANSYS? berechnet. Fiir
die jeweilige Rechnung wurde ein Modell des Substrates angefertigt und die entsprechen-
den elastischen Konstanten verwendet. Fiir isotrope Medien (z.B. Fused Silica) wurde das
Finite Element SOLID186 und damit die Dichte, das Elastizititsmodul sowie die Quer-
kontraktionszahl genutzt. Bei anisotropen Medien wurde das Finite Element ANISO64%,
die Dichte und die entsprechenden Elemente C,j; des Tensors der elastischen Konstanten
benotigt. Je nach vorliegender Kristallstruktur gibt es unterschiedlich viele unabhéngige
Elemente des Tensors. Aufgrund seiner Symmetrie lassen sich die vier Indizes auf zwei
reduzieren. Man bezeichnet diese Notation als Voigt-Notation. Hiermit ist es moglich, die
81 Komponenten des Tensors als symmetrische 6x6-Matrix zu schreiben. Die jeweilige
Kristallsymmetrie reduziert die Anzahl der unabhéngigen Elemente weiter. Im kubischen
System (z.B. Silizium oder Calciumfluorid) sind drei Elemente unabhéngig, im trigonalen

System (Kristallquarz) sechs. Die entsprechenden Matrizen haben folgende Form [68]:

Cn Cr Cp 0
C2 Ciu Cr2 0
Ciz Cia Cii 0
0O 0 0 Cu O
0O 0 0 0 Cu 0
0O 0 0 0 0 Cu

o O O

Ckubisch - (5 . ].)

o O o O

2VVVVW. ansys.com

3SOLID186 stellt ein Finites Element von ANSYS dar, das fiir die Modellierung isotroper Bereiche
geeigent ist.
4ANISO64 stellt ein fiir anisotrope Medien geeignetes Finites Element von ANSYS dar.
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Cii Cia Ciz Oy 0 0
Cie Cpn Ci3 —Ciy O 0
C C C! 0 0 0
Ctrigonal - s ' % (5 . 2)
Cy —Cuy O Cu 0 0
0 0 0 0 Cuy Ca

0 0 0 0 Cu 3(Ci—Ch)

Tab. 5.1 fasst die entsprechenden Parameter fiir die untersuchten Materialien (Fused Si-
lica, Kristallquarz, Calciumfluorid und Silizium) bei Raumtemperatur zusammen.

Abb. 5.1(a) zeigt das einfache Modell eines zylinderférmigen Probekorpers mit dem dazu-
gehorigen Gitternetz fiir die numerische Berechnung. Abb. 5.1(b) stellt die daraus berech-
nete erste Eigenmode eines Fused Silica Substrates (@ 76,2mm x 12mm) bei 11550 Hz
dar. Aufgrund seiner schmetterlingsformigen Gestalt bezeichnet man diese Modenform
auch als ,,Butterfly“. Die berechneten Resonanzfrequenzen stimmen bis auf rund 5% mit
den experimentell bestimmten Werten iiberein (siehe beispielsweise Kap. 5.5). Diese Ab-
weichungen liegen hierbei vor allem an den elastischen Konstanten, deren Werte in der

Literatur stark streuen. Fiir die jeweilige Berechnung wurde die Konvergenz untersucht.

Fused Silica [69] Kristallquarz [70]
Parameter Wert Parameter Wert
Dichte 2,20 g/cm? Dichte 2,65 g/cm?
Poisson-Zahl 0,17 elast. Konstanten
E-Modul 7,2 - 10N /m? Cu 8,674 - 10" N/m?
Clg 6,980 : 1010 1\1/1112
013 1, 190 - 1010 I\I/Hl2
C14 —1,79-1010N/m2
012 6,394 . 1010 1\I/I’H2
C33 1, 079 - 1011 N'/Il’l2
C44 5, 790 - 1010 N/m2
Silizium [51] Calciumfluorid [71]
Parameter Wert Parameter Wert
Dichte 2,33 g/cm? Dichte 3,18 g/cm?
elast. Konstanten elast. Konstanten
Ciy 1,656 - 10" N/m? Ciy 1,64 - 10" N/m?
012 6,394 . 1010 N/Iﬂ2 Clg 5,30 . 1010 N/IIl2
C44 77 951 - 1010 N/IH2 C44 3, 37 - 1010 N/IH2

Tab. 5.1: Mechanische Parameter der verwendeten Materialien fiir die Berechnung der Reso-
nanzfrequenzen sowie der Modenformen. Die Werte wurden fiir 300 K angegeben.
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MENTS

(a) Modell des Probekéorpers. (b) Berechnete Modenform.

Abb. 5.1: Mit Hilfe des Finite Elemente Paketes ANSYS wurden die entsprechenden Resonanz-
frequenzen sowie die dazugehorigen Modenformen berechnet.

Abb. 5.2(a) zeigt exemplarisch eine solche Berechnung. Durch Erhohen der Elementan-
zahl wird die Genauigkeit der Berechnung gesteigert, jedoch auch die Rechenzeit enorm
vergroflert. Ab einer Elementanzahl von 10000 weichen die numerisch berechneten Reso-
nanzfrequenzen in dem gezeigten Beispiel um weniger als 1% von der berechneten Frequenz
mit maximal moglicher Elementanzahl (256000) ab. Liegen die entsprechenden Werte fiir
die elastischen Konstanten auch temperaturabhéingig vor, so kann man den Tempera-
turverlauf der Resonanzfrequenz berechnen. Abb. 5.2(b) gibt eine solche Berechnung fiir

Silizium wieder. Die numerischen Werte liefern den prinzipiellen Kurvenverlauf. Auch hier
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Abb. 5.2: a — Konvergenzanalyse der numerischen Berechnung der Resonanzfrequenzen eines
Modellsubstrates (Fused Silica, @ 76,2mm x 12mm). b — Numerisch berechnete (ANSYS) und
gemessene Temperaturabhingigkeit einer Mode. Als Beispiel wurde die fundamentale Drum-
Mode eines Silizium-Substrates (Si(100), @ 76,2mm x 12mm) gew&hlt.
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sind die Abweichungen zum einen durch die wahre Geometrie des Substrates sowie die
Genauigkeit der elastischen Konstanten bestimmt. Die Simulation liefert den prinzipiellen
Verlauf der Temperaturabhéngigkeit. Die gemessenen Werte wurden bei Raumtemperatur
durch die Simulation auf besser als 0,5% bestimmt. Mit Hilfe der numerischen Berechnun-
gen der Resonanzfrequenzen sowie der Modenformen ist es moglich, die entsprechenden

Moden schnell aufzufinden und zu untersuchen.

5.3 Fused Silica

Fused Silica wird aus zahlreichen Griinden als derzeitiges Substratmaterial fiir die Optiken
der interferometrischen Gravitationswellendetektoren genutzt. Hauptgrund hierfiir ist der
geringe thermische Ausdehnungskoeffizient von 3 - 10~7 K~! bei Raumtemperatur und das
damit verbundene niedrige thermoelastische Rauschen, vgl. Gl. (1.4). Dartiber hinaus wird
Fused Silica in hochster Reinheit fiir die optische Industrie bereitgestellt. Fused Silica ist
chemisch Siliziumdioxid, das sich in einem amorphen Verband anordnet. Dabei wird jedes
Siliziumatom von vier Sauerstoffatomen tetraedrisch umgeben. Aufgrund des amorphen
Charakters besteht lediglich eine Nahordnung der einzelnen Tetraeder.

Die mechanische Giite von Fused Silica wurde an zwei Substraten mit unterschiedlicher
Hohe (@ 76,2mm x 12mm und @ 76,2mm X 24mm) untersucht. Die Temperaturab-
héangigkeit ist in Abb. 5.3 zwischen 5 und 300K fiir jeweils zwei ausgewéhlte Moden
dargestellt [72]. Zwischen Raumtemperatur und etwa 100 K wurde die Giite iiber eine
Abklingmessung bestimmt, darunter iiber die Breite der Resonanzkurve (siche Abb. 2.2).
Die erhaltenen Giitewerte fallen beim Abkiihlen um rund vier Gré8enordnungen. Bei rund
30 K wird ein Minimum in der mechanischen Giite erreicht. Bei noch tieferen Temperatu-
ren steigt die gemessene Giite wieder leicht an. Da mit fallender Giite auch die maximal
erreichbare Amplitude bei konstanter Anregung abnimmt, war es fiir zwei Moden un-
terhalb von 50 K nicht mehr moglich, eine fiir das interferometrische Ausleseverfahren
ausreichende Amplitude zu erzielen.

Der in Abb. 5.3 dargestellte Verlauf der mechanischen Giite ist charakteristisch fiir amor-
phe Materialien. Der Verlauf wird durch ein breites Ddmpfungsmaximum, dem sogenann-
ten Debye-Peak (siche Abb. 3.3) bei 30K, dominiert. Dieser Peak besitzt eine deutlich
grofere Breite als bei typischen Relaxationsprozessen (wie z.B. dem Platzwechsel von
Verunreinigungen, siehe Kap. 5.4). Dies deutet darauf hin, dass das Material zahlreiche
energetisch dhnliche Zusténde besitzt, zwischen denen das System hin- und herwechseln
kann. Diese energetisch dhnlichen Zustédnde bilden sich aufgrund der nicht vorhandenen
Kristallstruktur. Bindungswinkel und -léngen variieren leicht von Atom zu Atom. Dadurch

bildet sich eine Verteilung der Bindungsparameter. Dies hat unmittelbar zur Folge, dass
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Abb. 5.3: Experimentell bestimmte Abhéngigkeit der mechanischen Giite verschiedener Moden
von der Temperatur fiir Fused Silica. Die angegebenen Modenformen wurde mit Hilfe von AN-
SYS berechnet. Die oberen zwei Modenformen wurden an einem & 76,2 mm x 12 mm Substrat,
die beiden anderen an einem @ 76,2mm X 24 mm Substrat untersucht.

die Aktivierungsenergie E4 und die Relaxationszeit 7 fiir einen Relaxationsprozess nicht
mehr einen scharfen Wert besitzen, sondern in eine Verteilung {ibergeht. Es iiberlagern
sich viele elementare Relaxationsprozesse nach Gl. (3.8) und Gl. (3.9). Daraus folgt eine
Verbreiterung des Debye-Peaks. Da in allen amorphen Materialien die Bindungswinkel
und -ldngen aufgrund der nicht vorhandenen Fernordnung variieren, ist fiir alle amorphen
Substanzen ein dhnliches Verhalten, d.h. ein stark verbreiterter Debye-Peak zu erwarten.
Dies spielt vor allem bei der Betrachtung der mechanischen Dampfung von dielektrischen
Schichten eine grofie Rolle (siche Kapitel 6).

