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Zusammenfassung

Das Dileptonenspektrometer HADES dient der Untersuchung von Schwerio-
nenreaktionen anhand der produzierten Dileptonen.

Wesentliche Komponente zur Identifizierung der Dileptonen in einem star-
ken hadronischen Untergrund ist ein hadronenblinder ringabbildender Che-
renkovdetektor (RICH: Ring Imaging CHerenkov detector) mit einem Gas-
radiator. Elektronen werden rekonstruiert anhand der Ringbilder ihrer Che-
renkov-Photonen auf einem ortsempfindlichen Photonendetektor. Die Rekon-
struktionsefhizienz hiangt dabei entscheidend von der Zahl der nachgewiesenen
Photonen ab.

Eine neben vielen anderen in diese Zahl eingehende Grofle ist die Trans-
parenz des Radiatorgases fiir die im UV-Bereich produzierten Cherenkov-
Photonen. Wé&hrend die eigentlichen Radiatorgase weitgehend transparent
sind, konnen bereits geringe Verunreinigungen durch z.B. Sauerstoff oder
Wasserdampf die Transparenz drastisch verschlechtern.

Daher ist es notwendig, stindig iiber die Transparenz des Radiatorgases
und eventuell auftretende Verunreinigungen informiert zu sein. Zu diesem
Zweck wurde ein Monitor-System entwickelt, gebaut und getestet, mit dessen
Hilfe die Transmission bis in den Vakuum-UV-Bereich bei 140nm hinein in
regelméfligen Abstdnden tiberwacht werden kann.

Hierzu wird die Intensitdt eines Testlichtstrahls nach Durchgang durch
ein Volumen mit dem zu untersuchenden Gas relativ zu einem Referenzstrahl
gemessen. Durch dieses Verfahren konnen zeitliche Schwankungen in einzel-
nen Komponenten des Systems fiir die Transmissionsbestimmung eliminiert
werden.

Das System fithrt rechnergesteuert vollautomatische Transmissionsmes-
sungen im gesamten relevanten Wellenldngenintervall durch.

Zu Testzwecken wurden die bekannten Transmissionsspektren moglicher
Radiatorgase aufgenommen und erfolgreich reproduziert.
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1.1 HADES im Uberblick 5

Abbildung 1.1: Das Dileptonen-Spektrometer HADES im Uberblick. Die ein-

zelnen Komponenten werden in Kap.1.1.2 detailliert beschrieben.

1 Das Dileptonen-Spektrometer HADES

1.1 HADES im Uberblick
1.1.1 Physikalische Ziele
Das Dileptonen-Spektrometer HADES (s. Abb.1.1) ist ein in der Auf-

bauphase befindliches neues Detektorsytem zur Untersuchung relativisti-
scher Schwerionenstéfle am Schwerionen-Synchrotron SIS der Gesellschaft
fiir Schwerionenforschung (GSI) in Darmstadt [HAD 94|. Dariiberhinaus be-
steht das Ziel, Untersuchungen mit Protonen- oder sekundéren Pionenstrah-
len durchzufiithren.

Objekt der Untersuchung sind bei HADES die in solchen Reaktionen pro-
duzierten Dileptonenpaare, d.h. Elektron-/Positron-Paare. Der Vorteil der
Untersuchung solcher leptonischer Sonden gegeniiber den bislang vor allem
untersuchten Mesonen liegt in der nicht vorhandenen (starken) Endzustands-
wechselwirkung. Dileptonen geben direkte Informationen iiber die verdich-
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Abbildung 1.2: Swimulation der Beitrdge zum Dileptonenspektrum fiir eine
zentrale 1 AGeV Au+Au-Kollision (nach [HAD 94, S.118))

tete Reaktionszone der Kollision.

Sie werden hierbei durch eine Reihe von Prozessen erzeugt, deren Beitrige
zum Dileptonenspektrum in Abb.1.2 beispielhaft dargestellt sind. Von Inter-
esse sind vor allem die Zerfélle der Vektormesonen p, w und ® in ete™, die
allerdings nur geringe Verzweigungsverhiltnisse in der Gréfenordnung 10~*
besitzen [PAR 94].