Nach GI. (1.5) ist das thermische Rauschen einer Testmasse im Falle der Strukturddm-
pfung proportional zu \/T/_Q Fiir einen potentiellen kryogenen interferometrischen Gra-
vitationswellendetektor liegen realistische Endtemperaturen bei minimal 10K - festge-
legt durch die Restabsorption im Material und diverse Limitierungen hinsichtlich der zur
Verfiigung stehenden Kiihlleistung am optischen Substrat®. Daraus folgt unmittelbar, dass
Fused Silica fiir den Einsatz bei tiefen Temperaturen nicht geeignet ist. Das thermische

Rauschen wiirde sich beim Abkiihlen auf beispielsweise 10 K um den Faktor 20 erhdhen.

Um Zusatzdimpfung zu vermeiden, muss sich das Substrat im Vakuum befinden. Somit scheidet
Warmeleitung durch ein Restgas zum Kiihlen aus. Die gesamte Warme des Substrates muss durch die
Aufthéngung abgefiihrt werden. Mit dem aktuellen Stand der Technik sind hiermit Endtemperaturen
von rund 10K erreichbar - begrenzt durch die verbleibende Restabsorption des Materials.
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5.4 Kiristallquarz

Geht man zu Kristallquarz iiber, so kann man die durch die Struktur des amorphen Fused
Silica hervorgerufenen Probleme vermeiden. Kristallquarz ist chemisch gesehen — wie Fu-
sed Silica auch — Siliziumdioxid allerdings in trigonaler Kristallstruktur (siche Abb. 5.4).
Daraus folgt, dass alle Bindungswinkel und -langen festgelegt sind und somit eine Vertei-

lung dieser Groflen wie bei Fused Silica nicht zu erwarten ist.

Abb. 5.4: Ansicht der Kristallstruktur von
Kristallquarz entlang der c-Achse (orange - Si-
lizium, rot - Sauerstoff). Kristallquarz gehort
zum trigonalen Kristallsystem. Entlang der c-
Achse bilden sich aufgrund der helikalen Anord-
nung Kanile aus. Die Darstellung erfolgte mit
Hilfe der Software Rasmol [73] nach den Gitter-
parametern von [74].

Abb. 5.5 zeigt den gemessenen Verlauf der mechanischen Giite eines Kristallquarzsubstra-

tes sowie eines Fused Silica Substrates (jeweils @ 76,2mm x 24 mm) im Vergleich zweier
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Abb. 5.5: Verlauf der mechanischen Giite fiir ein Kristallquarzsubstrat sowie ein Fused Silica
Substrat (beide: @76,2mm x 24 mm, Kristallquarz-Orientierung: c-Achse parallel zur Zylin-
derachse) zwischen 5 und 300 K. Die durchgezogene Linie stellt jeweils einen Spline durch alle
Messpunkte dar und dient lediglich der Veranschaulichung des Kurvenverlaufs.
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Moden mit nahezu gleicher Frequenz. Kristallquarz zeigt ein vollig anderes Verhalten als
Fused Silica. Beim Abkiihlen nimmt die mechanische Giite zu, durchlauft dann bei ca.
37K ein Minimum, um anschlieend wieder anzusteigen.

Zur Analyse der einzelnen Dampfungsvorgédnge in den unterschiedlichen Temperaturge-
bieten wurde in Zusammenarbeit mit A. Zimmer eine neuartige Spektroskopieform ent-
wickelt, die fiir groBe Substrate geeignet ist [38]. Hierbei werden zur Analyse mehrere
Moden untersucht. Dadurch ist es moglich, die Frequenzabhéingigkeit der einzelnen Pro-
zesse zu studieren und diese dadurch zu identifizieren. Abb. 5.6 zeigt die exemplarische
Auswertung fiir die erste Mode der Kristallquarzprobe (@ 76,2mm X 12mm, c-Achse
parallel zur Zylinderachse). Es traten mehrere Dampfungsmaxima auf. Jeder einzelne
Déampfungspeak wurde als Debye-Peak behandelt. Nach Gl. (3.8) folgt fiir eine Mode mit

der Resonanzfrequenz w/2m eine Gesamtdampfung von:

o= AT 5

A; und 7 sind die Relaxationsstirke und Relaxationszeit des i-ten Prozesses. ¢ stellt
die Hintergrunddampfung dar, die beispielsweise durch Aufhédngungsverluste oder Rest-
gasdampfung entsteht. Fiir eine Arrhenius-artige thermische Anregung nach Gl. (3.9) folgt
fiir die einzelnen Relaxationszeiten:

Eai
T = To- € BT, (5.4)

Die einzelnen Relaxationsparameter (A;, 7o; und Ea ;) sind somit aus den Messwerten
mit Hilfe eines Fitalgorithmus aus GI. (5.3) zugénglich. In Abb. 5.6 wurden sowohl die
Einzelprozesse als auch der Gesamtprozess eingezeichnet. Man erkennt, dass die Summe
der einzelnen Prozesse den Verlauf der Messdaten ergibt.
Analog wurde fiir weitere ausgewéhlte Moden verfahren. Die einzelnen Messungen sowie
die entsprechenden Fits sind in Abb. 5.7 ersichtlich. Fiir den Peak I treten Abweichungen
auf (siche Abb. 5.7(a)). Des weiteren lassen sich fiir die hohen Frequenzen (Abb. 5.7(c)
und 5.7(d)) die Messdaten nicht vollstdndig durch die vier Peaks aus Abb. 5.6 beschreiben.
Es treten weitere Relaxationsprozesse zum Vorschein, die bei tieferen Frequenzen durch
Peak IT verdeckt wurden.
Ein alternatives Verfahren zur Bestimmung der Aktivierungsenergie sowie der Relaxati-
onszeit stellt der sogenannte Arrhenius-Plot dar. Logarithmieren von Gl. (3.9) liefert:

Ea

InT =1In To + kB_T (55)

Die maximale Dampfung wird beim Debye-Peak fiir wr =1 erreicht (siehe Abb. 3.3).
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Abb. 5.6: Exemplarische Analyse einer Giitemessung an Kristallquarz @ 76,2mm x 12mm fiir
die niedrigste Mode (11564 Hz bei 300 K). Dargestellt ist die mechanische Dampfung ¢ = 1/Q
iiber der Temperatur. Jeder einzelne Démpfungspeak (I-IV) wurde als Debye-Peak angefittet.
Die Summe der einzelnen Prozesse (rote Kurve) ergibt den Verlauf der Messwerte. Aus den
erhaltenen Fitparametern lassen sich Riickschliisse auf den ablaufenden internen Prozess ziehen
[75].

Daraus folgt unmittelbar:

) Ea 1
nNw=—— -
kg Tpeax

Trigt man In w iiber der inversen, zur maximalen Dampfung gehérenden Temperatur Tpeax

—In 70- (56)

auf, so erhélt man einen linearen Zusammenhang und kann durch lineare Regression die
Parameter 75 sowie E5 bestimmen. Dies setzt voraus, dass fiir den entsprechenden Prozess
hinreichend viele Moden gemessen werden konnten. Abb. 5.8 stellt einen Arrhenius-Plot
fiir den stérksten Dampfungsprozess (Peak II) in der untersuchten Kristallquarzprobe dar.
Alle Fitparameter fiir die einzelnen Moden wurden in Tab. 5.2 zusammengefasst. Fiir
jeden einzelnen Dampfungspeak ergaben sich fiir alle Moden jeweils @hnliche bzw. glei-
che Aktivierungsenergien fiir den ablaufenden Prozess. Die Relaxationszeiten sind fiir die
einzelnen Peaks auch jeweils fiir alle Moden gleich. Fiir den ersten Peak liegt die Rela-
xationszeit um rund 6 Gréfenordnungen iiber der der Anderen. Dies deutet — zusammen
mit dem nicht exakt ausfithrbaren Fit (sieche Abb. 5.7(a)) — darauf hin, dass bei Peak I
andere Prozesse ablaufen als bei den Peaks II-1V.

Peak I ist durch die Phonon-Phonon-Wechselwirkung beschreibbar [76]. Die Relaxations-
zeit 7y ist dabei die Phononen-Relaxationszeit, sieche Gl. (3.20), und liegt typischerweise

bei tiefen Temperaturen im Bereich einiger ps, was mit den erhaltenen Parametern recht
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Abb. 5.7: Auswertung der mechanischen Dampfung von Kristallquarz (& 76,2mm x 12mm,
c-Achse parallel zur Zylinderachse). Dargestellt sind unterschiedliche Moden in einem Frequenz-
bereich von 17112 bis 321148 Hz. Die angegebenen Frequenzen entsprechen den Werten bei
300 K. Es wurden jeweils die in Abb. 5.6 angegebenen Relaxationspeaks gefittet. Fiir die beiden
hohen Resonanzfrequenzen (¢ und d) lassen sich die Messwerte oberhalb 60 K nicht ausschlief3-
lich mit den vier Peaks aus Abb. 5.6 anfitten. Es treten weitere Relaxationsvorgéinge auf, die bei
niedrigen Frequenzen vom nichst niedrigeren Peaks verdeckt werden [38].

gut iibereinstimmt. Daraus wird unmittelbar klar, dass die Relaxationsstérke A nicht als
konstant angesehen werden kann, da sie bei Phonon-Phonon-Prozessen proportional zur
Temperatur ist, siche Gl. (3.13). Dies fiihrt zu den beobachteten Abweichungen.

Die Peaks II bis IV lassen sich durch Relaxationseffekte von Defekten erkléren [75,77]. Die
erhaltenen Werte sind typisch fiir Platzwechselvorgéinge von Verunreinigungen im Kris-
tall. Um die Verunreinigungen aus den erhaltenen Messdaten identifizieren zu konnen, ist
es notwendig, den Herstellungsprozess der Quarzkristalle ndher zu betrachten. Die vorlie-
genden Kristalle wurden im Hydrothermalverfahren [78] geziichtet. Die Kristalle wachsen
bei hohem Druck und hoher Temperatur in einer wéssrigen Losung. Diese ist mit SiO,

gesittigt. Um die Loslichkeit zu verbessern, wird dem Gemisch Natriumcarbonat oder
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Peak-Nummer Mode A-107% Ea [meV] 7o[10~14s]

11564 Hz 35 4 8-107
17112 Hz 170 4 3-107
I 61708 Hz 44 3 1,5-107
124426 Hz 24 1,7 3-107
321148 Hz 38 2 9-106
11564 Hz 4600 53 30
17112 Hz 900 50 80
II 61708 Hz 2000 57 10
124426 Hz 2500 54 20
321148Hz 2500 51 30
11564 Hz 23 128 44
17112 Hz 8 124.5 44
111 61708 Hz 12 128 44
124426 Hz 24 128 44
321148 Hz <1 128 44
11564 Hz 14 190 4
17112 Hz 3 190 4
IV 61708 Hz 13 190 4
124426 Hz 15 190 4
321148 Hz 20 195 4

Tab. 5.2: Zusammenfassung der erhaltenen Fitparameter (Relaxationsstirke A, Aktivierungs-
energie Ex und Relaxationszeit 7) fiir Kristallquarz [38].
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-hydroxid zugesetzt. Typischerweise liegen 0,1 bis 1 molare Losungen vor. Des Weiteren
liegen im Reaktionsbehélter Aluminium-Ionen (z.B. von der Wand oder aus Al-haltigen
Einbauten) vor. Diese substituieren einen Teil der Silizium-Atome im Quarzkristall. Da
Aluminium ein dreiwertiges Element ist, bleiben beim Einbau in die Matrix aus vier-
wertigen Siliziumatomen Elektronen iibrig. Diese lokalen Ladungsiiberschiisse fangen sich
Alkali-Tonen (also beispielsweise Natrium-Ionen aus der Zuchtlosung) ein und sittigen
somit ihre Ladung ab. Die eingefangenen Alkali-Ionen sind im Kristallquarz relativ lose
an ihre Position gebunden. Durch Zufuhr von Energie ist es moglich, sie entlang eines
c-Achsen-Kanals zu verschieben. Diese Kaniile sind in Abb. 5.4 dargestellt. Entlang des
Kanals befinden sich energetisch giinstige und weniger giinstige Plétze, die sich durch ein
Mehrfachmuldenpotenzial beschreiben lassen.

In Abb. 5.9 sind diese Energiemulden entlang der c-Achse mit ihren dazugehorigen Ener-
giebarrieren exemplarisch fiir Natrium und Lithium dargestellt. Lithium ist dabei auf-
grund seines geringeren Durchmessers stéirker an das Aluminium gebunden als Natrium.
Fiir einen Platzwechsel muss eine gewisse Energiebarriere iiberwunden werden. Fiir alle
Temperaturen T>0K treten thermisch angeregte Ubergéinge von einer zur anderen Poten-
tialmulde auf. Die Raten fiir den Hin- und Riicksprung sind ohne ein &ufleres mechanisches
Spannungsfeld gleich, vgl. Abb. 3.4(a). Sobald eine mechanische Spannung angelegt wird,
wird eine Potentialmulde angehoben und die andere abgesenkt. Das thermische Gleichge-
wicht ist gestort und es beginnt eine dissipative Relaxation hin zum neuen Gleichgewicht,
siehe Abb. 3.4(b).

Lithium Natrium

“‘ ‘ Sauerstoff

z-Achse ! r )
- /

Q Alkali-lon

Abb. 5.9: Entstehung des Doppelmuldenpotentials fiir Alkaliionen in Kristallquarz (nach [79]).
Al**-Tonen besetzen wihrend des Herstellungsprozesses Positionen des Siliziums. Durch ein feh-
lendes Auflenelektron sind diese Fehlstellen in der Lage, Alkali-Tonen, die wihrend des Her-
stellungsprozesses vorhanden sind, einzufangen. Ein Positionswechsel des betreffenden Ions ist
mit dem Ubergang von einer Potentialmulde zu einer anderen verbunden. Fiir den jeweiligen
Ubergang ist die angegebene Aktivierungsenergie aufzubringen.

89 meV -
143 meV

55 meV
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Vergleicht man die Energiebarrieren mit den erhaltenen Aktivierungsenergien aus Tab. 5.2
mit anderen Messungen, z.B. [79], so kann man die einzelnen Peaks mit entsprechenden
Platzwechseln von unterschiedlichen Alkali-Ionen korrelieren. Peak II lésst sich demnach
durch die Verschiebung eines Natrium-Ions entlang des c-Achsen-Kanals zur energetisch
nédchsten Nachbarposition beschreiben. Peak IIT entspricht einem Sprung des Natrium-
lons zur energetisch iiberndchsten Potentialmulde. Peak IV liegt nahe der Energiebarriere
von Kalium-Ionen im Kristallquarz von 200 meV [79].

Es ist sehr schwierig, den Natrium-Gehalt der entsprechenden Testmassen zu bestim-
men. Natrium stellt allerhéchste Anforderungen an die Probenpriparation, da nahezu
jede Laborumgebung (leider auch Reinrdume) durch Hautkontakt mit Natriumchlorid in
geringen Mengen belegt ist. Von Hellma-Optik wurden neben den Kristallquarz-Proben
Reststiicke des Mutterkristalls zur Verfiigung gestellt. Diese Reststiicke wurden in ei-
ner moglichst Natrium-freien Umgebung zerteilt und eine Probe aus dem Innenbereich
entnommen und mit Hilfe der optischen Emissionsspektrometrie (ICP-OES, inductively
coupled plasma optical emission spectrometry) untersucht. Dabei wurde bei einer Nach-
weisgrenze von 3 ppm kein Natrium detektiert, so dass anzunehmen ist, das die entspre-

chenden Na-Konzentration weit unterhalb dieser Grenze liegen muss.

5.5 Calciumfluorid

Calciumfluorid (CaFq) stellt ein weiteres Material dar, das in der Literatur vielfach
als Substratmaterial fiir einen zukiinftigen laserinterferometrischen Gravitationswellen-
detektor diskutiert wird [80]. In den letzten Jahren wurde die Herstellung von grofien
CaFs-Einkristallen stark vorangetrieben, da es aufgrund seiner guten UV-Transparenz in
der Halbleiterindustrie fiir Abbildungsoptiken benétigt wird. Seine hohe optische Trans-
mission sowie gute mechanische Bearbeitbarkeit machen es zu einem aussichtsreichen
Material fiir zukiinftige Gravitationswellendetektoren. Bisher wurden fiir die mechani-
sche Giite von Calciumfluorid lediglich systematische Messungen bei Raumtemperatur
veroffentlicht [81]. Fiir Raumtemperatur ergaben sich vergleichbare Giitewerte zu Fused
Silica (maximal 4 - 107). Im Bereich kryogener Temperaturen existierten bisher nur Mes-
sungen an wenigen ausgewéhlten Temperaturen [80].

Fiir die kryogenen Untersuchungen wurden zwei CaFs-Testmassen (& 76,2 mm x 75 mm)
verwendet (Parameter siche Tab. 5.3). Die Einkristalle wurden von der Firma Schott Li-
thotec® hergestellt. Die [100]-Achse liegt parallel zur Zylinderachse. Die Substrate sind

allseitig poliert und wurden bei Raumtemperatur hinsichtlich ihrer Eigenfrequenzen und

Swww.schott.com/lithotec
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Parameter Wert

Material Calciumfluorid
Orientierung  (100)

Ebenheit A/4 (A=633nm)
Durchmesser (75,0 £0,5) mm
Dicke (75,0 +0,2) mm
Dichte 3,18 g/cm3

Tab. 5.3: Parameter der beiden verwendeten CaFs-Einkristalle. Die Einkristalle wurden zu zwei
identischen, zylindrischen Proben verarbeitet.

laufende Eigenfrequenz [Hz]  mechanische
Modennummer gemessen berechnet Giite
1 26957,6 26931 1,3-106
2 29791 ,4 29684 5,6- 106
4 31796,7 32464 5,0-10°
8 40310,2 40856 5,6-10°
9 41301,7 40950 1,1-107
16 50476,3 50595 1,3-107
18 51862,3 51594 7,0-10°
19 52484.6 52622 7,4-106
20 57421,1 57562 5,1-109
24 63889,8 63888 3,6-106
26 67310,4 66468 2,8-10°
28 70097,7 70944 2,2-106

Tab. 5.4: Zusammenfassung ausgewihlter Moden der CaFo-Messung bei Raumtemperatur. Die
mit Hilfe von ANSYS berechneten Eigenfrequenzen weichen maximal um 2% von den experi-
mentell bestimmten Werten ab. Die mechanische Giite schwankt zwischen 2,5-10° und 1,3-107.

deren mechanischen Giiten charakterisiert, um einen Anschluss an bisherige Messungen
bei Raumtemperatur [81] zu erhalten. Dazu wurde das entsprechende Substrat mit Hil-
fe eines 75 um Wolfram-Drahtes als Pendel aufgehdngt. Laut maximaler Zugbelastung
hétte auch ein 50 pm Draht ausgereicht - dieser schnitt sich jedoch aufgrund der geringen
mechanischen Hérte von Calciumfluorid in die Substrate ein. Im Frequenzbereich von 20
bis 100 kHz wurden 47 Moden mit einer Amplitude von 0,2 bis 24 nm gefunden. Davon
wurden einige gut messbare Moden ausgewéhlt und deren Resonanzfrequenzen sowie me-
chanischen Giiten bestimmt und in Tab. 5.4 zusammengefasst. Zusétzlich wurden die von
ANSYS berechneten Eigenfrequenzen angegeben (vgl. Abschnitt 5.2). Die berechneten
und gemessenen Eigenfrequenzen stimmen bis auf 2% iiberein. Die fiir die Berechnung
benotigten elastischen Konstanten wurden in Tab. 5.1 zusammengefasst.

Die experimentell bestimmte mechanische Giite variiert um ca. zwei Groflenordungen. Es
gibt ausgewihlte Moden mit sehr hohen Giiten (z.B. Moden Nr. 9 und Nr. 16) und Moden

mit sehr niedriger gemessener Giite (z.B. Mode Nr. 26). Neben einer intrinsischen Fre-
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Abb. 5.10: Numerisch berechnete Modenfor-
men fiir Calciumfluorid. Die dargestellten Mo-
den entsprechen Mode 9 (A) und Mode 26 (B)
aus Tab. 5.4. Die jeweiligen Schwingungsampli-
tuden wurden auf 4+ 1 normiert (siche Skala).

quenzabhéangigkeit der Dampfungsvorginge spielt auch die Aufhdngung eine wesentliche
Rolle. Die Substrathalterung erfolgt entlang der geometrischen Mittelebene des Substra-
tes. Abb. 5.10 zeigt die numerisch berechneten Eigenschwingungen von Mode 9 und Mode
26. Mode 9 besitzt entlang der Aufhédngungsebene nur geringe Schwingungsamplituden,
wahrend Mode 26 entlang der Mittelebene grofie Amplituden aufweist. Die Substrat-
Aufthéngungs-Wechselwirkung ist dadurch fiir Mode 26 deutlich gréfier als bei Mode 9
und resultiert in einer niedrigen gemessenen Giite.

Aufgrund dieser Beobachtungen wurden Mode 8, Mode 9 und Mode 20 ausgewéahlt, die
bei Raumtemperatur in der vorliegenden Aufhdngungsposition eine hohe Giite sowie ei-
ne hinreichend grofle Schwingungsamplitude zeigten. Im Rahmen dieser Arbeit erfolgte
erstmals eine vollsténdige kryogene Messung zwischen 5 und 300 K [82,83] fiir CaFy. Die
Resultate sind in Abb. 5.11 dargestellt.
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Abb. 5.11: Kryogene Giitemessung an Calciumfluorid fiir die drei ausgewéhlten Moden.

Das Maximum der mechanischen Giite wurde bei rund 64 K fiir Mode 9 mit 3,2-10% er-
reicht. Oberhalb dieser Temperatur tritt ein Bereich starker Streuung der Messwerte auf.

Fiir Temperaturen unterhalb des Maximums folgt eine relaxationsidhnliche Struktur (vgl.
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Kristallquarzmessungen, z.B. Abb. 5.6). Zu tiefen Temperaturen hin nimmt die mecha-
nische Giite weiter ab und erreicht unterhalb von 10 K Werte in der Gréenordnung von
3-107 bis 6-107. Die erhaltenen Resultate fiir diesen Bereich stimmen mit den von Yama-
moto [80] erhaltenen Ergebnissen an einer @ 100mm X 3mm — Scheibe CaFy iiberein.

Auch diese Messungen zeigen eine Abnahme der mechanischen Giite unterhalb von 10 K.
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Abb. 5.12: Berechnetes thermoelastisches Limit (TE) fiir eine Calciumfluorid-Probe bei tiefen
Temperaturen nach Gl. (3.10). Fiir die Berechnung kamen die in Anhang A angegebenen Tem-
peraturabhéngigkeiten der thermischen Parameter zum Einsatz. Das thermoelastische Limit fiir
die Moden 8 und 9 liegen nahezu iibereinander.

Grund fiir die Abnahme der gemessenen Giite bei tiefen Temperaturen ist die thermoelas-
tische Dampfung. Laut Gl. (3.10) féllt die DAmpfung proportional zur Temperatur und
miisste somit bei tiefen Temperaturen eine untergeordnete Rolle spielen. Da jedoch die
thermischen Konstanten selbst stark temperaturabhéngige Grofien sind, kompensieren sie
im Fall des CaFy die Abnahme und sorgen sogar noch fiir einen Anstieg der thermoelas-
tischen Dampfung bei tiefen Temperaturen. Abb. 5.12 zeigt die berechnete thermoelas-
tische Dampfung fiir Calciumfluorid sowie die entsprechenden Messwerte aus Abb. 5.11.
Gl. (3.10) wurde von Braginski fiir reine Longitudinalschwingungen in einem halbunend-
lichen isotropen Medium abgeleitet. Deshalb kann die entsprechende Rechnung nur die
Groflenordnung sowie den Trend der thermoelastischen Démpfung wiedergeben.

Die starken Schwankungen der gemessenen Giite im Bereich hoher Temperaturen konnten
auf eine Wechselwirkung zwischen dem Substrat und dem Aufhéngungsdraht zuriickge-
fithrt werden. Hierzu wurde in einer separaten Messung die Aufhdngung verédndert und die
Probe erneut eingekiihlt. Im Bereich bis zum Maximum der mechanischen Giite wurden

deutlich mehr Messpunkte erzeugt. Abb. 5.13(a) stellt die entsprechenden Messpunkte fiir
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Abb. 5.13: Messdaten zur Untersuchung der Wechselwirkung des CaFs-Substrates mit
dem Aufhdngungsdraht. Anhand des zusammenhingenden Verlaufs der beiden Resonanz-
frequenzen kann geschlussfolgert werden, dass die beiden Giiteminima durch eine resonan-
te Wechselwirkung zwischen dem Substrat und zwei aufeinanderfolgenden Harmonischen der
Aufhédngungsgrundschwingung (Violinen-Mode) stattfinden.

die Moden 8 und 9 dar. Man erkennt zwei Giiteminima, die beim Abkiihlen nacheinander
durchlaufen werden. Fiir Mode 8 tritt das Giiteminimum bei rund 144 K und fiir Mode 9
bei 198 K auf. Die dazugehorige Abhéngigkeit der Resonanzfrequenz der entsprechenden
Moden von der Temperatur zeigt Abb. 5.13(b). Man erkennt, dass die beiden Resonanz-
frequenzen aneinander anschliessen und dadurch ein Bereich von rund 40,25 bis 42,00 kHz
abgedeckt wird. In diesem Bereich kommt es zweimal zu einer resonanten Wechselwir-
kung mit der Authéingung. Daraus 148t sich schlussfolgern, dass zwei aufeinanderfolgende
Violinenmoden, siehe GI. (4.20), der Aufhdngung angeregt wurden. Die Differenz zwei-
er Violinenmoden betrdgt demnach rund 650 Hz, d.h. die néchste Resonanz wird erst
nach weiteren 650 Hz erreicht. Die Gesamtverschiebung der Resonanzfrequenz durch die
Temperatur reicht jedoch laut Abb. 5.13(b) nicht aus, um eine solche Resonanz herbei-
zufithren. Dadurch ist gesichert, dass alle weiteren Strukturen der temperaturabhéngigen
Giitemessung in Abb. 5.11 nicht durch die Aufhéngung entstanden sind.

Das Giiteminimum bei 30 K in Abb. 5.11 konnte nicht vollstdndig aufgeklért werden. Man
erkennt eine Verschiebung des Minimums mit der Resonanzfrequenz. Dennoch ist die Ver-
schiebung nicht vollsténdig durch eine Arrhenius-artige thermische Anregung elementarer
Prozesse, siehe Gl. (3.9), von z.B. Verunreinigungen wie beim Kristallquarz erkliarbar.
Weitere Untersuchungen — speziell mit CaF, eines anderen Herstellers — sind notwendig,

um die festkorperphysikalischen Ursachen fiir diese Dampfung zu untersuchen.



Untersuchungen an Substratmaterialien 80

5.6 Silizium

Silizium stellt im Rahmen der untersuchten Materialien eine Sonderrolle dar, da es fiir die
aktuelle Laserwellenldnge der Detektoren (1064 nm) undurchléssig ist und somit fiir einen
direkten Ersatz der aktuellen Materialien nicht in Frage kommt. Dennoch bietet Silizium
im Hinblick auf eine kryogene Anwendung als Substratmaterial fiir zukiinftige Gravita-
tionswellendetektoren zahlreiche Vorteile. Von besonderem Interesse ist hierbei der Verlauf
des linearen thermischen Ausdehnungskoeffizienten. Dieser wird bei zwei Temperaturen
(18 und 125K) Null und damit verschwindet auch der Beitrag des thermoelastischen
Rauschens nach Gl (1.4).

thermoelastisches Rauschen [m/+/Hz]

150 200 250 300 0 50 100 150 200 250 300

50 100
Temperatur [K] Temperatur [K]
(a) lincarer thermischer Ausdehnungskoeffizi- (b) thermoeclastisches Rauschen

ent [84]

Abb. 5.14: Thermoelastischer Beitrag zum thermischen Rauschen von Silizium. Fiir zwei dis-
krete Temperaturen (18 und 125 K) verschwindet der lineare thermische Ausdehnungskoeffizient
(a) und somit auch der Beitrag des thermoelastischen Rauschens (b). Das thermoelastische Rau-
schen wurde mit Hilfe von GI. (3.10) berechnet. Die Temperaturabhéngigkeit der Stoffdaten ist
im Anhang A dargestellt.

Neben diesen auflergewohnlichen thermischen Eigenschaften stellt Silizium vom techni-
schen Standpunkt ein interessantes Material dar, da es fiir die Halbleiterindustrie in
hochreinen und grofien Einkristallen hergestellt wird.

Fiir die kryogenen Untersuchungen an Silizium wurden unterschiedliche Proben mit ei-
nem einheitlichen Durchmesser von 76,2 mm sowie einer Hohe von 6, 12, 24 sowie 75 mm
verwendet. Die charakteristischen Daten des Materials sind in Tab. 5.5 zusammengefasst.
Alle Kristalle wurden nach dem Czochalski-Verfahren [85] hergestellt und beinhalten da-
durch eine recht hohe Konzentration an Sauerstoff (7 - 10" cm™2). Jedes Substrat wurde
mit dem jeweils diinnstmoglichen Wolframdraht (25 gm bis 75 pm) als Pendel aufgehéngt
und vermessen.

Abb. 5.15 stellt die vergleichende Messung fiir die jeweilige Fundamentalmode des entspre-
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Parameter Wert

Hersteller Wacker Siltronic GmbH

Orientation (100) £ 1°

Dotierung Bor, 4-10"% cm ™3

Fremdstoffe Kohlenstoff, 4 - 106 cm =3
Sauerstoff, 6,80 — 6,99 - 1017 cm ™3

Tab. 5.5: Zusammenfassung der charakteristischen Daten fiir das verwendete Silizium [86].

chenden Substrates fiir 3 verschiedene Hohen dar. Man erkennt, dass mit steigender Hohe
des Substrates die mechanische Giite zunimmt. Vor allem im kryogenen Bereich ist dieser
Anstieg deutlich zu erkennen. Mit der Variation der Hohe werden verschiedene Parameter
verdndert, die die mechanische Giite beeinflussen konnen. Hauptséchlich ist es die Mas-
se, wodurch die Zugkraft im Aufhdngungsfaden fiir die dicken hoher als fiir die diinnen
Proben ist. Nach GI. (4.10) ware somit der Einfluss des Wolframdrahtes bei konstantem
Durchmesser fiir diinne Substrate grofler als fiir dicke. Um diesen Effekt auszuschliessen,
wurde fiir jede Messung der gleiche ’dilution factor’, vgl. Gl. (4.10), durch eine gezielte
Auswahl des Durchmessers des Aufhdngungsdrahtes verwendet und damit der Einfluss
der Aufhéngung fiir alle Messungen konstant gehalten. Wire der beobachtete Effekt von

der Aufhdngung verursacht, miissten alle gemessenen Giiten annéhernd iibereinstimmen.
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Abb. 5.15: Vergleich der gemessenen Giite der Fundamentalmoden von Silizium-Substraten
Si(100) unterschiedlicher Hohe (6, 12 und 24 mm) und konstantem Durchmesser von 76,2 mm.
Mit wachsender Substrathohe nimmt die gemessene Giite zu [87]. Mit Hilfe eines 75mm
hohen Substrates konnte der Nachweis erbracht werden, dass die Messung nicht durch die
Aufhéngung begrenzt wurde, da iiber den gesamten Temperaturbereich trotz gleichbleibender
Aufhéngungsparameter eine hohere Giite gemessen werden konnte.
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Abb. 5.16: Vergleich zweier geometrisch identischer Si-Proben (& 76,2 mm x 75mm) aber un-
terschiedlicher Kristallorientierung: Si(100) und Si(111) [88,89]. Fiir den Vergleich wurde jeweils
die erste Drum-Mode herangezogen.

Nach Abb. 5.15 liegen sie jedoch im Bereich unterhalb von 100 K deutlich auseinander.
Daraus léasst sich schlussfolgern, dass die gemessenen Giiten unterhalb von 100 K nicht
von der Authéngung limitiert wurden. Durch eine Kontrollmessung mit einem 75 mm ho-
hem Substrat konnte weiterhin gezeigt werden, dass mit dem eingestellten 'dilution factor’
auch im Temperaturbereich oberhalb von 100 K die Messung nicht durch die Aufhédngung
begrenzt wurde.

Abb. 5.16 fasst die Resultate fiir zwei Silizium-Proben gleicher Geometrie, jedoch unter-
schiedlicher Kristallorientierung zusammen. Um die Wechselwirkung zwischen Substrat
und Aufhdngung zu minimieren, wurde jeweils die erste Drum-Mode angeregt. Man er-
kennt, dass bis zu einer Temperatur von rund 30 K die Giiteverlaufe dhnlich sind, darunter
die mechanische Giite des Si(111) Substrates deutlich niedriger ist als die des Si(100) Sub-
strates. Dieser experimentelle Befund kann derzeit noch nicht theoretisch erklirt werden
und ist Gegenstand aktueller Untersuchungen.

Wie im folgenden Abschnitt dargestellt wird, besitzt Silizium aufgrund seiner elastischen
Konstanten in der (111)-Orientierung bei gleicher Giite ein etwas niedrigeres thermisches
Rauschen und wére als Substratmaterial sehr gut geeignet. Es sind weitere Messungen

erforderlich, um zwischen Si(100) und Si(111) entscheiden zu kénnen.
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5.7 Rauschabschatzung ausgewadhlter Materialien

Um die einzelnen Materialien hinsichtlich ihrer Rauscheigenschaften zu charakterisieren,
wurde mit Hilfe der Methode von Levin das thermische Rauschen eines Detektorspiegels
(GEOG600-Endspiegelgeometrie) berechnet. Nach Levin ergibt sich das thermische Rau-
schen aus folgendem Gedankenexperiment [90]: Ein harmonisch oszillierender Druck p
wirkt auf die Frontfliche des Substrates. Sein zeitlicher und rdumlicher Verlauf gehorche
folgendem Zusammenhang:

o2/

p(r,t) = Fo p— cos wt. (5.7)

Fy ist dabei die konstante Kraftamplitude, w = 27 f die Kreisfrequenz, bei der das ther-
mische Rauschen berechnet werden soll, r die radiale Ortskoordinate und ry der Strahl-
radius (Leistungsabfall auf 1/e). Die raumliche Verteilung des angelegten Druckes ent-
spricht dabei exakt dem Strahlprofil des im Interferometers umlaufenden Laserfeldes (im
vorliegenden Fall ein gauBformiges Profil). Der oszillierende Druck fithrt dem Substrat
Verformungsenergie zu. Die dabei pro Schwingungsperiode dissipierte Energie ergibt sich
zu [27):

<Wdiss> - W(b(CU) <Uelast>7 (58>

wobei ¢(w) den mechanischen Verlust bei der Kreisfrequenz w und (Ugass) die iiber eine
Schwingungsperiode gemittelte elastische Energie darstellen. In den meisten Féllen wird
aufgrund mangelnder Messergebnisse fiir ¢ im gewiinschten Frequenzband auf die fre-
quenzunabhéngige Form der Démpfung — die Strukturddmpfung, siehe Abschnitt 2.3.1
— zuriickgegriffen. Es gilt dann: ¢(w) = ¢ = 1/Q. Die entsprechende elastische Energie
kann entweder fiir einfache Fille analytisch ausgewertet oder muss numerisch berechnet
werden. Dies wurde im vorliegenden Fall mit Hilfe von ANSYS durchgefiihrt [4]. Hierbei
konnen beliebige Spiegelgeometrien untersucht werden.

Nach Levin ergibt sich nun die spektrale Rauschleistungsdichte des thermischen Rauschens

unmittelbar zu [90]:

o 81{BT‘ <Wdiss>
ow? F2

Sx(w)

(5.9)

Das reine thermische Rauschen des Spiegelmaterials ist in Abb. 5.17 zusammengefasst.
Ausgehend von Fused Silica ergibt sich direkt beim Ubergang von amorphen zu kristallinen
Materialien bereits bei Raumtemperatur eine Verringerung des thermischen Rauschens.

Als zweiter thermischer Vergleichspunkt wurde 20 K gewéhlt und hier jeweils die im Rah-
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men dieser Arbeit typischerweise erzielten Werte fiir die mechanische Giite bei 20 K ange-
nommen. 20 K stellt dabei vom aktuellen Kenntnisstand eine mit fliissigem Helium oder
Kleinkéltemaschinen [91,92] realisierbare Spiegeltemperatur dar.

Man erkennt aus der Darstellung, dass fiir das aktuell verwendete Material, Fused Si-
lica, das thermische Rauschen beim Abkiihlen deutlich zunimmt. Grund hierfiir ist die
dramatische Abnahme der mechanischen Giite zu tiefen Temperaturen hin. Fiir Kristall-
quarz ergibt sich eine Rauschreduzierung um rund eine Groflenordnung. Die niedrigsten
Rauschwerte werden fiir Silizium erreicht. Dies liegt zum Einen an der hohen Giite, die
erzielt werden konnte, zum Anderen aber auch an den elastischen Parametern, die fiir
eine niedrige maximale Verformungsenergie sorgen.

Vergleicht man die beiden untersuchten Kristallorientierungen Si(100) und Si(111), so ist
das thermische Rauschen bei sonst identischer Giite bei tiefen Temperaturen fiir Si(111)

niedriger.

Fused Silica (20 K, 2:10%)

/ (
Fused Silica (300 K, 1-107)
Kristallquarz (300 K, 1-10)
/Can (300 K, 1-107)
% Si(100) (300 K, 1-10)
———si(

111) (300 K, 1-10)

Kristallquarz (20 K, 1~108)

spektrales Amplitudenrauschen [m/y/Hz]

CaF2 (20 K, 1,5-10%)

—————Si(100) (20 K, 2-10%)
T Si(111) (20 K, 2-10°)

Frequenz [HZz]

Abb. 5.17: Vergleich des thermischen Rauschens bei Raumtemperatur und kryogenen Tempe-
raturen fiir verschiedene Materialien [4]. Als Referenz wurde die GEO600-Endspiegel Geometrie
herangezogen.



6 Einfluss optischer Funktionsschichten

Im Mittelpunkt der vorliegenden Arbeit steht die Untersuchung der Substratmaterialien
bei kryogenen Temperaturen. Dennoch soll im folgenden Kapitel ein kurzer Ausblick auf
die Problematik der Giitemessung beim Ubergang vom reinen Substrat zum beschichteten
Element erfolgen. Um eine vorgegebene optische Funktion zu realisieren, ist es notwen-
dig, die Substrate mit einer optischen Funktionsschicht auszustatten. Diese kann im ein-
fachsten Fall aus einem hochreflektierenden Schichtstapel aus verschiedenen dielektrischen
Materialien bestehen und beispielsweise einen Endspiegel des Interferometers bilden. Wie
bereits in den vorhergehenden Kapiteln gezeigt wurde, stellt die Oberflichenqualitéit einen
entscheidenden Parameter fiir die mechanische Giite des Probekorpers dar. Erste Messun-
gen internationaler Gruppen zeigen, dass die Eigenddmpfung der dielektrischen Schichten
einen nicht zu vernachléssigenden Beitrag zur mechanischen Gesamtdampfung der opti-
schen Komponenten liefern [80,93]. Besonders das in hochreflektierenden Schichtstapeln

verwendete Tantalpentoxid (TayOjs) besitzt eine hohe interne DAmpfung.

6.1 Untersuchungen an Tantalpentoxidschichten

Abb. 6.1(a) zeigt exemplarisch das Vorgehen zur Bestimmung der intrinsischen Schicht-
ddampfung. In einem ersten Schritt wird ein unbeschichtetes Substrat bei kryogenen Tem-
peraturen charakterisiert, wie es in den vorangegangenen Kapiteln beschrieben wurde.
Besonders wichtig ist hierbei, dass die Aufhdngung des Substrates so optimiert wird, dass
die maximal erreichbare Giite gemessen wird. Danach wird das Substrat mit der zu unter-
suchenden Schicht (hier: TayOs5) beschichtet und erneut untersucht. Auch hierbei ist eine
Optimierung der Substratauthdngung von grofier Bedeutung, um vergleichbare Ergebnisse
zu erhalten.
Die intrinsische Démpfung der Schicht ergibt sich durch Umformen von Gl. (2.23) zu:
Dot = ElEszgzsl + ElEfEQ b, (6.1)
wobei der Index 1 die Parameter (Verformungsenergie E und Eigenddmpfung ¢) des un-
beschichteten Substrates und der Index 2 die Parameter der Schicht darstellt. Aufgrund

85
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Abb. 6.1: a) — Vergleich unbeschichtetes/beschichtetes Si(100) Substrat (& 76,2mm X 12mm),
Schicht: 1300nm TaOjs, Beschichtungsverfahren: Elektronenstrahlverdampfung, Eo/E; =
3,5-107%. Durch das Aufbringen der TasOs-Schicht nimmt die Gesamtgiite um mehr als 1
GroBenordnung ab [94]. b) — Berechnete Eigenddmpfung der Schicht nach Gl. (6.2). Im Bereich
tiefer Temperaturen wurde eine mechanische Dampfung von 8 - 10~ erreicht.

der geringen Schichtdicke (ca. 1pm) gilt: E; >> Es und es folgt fiir die intrinsische
Schichtddmpfung mit guter Naherung:

P2 = E—; (Pgesamt — P1)- (6.2)
Die Verteilung der Energie zwischen der Schicht und dem Substrat kann mit Hilfe einer
numerischen Rechnung mittels ANSYS berechnet werden. Fiir unterschiedliche Moden-
formen ergeben sich unterschiedliche Verhéltnisse fiir die Energien. Um eine moglichst
hohe Messgenauigkeit des Verfahrens zu erreichen, ist es notwendig, das Energieverhéltnis
E,/E; zu maximieren, so dass der Einfluss der Schicht grofl wird. Hierbei muss man je-
doch Kompromisse eingehen, da einerseits dicke Schichten unter Umsténden mechanisch
instabil werden und sich andererseits dicke Schichten vielfach anders verhalten als diinne.
Dadurch ist es notwendig, die Schichtdicke grofienordnungsméfig in dem erforderlichen
Bereich (einige hundert Nanometer bis 1pm) zu wahlen. Fiir diinne Schichten ist das
Energieverhéltnis proportional zur Schichtdicke. Abb. 6.1(b) stellt die erhaltenen Werte
fiir die intrinsische Dampfung einer TasOo-Schicht dar. Die Schicht wurde mit Hilfe von
Elektronenstrahlverdampfung hergestellt. Die erhaltene Dampfung der Schicht ist im Ver-
gleich zu Literaturwerten gesputterter Schichten [80] um den Faktor 3 hoher. Dennoch
sind die relativen Messfehler mit bis zu 50% sehr grofi. Um die Messgenauigkeit zu stei-
gern, kann man das Verhiltnis Eo/E; dadurch vergroflern, dass man die Substratdicke
weiter verringert. Dabei muss jedoch das Messverfahren gedndert werden, da eine ver-

lustarme Pendelaufhéingung mit einem sehr diinnen Substrat (< 1mm) nur sehr schwer
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zu realisieren ist. Es ist moglich, die Schichtddmpfung an beschichteten Cantilevern zu
messen. Hierzu wurde aus einem Silizium-Wafer mit Hilfe einer reaktiven Atztechnik ein
Cantilever nach Abb. 6.2(a) hergestellt'.

34 mm

-1 0 +1

(a) Schema des Cantilevers, Dicke: 50 pm. (b) Photo des Messaufbaus.

Abb. 6.2: Messaufbau zur Untersuchung der intrinischen Schichtdémpfung mit Hilfe eines Si-
Cantilevers. Der Cantilever mit einer Dicke von 50 um wurde zu Eigenschwingungen angeregt.
Exemplarisch wurde die mit Hilfevon ANSYS berechnete 5. Eigenschwingung dargestellt. Mit
Hilfe eines thermisch an die Experimentierplattform des Kryostaten angekoppelten Edelstahl-
Klemmblocks wurde der Cantilever gehalten. Die Anregung der Resonanz erfolgte iiber eine
kammartige Kondensatorstruktur analog den Messungen an den Testmassen. Das Auslesen der
Schwingung erfolgte mit Hilfe des Reflektionsverfahrens.

Aufgrund der niedrigen Eigenfrequenzen des Schwingers (typ. < 100 Hz fiir die Grundmo-
de) lassen sich mit Hilfe dieses Verfahrens die Schichtparameter direkt im Detektionsband
des Gravitationswellendetektors messen und miissen nicht mit Hilfe eines Modells umge-
rechnet werden. Der entsprechende Cantilever wurde in einer speziell konstruierten und
polierten Klemme gehalten und in den Spezialkryostaten eingebaut (siche Abb. 6.2(b)).
Als Ausleseverfahren kam das Reflexionsverfahren (siehe Abschnitt 4.2.4) zum Einsatz.
Es wurde der unbeschichtete sowie der beschichtete Cantilever untersucht.

Bei Raumtemperatur wurde beobachtet, dass die mechanische Dampfung der Tay,Os-
Schicht bei Dotierung mit bis zu 20% (Massenprozent) Titandioxid (TiO) abnimmt [95].
Die Ursache fiir diese Abnahme konnte bisher nicht geklart werden. Der experimentelle
Befund zeigt, dass die Ddmpfung bis zu einem TiOz-Gehalt von 14% abnimmt und danach
wieder steigt. In Zusammenarbeit mit Kollegen vom Institute of Gravitational Research
aus Glasgow und dem Laboratoire des Matériaux Avancés (LMA) in Lyon wurde die me-
chanische Dampfung einer 500 nm dicken TayO5-Schicht mit 14% TiO,-Dotierung erstmals
bei kryogenen Temperaturen im Rahmen dieser Dissertation untersucht. Der Cantilever

hatte eine Dicke von 50 ym, eine Breite von 10 mm und eine Linge von 34 mm. Die

IRIE (reactive ion etching) Institut fiir Angewandte Physik (IAP), Jena.
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mechanische Dampfung der Schicht ist beim Abkiihlen nahezu konstant und durchlauft
unterhalb von 25K einen Debye-Peak (siche Abb. 3.3). Anhand der Untersuchung der
Frequenzabhéngigkeit dieses Peaks lassen sich analog den Untersuchungen am Kristall-
quarz (siehe Kap. 5.4) Aktivierungsenergien und Relaxationszeiten bestimmen. Dieser
Debye-Peak wurde bisher bei reinen TasO5-Schichten nicht beobachtet und gestattet so-

mit Informationen zum eingelagerten TiOs.
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Abb. 6.3: a) — Kryogene Giitemessung einer TagO5-Schicht mit 14% TiOs-Dotierung. Exempla-
risch dargestellt sind die Messwerte fiir die 5. Mode (3187 Hz) ohne und mit 500 nm TasO5:TiO2-
Beschichtung. Die Messung des unbeschichteten Cantilevers ist fiir Temperaturen oberhalb von
200 K durch thermoelastische (TE) Dampfung bestimmt, siehe Gl. (3.11) und (3.12). b) — Fiir den
Debye-Peak um 20 K liefert der Arrhenius-Plot eine Aktivierungsenergie von E4 = (34+5) meV
und eine Relaxationszeit von 1o= 2,8-107125 [96].

Diese Messungen stellen die ersten, internationalen systematischen Tieftemperaturun-
tersuchungen an dotierten TayOs-Schichten dar. Die entsprechenden Messwerte wurden
gemeinsam publiziert und auf einer internationalen Tagung vorgestellt [96,97].

Das Messverfahren eignet sich auch in Kombination mit dem kapazitiven Ausleseverfahren
zum Bestimmen der intrinsischen Schichtddmpfung in einfacheren kryogenen Messaufbau-
ten (beispielsweise einem Messstab ohne optisches Fenster) als dem fiir die Substratmes-
sung vorgestellten Kryostaten. Die Messgenauigkeit ist im Vergleich zu bisherigen Verfah-
ren deutlich erhoht und wird letztendlich durch die Reproduzierbarkeit der Messung auf
15...20% begrenzt.
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6.2 Reflektive Komponenten

Im Rahmen des Sonderforschungsbereiches Transregio 7 wurden neuartig Interferometer-
topologien entwickelt, die transmittive optische Komponenten (wie den Strahlteiler und
die Cavity-Koppler) vermeiden und auf neuartigen Gitterstrukturen beruhen [98]. Diese
Strukturen wiirden thermorefraktive Rauschbeitrige (siche Abschnitt 1.3.2) vollstédndig
vermeiden. Da diese Gitterstrukturen einen Eingriff in die Oberflache der entsprechenden
Substrate darstellen, ist es a priori nicht klar, dass die mechanische Giite der Gesamt-
struktur erhalten bleibt. Vorstellbar sind Phononenstreuprozesse an der Oberflache, wie
sie bei unpolierten Substraten beobachtet werden und wo sie zu einer dramatischen Re-
duzierung der mechanischen Giite fithren. Im Wesentlichen besteht ein solches Gitter aus
einem geétzten Strichgitter mit einer Gitterperiode in der Groflenordnung der Lichtwel-
lenldnge sowie einem dariiber oder darunter angeordneten Schichtstapel analog einem
hochreflektierenden Spiegel [98].
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Abb. 6.4: a — Zusammenstellung der Giitemesswerte fiir die 11,7 kHz Mode nach jedem Pro-
zessschritt. Das Aufbringen des Gitters verdndert die mechanische Giite im Rahmen der Mess-
genauigkeit nicht. Sobald eine dielektrische Schicht (z.B. 200 nm SiO9) aufgebracht wird, nimmt
die Giite stark ab. b — Extrahierte Verluste der einzeln aufgebrachten Schichten und Strukturen.
Um die einzelnen Beitrige miteinander vergleichen zu kénnen, wurden die Einzelverluste mit
dem Energieverhiltnis aus der entsprechenden Schicht E;, und dem Substrat Eg gewichtet [99].

Ein solches Gitter wurde in Zusammenarbeit mit dem AP Jena entwickelt. Um einen
moglichen Einfluss des Gitters auf die mechanische Giite zu untersuchen, wurde ein deut-
lich groBleres und einfach zu untersuchendes Substrat aus Kristallquarz hergestellt. Die op-
tischen Parameter (Gitterperiode, Stegbreite, Gittertiefe, Schichtstapel-Parameter) wur-
den dabei entsprechend der optischen Funktion gewéhlt. Nach jedem Prozess-Schritt fand
eine kryogene Giitemessung statt, so dass der Einfluss der einzelnen Schritte untersucht

werden konnte. Abb. 6.4(a) fasst die entsprechenden Resultate dieser sehr zeitintensiven
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Messung zusammen. In einem ersten Schritt wurde das reine Substrat gemessen, danach
das entsprechende Gitter in die Oberflache geétzt, dann das Gitter mit 200 nm Silizium-
dioxid? iiberschichtet und anschlieBend ein HR-Stack® aufgebracht.

Zunichst dndert sich die mechanische Giite beim Einbringen des optischen Gitters im Rah-
men der Messgenauigkeit nicht. Erst das Aufbringen der dielektrischen Schichten senkt
die mechanische Giite. Man kann mit Hilfe von Gl. (6.2) die entsprechende intrinsische
Déampfung der einzelnen Schichten sowie des Gitters bestimmen (siehe Abb. 6.4(b)). Die
dafiir bendtigten Energieverhéltnisse zwischen Schicht- und Substrat wurden mit Hilfe

von ANSYS berechnet und sind in Tab. 6.1 zusammengefasst.

Verhéltnis Wert

EGitter/ESubstrat 8, 0 . 1075
ESiOQ /ESubstrat 4, 9- 10_4
EHR/ESubstrat 2,0 - 1073

Tab. 6.1: Zusammenfassung der erhaltenen Energieverhéltnisse zur Bestimmung der Dampfung
der einzelnen Schichten fiir die 11,7 kHz Mode. Die Berechnung der Energieverhéltnisse wurde
mit Hilfe von ANSYS durchgefiihrt.

Aufgrund der starken internen Dampfung des Substratmaterials bei 37 K ist es in diesem
Bereich nicht moglich, entsprechende Aussagen iiber die Schicht- und Gitterddmpfung zu
machen.

Aus diesen Ergebnissen ldsst sich schlussfolgern, dass auch hier die bendotigten dielek-
trischen Schichten einen wesentlichen Beitrag zu Gesamtdédmpfung und somit zum Ge-
samtrauschen des Systems liefern. Aufgrund dieser Ergebnisse wurde im Rahmen des
Sonderforschungsbereiches Transregio 7 ein neues optisch-diffraktives Element vorgeschla-
gen [100], das lediglich mit einer sehr diinnen dielektrischen Schicht auskommt und eine
vollstéandige Reflektion des Lichts ermdglicht. Durch die Reduzierung der TayOs-Menge
wire der Einfluss auf die mechanische Giite und damit auf das thermische Rauschen der
entsprechenden Schicht deutlich kleiner, siche Gl. (2.23).

2Fraunhofer Institut fiir Angewandte Optik und Feinmechanik. www.iof.fhg.de
Swww.layertec.de



7 Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde ein neuartiges Messsystem zur Untersuchung
grofler optischer Komponenten fiir Gravitationswellendetektoren hinsichtlich ihrer me-
chanischen Giite entwickelt und charakterisiert [57,67]. Als wesentliche Eckdaten sind der
Temperaturbereich von 5 bis 300 K, ein Restgasdruck von weniger als 10~* Pa sowie eine
LHe-Standzeit von mehr als 30 Stunden zu nennen. Der Probenraum des Spezialkryo-
staten ist in der Lage, vollstdndige Komponenten eines moglichen Detektors zu testen.
Mit Hilfe dieses Aufbaus wurden zahlreiche international diskutierte Materialien erstmals
vollsténdig zwischen 5 und 300 K hinsichtlich ihrer mechanische Giite charakterisiert. Als
mogliche Substratmaterialien wurden Fused Silica, Kristallquarz, Calciumfluorid und Sili-
zium untersucht. Dabei wurden internationale Spitzenwerte fiir Kristallquarz und Silizium
im betrachteten Temperaturbereich erzielt. Es konnte gezeigt werden, dass amorphe Ma-
terialien, wie das derzeit verwendete Fused Silica, fiir einen kryogenen Detektor nicht
verwendbar sind. Fiir Calciumfluorid konnten erstmals systematische Giitemessungen bei
tiefen Temperaturen publiziert werden [82]. Silizium stellt die optimale Wahl hinsichtlich
der mechanischen Giite dar [89]. Die mechanische Giite steigt beim Abkiihlen auf kryogene
Temperaturen im Wesentlichen stetig an. Im derzeit angestrebten Temperaturbereich von
rund 20 K besitzt Silizium einen verschwindenden linearen thermischen Ausdehnungsko-
effizienten, wodurch der Beitrag des thermoelastischen Rauschens vernachlassigbar klein
wird. Da Silizium fiir die derzeitig verwendete Laserwellenlénge nicht transparent ist, ist
ein Finsatz in einer herkommlichen Interferometertopologie nicht moglich. Alternativen
bieten sich durch die Verwendung eines Lasers mit grofierer Wellenlédnge (z.B. 1,5 um)
oder dem Ubergang zu anderen Interferometerkonzepten. Im Rahmen des Teilprojektes
C3 ,Reflektive optische Komponenten fiir hochauflosende Interferometer” des Sonder-
forschungsbereiches TR7 ,, Gravitationswellenastronomie“ wurden Interferometerkonzep-
te demonstriert [98], die alle relevanten transmittiven durch reflektive Komponenten er-
setzen. Dadurch wére es moglich, die aktuelle Laserwellenléinge beizubehalten und als
Substratmaterial Silizium zu verwenden. Der Einfluss der benétigten Gitter auf die me-
chanische Giite des Substrates und damit auf das thermische Rauschen der Komponen-
ten konnte im Rahmen dieser Arbeit erstmals untersucht und publiziert werden [99].

Die gewonnenen Erkenntnisse bestétigte erstmals die Einsatzfahigkeit dieser alternativen
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Interferometerkonzepte fiir kryogene Gravitationswellendetektoren. In Zusammenarbeit
mit dem Institute of Gravitational Research aus Glasgow konnte des weiteren im Rah-
men dieser Arbeit erstmals die mechanischen Verluste einer Tantalpentoxidschicht bei
tiefen Temperaturen untersucht werden, die mit Titandioxid dotiert wurde [96,97]. Tan-
talpentoxid ist in den aktuellen Schichtstapeln die Hauptursache fiir mechanische Verluste
und damit fiir das thermische Rauschen. Eine dotierte TayOs-Schicht liefert bei Raum-
temperatur deutlich niedrigere Verluste und somit ein geringeres thermisches Rauschen
als undotierte Schichten. Die Ursache fiir dieses Verhalten konnte bisher nicht geklart
werden. Bei 20 K wurde ein Relaxationsprozess beobachtet, der Aufschliisse iiber eine
etwaige Verinderung der internen Struktur und damit moglicherweise Informationen fiir
die Verbesserung der Rauscheigenschaften liefern kann. Entsprechende weiterfithrende Un-
tersuchungen wurden aufgrund der vorliegenden Untersuchungen gestartet. Im Rahmen
des Sonderforschungsbereiches wurde im Teilprojekt C5 ,,Hochauflosende Wellenleiter-
beschichtungen fiir Detektortestmassen eine optische Komponente beschrieben, die mit
einer ca. zehn mal diinneren TayOs5-Schicht gleiche optische Eigenschaften liefert wie ein
aktueller hochreflektiver Schichtstapel [100]. Mit Hilfe dieser so genannten Waveguide-
Spiegel wére es moglich, in Verbindung mit kryogenen Techniken das thermische Rauschen
aktueller Komponenten um mehr als eine Groflenordnung zu senken.

Neben den Ergebnissen fiir die Gravitationswellenforschung konnte aus der kryogenen
Giitemessung in Zusammenarbeit mit A. Zimmer eine neuartige Spektroskopieform fiir
die mechanischen Verluste bei tiefen Temperaturen an grofien Substraten entwickelt wer-
den [38]. Vorteil dieses neuartigen Verfahrens ist die Vermeidung etwaiger Zusatzverluste
durch das Messverfahren sowie die gesteigerte Empfindlichkeit durch den Einsatz grofier
Testmassen. Somit war es moglich, bisher unbekannte Relaxationsprozesse in Calcium-
fluorid und Kristallquarz zu untersuchen [4].

Das im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Messsystem legt fiir den Sonderforschungsfor-
schungsbereich Transregio 7 die Grundlagen fiir die kryogene Untersuchung zukiinftiger
Subtratmaterialien sowie deren optischer Funktionsschichten. Da sich Silizium als eines
der vielversprechendsten Materialien herausgestellt hat, wire es sehr wichtig, dieses einer
intensiven experimentellen und theoretischen Untersuchung zu unterziehen. Bisher sind
kaum Ergebnisse hinsichtlich der mechanischen Giite grofier Siliziumtestmassen publiziert
worden. Speziell systematische Untersuchungen des Einflusses der Dotierung auf die in-
ternen Dampfungsmechanismen werden benotigt. Messungen aus dem Jahre 1978 [101]
deuten auf Relaxationsprozesse im Bereich zwischen 10 und 30 K hin, wobei diese je-
doch seit dem nicht wieder in der Literatur erwdhnt wurden. Eine sinnvolle Abstufung
der Dotierungskonzentration fiir p- und n-leitendes Silizium an groflen Testmassen wére

die Grundlage einer solchen Messung. Als mogliche Testmassen werden grofie Substrate
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(@ 100mm x 100 mm) vorgeschlagen, um einen guten Kompromiss zwischen Empfind-
lichkeit und ziigigem Einkiihlen zu erhalten. Dennoch muss man fiir den zeitlichen Rah-
men von beispielsweise vier p- und vier n-dotierten Substraten dieser Geometrie aus den
Erfahrungen dieser Arbeit mindestens 2 Jahre Messzeit ansetzen. Zusétzlich sind geziel-
te Untersuchungen erforderlich, um zu entscheiden, ob Si(100) oder Si(111) die optimale
Wahl als Substratmaterial fiir zukiinftige Detektoren wire, da ein Si(111)-Substrat bei
gleicher mechanischer Giite aufgrund seiner elastischen Konstanten ein geringeres ther-
misches Rauschen aufweist als ein Si(100)-Substrat.

Dariiber hinaus miissen die im Rahmen dieser Arbeit begonnenen Untersuchungen an den
dielektrischen Schichten in Zusammenarbeit mit den anderen Teilprojekten weiter voran-
getrieben werden. Als anzustrebendes Ziel hierbei wére die Demonstration der Funktion
eines all-reflective mirrors bzw. eines Waveguide-Spiegels bei kryogenen Temperaturen in
einer einfachen optischen Anwendung zu nennen (z.B. einer Kavitét).

Im Hinblick auf die Ausweitung der Materialauswahl ist es moglich, fiir zukiinftige De-
tektoren auch Materialien zu untersuchen, die derzeit noch nicht in hinreichend grofien
Einkristallen geziichtet werden kénnen. Messungen an Cantilevern aus dem betreffenden
Material sind dafiir geeignet, wie sie in Kap. 6 vorgestellt wurden. Beispiele fiir weitere
interessante Materialien wéren einkristallines Siliziumcarbid, Bornitrid, Borcarbid, iso-
topenreines Silizium oder sogar Diamant. Durch die deutlich geringere Probengréfie ist
es eventuell moglich, die Dédmpfungsmechanismen dieser Materialien zu untersuchen, be-
vor grofle Einkristalle verfiigbar sind. Dariiber hinaus kann das Cantilever-Messverfahren
benutzt werden, um den Einfluss etwaiger Phaseniibergénge auf die mechanischen Ver-
luste zu untersuchen. Als Beispiel hierfiir ist Strontiumtitanat zu nennen, dass zahlreiche

Phaseniibergéinge zwischen 5 und 300 K besitzt.

All diese Anstrengungen werden in die Planung des zukiinftigen européischen Gravita-
tionswellendetektors! einflieen. Dieser wird im Verbund mit weiteren internationalen
Detektoren die Grundlage fiir die zu etablierende Gravitationswellenastronomie liefern.
Mit Hilfe dieser neuartigen, kryogenen Detektoren wird ein neues Beobachtungsfenster
ins Weltall gedffnet. Zahlreiche neue Informationen iiber die Entstehung des Universums

sind dadurch zu erwarten.

voraussichtlicher Name: E.T. — Einstein Telescope [37].
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A Materialparameter

Im Folgenden wurden die entsprechenden thermischen Parameter der verwendeten Mate-
rialien zusammengetragen. Die einzelnen Kurven bestehen z.T. aus Daten verschiedener

Quellen, die entsprechend am Ende des Anhangs angegeben wurden.
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Fused Silica

Abb. A.2: Wirmeleitfihigkeit von Fused Silica [103].

Abb. A.3: Spezifische Wirmekapazitit von Fused Silica [104].
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Abb. A.1: Linearer spezifischer Ausdehnungskoeffizient von Fused Silica [102].
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Kristallquarz
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Abb. A.4: Linearer spezifischer Ausdehnungskoeffizient von Kristallquarz [105].
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Calciumfluorid
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Abb. A.T: Linearer spezifischer Ausdehnungskoeffizient von Calciumfluorid [108].

3500

3000 b

2500 J

2000 ]

1500 J

1000 1

thermische Leitfahigkeit [W/(mK)]

500 J

0 | I .
0 50 100 150 200 250 300
Temperatur [K]

Abb. A.8: Wirmeleitfihigkeit von Calciumfluorid [109].
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Abb. A.10:

N
) 2

=
[

thermischer Ausdehnungskoeffizient [DO_6 K'l]

!

50

h

100

!

150
Temperatur [K]

Linearer spezifischer Ausdehnungskoeffizient von Silizium [112].

!

200

!

250

1
o
3

J

300

o

1400

1200

1000

[os]
o
o

Warmeleitfahigkeit [W/(mK)]

!

50

!

100

!

150
Temperatur [K]

Abb. A.11: Warmeleitfahigkeit

!

200

!

250

300

von Silizium [112].

800

600

400

200

spez. Warmekapazitat [J/(kglK)]

!

50

!

100

!

150
Temperatur [K]

!

200

!

250

0

0 300

Abb. A.12: Spezifische Warmekapazitit von Silizium [112].



Literatur Materialdaten

[102]

[103]

[104]

[105]

[106]

[107]

[108]

109]

[110]

111

[112]

G. K. White. Thermal expansion of reference materials: copper, silica and silicon.
J. Phys. D: Appl. Phys., 6:2070 — 2078, 1973.

D. H. Damon. Thermal Conductivity of Vitreous Silica at Low Temperatures. Phys.
Rev. B, 8(12):5860 — 5865, 1973.

R. C. Lord and J. C. Morrow. Calculation of the Heat Capacity of a Quartz
and Vitreous Silica from Spectroscopic Data. The Journal of Chemical Properties,
26(2):230 — 232, 1957.

T. H. K. Barron, J. F. Collins, T. W. Smith, and G. K. White. Thermal expansion,
Griineisen functions and static lattice properties of quartz. J. Phys. C: Solid State
Phys., 15:4311 — 4326, 1982.

Y. S. Touloukian, R. W. Powell, C. Y. Ho, and P. G. Klemens, editors. Thermophy-
sical properties of matter (Thermal Cunductivity, Metallic Elements and Alloys),
volume 1. IFI/Plenum, New York - Washington, 1970.

Y. S. Touloukian and E. H. Buyco, editors. Thermophysical properties of matter
(Specific Heat, Nonmetallic Solids), volume 5. IF1/Plenum, New York - Washington,
1970.

D. N. Batchelder and R. O. Simmons. Lattice Constants and Thermal Expansivities
of Silicon and of Calcium Fluoride between 6 and 322 K. The Journal of Chemical
Physics, 41(8):2324 — 2329, 1964.

G. A. Slack. Thermal Conductivity of CaFy, MnF5,CoFy, and ZnF; Crystals. Phys.
Rev., 122(5):1451 — 1464, 1961.

D. R. Huffman and M. H. Norwood. Specific Heat and Elastic Constants of Calcium
Fluoride at Low Temperatures. Phys. Rev., 117(3):709 — 711, 1960.

S. S.Todd. Heat Capacities at Low Temperatures and Entropies of Magnesium and
Calcium Fluoride. Journal of the American Chemical Society, 71(12):4115 — 4116,
1949.

R. Hull, editor. Properties of Crystalline Silicon. Institution of Engineering and
Technology, 1999.

VI



Danksagung

Die vorliegende Arbeit entstand in der Arbeitsgruppe Tieftemperaturphysik von Prof. P.
Seidel an der Friedrich-Schiller Universitéit Jena im Rahmen des Teilprojektes C4 Kryo-
gene Gitemessung des Sonderforschungsbereiches Transregio 7 Gravitationswellenastro-
nomie. An dieser Stelle mochte ich allen danken, die mit Threr Hilfe zum Gelingen dieser
Arbeit beigetragen haben.

Bei Prof. Dr. P. Seidel méchte ich mich fiir das Ermoglichen dieser Arbeit und die zahl-
reiche Unterstiitzung bedanken.

Mein besonderer Dank gilt Herrn Dr. W. Vodel sowie Herrn Dr. S. Nietzsche, die mich stets
mit Rat und Tat unterstiitzten und fiir jegliche Probleme eine Lésung parat hatten. Herrn
R. Neubert danke ich fiir seine Unterstiitzung bei der Umsetzung zahlreicher elektronischer
sowie mechanischer Aufbauten im Labor.

Meiner Kollegin A. Zimmer danke ich recht herzlich fiir die gute Zusammenarbeit. Ohne
ihre massive Unterstiitzung bei der Datenauswertung und Interpretation wéren die Ar-
beiten innerhalb der ersten Forderperiode des SFB mittlerweile nicht im internationale
Spitzenfeld zu finden.

Fiir die Unterstiitzung bei allem praktischen Laborarbeiten danke ich Herrn C. Schwarz.
Ohne ihn und seine grenzenlose Geduld wiren zahlreiche Justierarbeiten und Langzeit-
messungen nicht moglich gewesen. S. Hechler und M. Hudl danke ich fiir die Unterstiitzung
im Labor. D. Heinert unterstiitzte die theoretischen Hintergriinde der Messungen.

Herrn M. Thiirk danke ich fiir die zahlreichen Diskussionen zur kryotechnischen Aspekten
und praktischen Hilfestellungen. Auch abseits der Physik habe ich von ihm viel gelernt.
Herrn T. Kottig danke ich fiir die konstruktive und unkomplizierte Zusammenarbeit. Fiir
die stets zuverldssige Versorgung mit Kryomedien danke ich L. Féllmer und T. Hilprecht.
Zahlreiche mechanische und elektronische Arbeiten wurden in den universititseigenen
Werkstéatten gefertigt. Stellvertretend mochte ich Herrn P. Hanse, S. Eiweleit sowie Herrn
D. Hironymus danken.

Des weiteren mdochte ich mich bei allen Mitarbeitern, Doktoranden, Diplomanden und
Praktikanden der Arbeitsgruppe bedanken. Jeder einzelne sorgte mit seiner unvergleich-
lichen Art fiir ein gutes Arbeitsklima.

Den Kollegen aus Glasgow, stellvertretend seien hier Prof. J. Hough, Prof. S. Rowan,



Danksagung VIII

Dr. G. Cagnoli und Dr. S. Reid zu nennen, danke ich fiir zahlreiche fachliche Diskussio-
nen und wertvolle Hinweise. Dr. G. Cagnoli danke ich dariiber hinaus fiir die vielfachen
Moglichkeiten, die er mir gab, unsere Ergebnisse im Rahmen des ILIAS-Projektes auf in-
ternationalen Workshops und Konferenzen zu prasentieren. Herrn I. Martin aus Glasgow
mochte ich fiir die gute Zusammenarbeit im Rahmen der Tantalpentoxid-Untersuchungen
in Jena danken.

Fiir die produktive Kooperation danke ich den Kollegen vom Institut fiir Angewandte
Optik sowie dem Fraunhofer Institut fiir Angewandte Optik und Feinmechanik Jena.
Durch ihre kompetente Hilfe konnten zahlreiche Ideen umgesetzt werden. Auch hier seien
stellvertretend Herr Prof. A. Tiinnermann, Dr. E.-B. Kley, Dr. T. Clausnitzer, Herr B.
Hofer sowie Herr T. Késebier zu nennen.

Den Kollegen von GEO600 danke ich fiir zahlreiche fachlichen Diskussionen.

Bei Prof. K. Danzmann, Prof. R. Schnabel, Dr. A. Bunkowski und O. Burmeister bedanke
ich mich fiir die fruchtbare Zusammenarbeit bei den Untersuchungen an den Gitterstruk-
turen sowie dem Erstellen der entsprechenden Publikationen.

Die Deutsche Forschungsgemeinschaft sowie die Universitédt Jena legten den Grundstein
fiir diese Arbeit, in dem sie den Ausbau des aufwéndigen Speziallabors finanzierten.
Dem Land Thiiringen danke ich fiir die finanzielle Unterstiitzung im Rahmen eines Sti-
pendiums meiner Arbeit.

Den Mitarbeitern der Zweighibliothek der Physikalisch-Astronomischen Fakultédt danke
ich fiir die Unterstiitzung bei der Literaturrecherche sowie Fernleihe wichtiger Arbeiten.
Ganz besonderer Dank gilt meiner Familie und allen meinen Freunden, die mich stets
unterstiitzt und oft vom Schreibtisch losgeeist haben. Sie trugen dadurch auch wesentlich

zum Gelingen dieser Arbeit bei.



Lebenslauf

Ronny Nawrodt

geboren am 09.06.1978
in Gera
Familienstand ledig
09/1985 — 08/1991 Grundschule Berga/Elster
09/1991 — 07/1997 Pestalozzigymnasium Greiz
Abschluss: Abitur
08/1997 — 09/1998 Zivildienst
10/1998 — 09/2003 Studium Physik
Friedrich-Schiller-Universitéat Jena
23.09.2003 Abschluss: Diplom-Physiker

Fakultéatspreis 2003 (”Beste Diplomarbeit”)

10/2003 — 03/2004 wissenschaftlicher Mitarbeiter
(Institut fiir Festkorperphysik, Friedrich-Schiller-Universitéat Jena)
04/2004 — 04/2006 Stipendiat des Landes Thiiringen
seit 05/2006 wissenschaftlicher Mitarbeiter im Sonderforschungsbereich Transregio 7

,, Gravitationswellenastronomie*
(Institut fiir Festkorperphysik, Friedrich-Schiller-Universitét Jena)

12.02.2008 offentliche Verteidigung der Promotion

Jena, den 29. Februar 2008 Ronny Nawrodt



Ehrenwortliche Erklarung

Ich erkldre hiermit ehrenwortlich, dass ich die vorliegende Arbeit selbsténdig, ohne un-
zuléssige Hilfe Dritter und ohne Benutzung anderer als der angegebenen Hilfsmittel und
Literatur angefertigt habe. Die aus anderen Quellen direkt oder indirekt iibernommenen
Daten und Konzepte sind unter Angabe der Quelle gekennzeichnet.

Weitere Personen waren an der inhaltlich-materiellen Erstellung der vorliegenden Arbeit
nicht beteiligt. Insbesondere habe ich hierfiir nicht die entgeltliche Hilfe von Vermittlungs-
bzw. Beratungsdiensten (Promotionsberater oder andere Personen) in Anspruch genom-
men. Niemand hat von mir unmittelbar oder mittelbar geldwerte Leistungen fiir Arbeiten
erhalten, die im Zusammenhang mit dem Inhalt der vorgelegten Dissertation stehen.
Die Arbeit wurde bisher weder im In- noch im Ausland in gleicher oder dhnlicher Form
einer anderen Priifungsbehorde vorgelegt.

Die geltende Promotionsordnung der Physikalisch-Astronomischen Fakultét ist mir be-
kannt.

Ich versichere ehrenwortlich, dass ich nach bestem Wissen die reine Wahrheit gesagt und

nichts verschwiegen habe.

Jena, den 29. Februar 2008 Ronny Nawrodt