Mit Hilfe dieser Vektormesonen konnen theoretisch vorhergesagte Ande-
rungen von Teilchenmassen und Zerfallsbreiten in verdichteter Kernmaterie
untersucht werden. Vor allem das p-Meson mit seiner extrem kurzen Le-
bensdauer von 1.3 fm/c zerféllt praktisch ausschlieflich in der verdichteten
Reaktionszone und sollte Auskunft iiber solche Effekte liefern. Verschiedene
theoretische Ansétze filhren zu unterschiedlichen Vorhersagen: die Breite
des p konnte mit steigender Dichte zunehmen (Rechnung auf Baryon/Meson-
Niveau: Hermann et al. [HER 93]) oder die Lage des Maximums der Massen-
verteilung sich zu kleineren Massen hin verlagern (Rechnung unter Beriick-
sichtigung von QCD-Effekten(Chirale Symmetrie): Asakawa et al. [ASA 92]).

Ein kontinuierlicher Beitrag zum Dileptonenspektrum stammt von der
Nukleon-Nukleon-Bremsstrahlung. Dieser Beitrag kann zur Untersuchung
des zeitartigen Nukleon-Formfaktors in der Region unterhalb der doppelten
Nukleonenmasse genutzt werden, die durch Annihilationsexperimente nicht
zugéanglich ist.

Weitere Beitriage zum Dileptonenspektrum stammen von den - und A-
Dalitz-Zerféllen sowie der 717~ -Annihilation.
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Abbildung 1.3: Querschnitt durch HADES entlang der Strahlachse (Beam).
Von innen nach auflen sieht man den ringabbildenden Cherenkov-Detektor
(RICH), die Mini-Driftkammern (MDC), die Magnetspulen (Coil) und die
Flugzeitwand (TOF) mit Schauerdetektor (Shower)

1.1.2 Das Detektorsystem

Das HADES-Detektorsystem (Abb.1.3) besteht aus einem ringabbildenden
Cherenkov-Detektor (RICH) und einer Flugzeit-Wand mit Schauer-Detektor
zur Dileptonenidentifizierung und Ortsbestimmung sowie Driftkammern vor
und hinter einem toroidalen Magnetfeld zur Impulsbestimmung und fiir zusatz-

liche Ortsinformationen. Das ganze System hat eine Akzeptanz von nahezu
27 (16-88 Grad im Polarwinkel; voller Azimutwinkel).

e Der RICH(s. Kap.1.3) ist hadronenblind ausgelegt, Ringbilder erhélt
man fast nur durch die Elektronen. Aus der Lage der Ringbilder kénnen
die Elektronen den in den weiteren Detektorkomponenten ermittelten
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Teilchentrajektorien zugeordnet werden und erst damit ist die eigent-
liche Elektronenidentifizierung erfolgt.

o Jeweils zwei Lagen von Mini-Driftkammern vor und hinter einem su-
praleitenden Toroiden dienen der Spuridentifizierung sowohl der Elek-
tronen als auch der geladenen Hadronen. Letztere konnen zur Ereignis-
Charakterisierung verwendet werden. Aus der Ablenkung in dem Ma-
gnetfeld lassen sich die Impulse der Teilchen mit einer Auflésung von
1%(o) bestimmen.

o Letzte Detektorkomponente ist der META (Multiplicity /Electron Trig-
ger Array). Er dient als zweite Leptonenidentifikation mittels Flug-
zeitmessung fiir grofle Polarwinkel bzw. Flugzeitmessung sowie Identi-
fizierung elektromagnetischer Schauer der Elektronen im Bereich klei-
ner Polarwinkel. Gleichzeitig dient der META der Auswahl zentraler
Ereignisse durch Ermittlung der Multiplizitit geladener Teilchen und
damit als schnelle erste Triggerstufe.

Wegen der geringen Produktionswahrscheinlichkeiten der Vektormesonen
und ihrer extrem kleinen Zerfallswahrscheinlichkeiten in Dileptonenpaare
kann z.B. bei zentralen 1 AGeV Au-Au-Kollisionen nur mit einem Dilep-
tonenpaar aus p° — ete™ in 10° Ereignissen gerechnet werden. HADES muf}
daher bei den hochstmoglichen Strahlintensitidten arbeiten kénnen. Dazu
bedarf es eines schnellen und hocheflizienten Triggers zur Ermittlung der
Ereignisse mit Dileptonenkandidaten. Neben der Multiplizitatsinformation
werden dabei die Ring-, Schauer- und Flugzeitinformationen aus RICH und
META sowie Spurinformationen verwendet, um die Datenrate auf ca. 100
Ereignisse/Sekunde zu reduzieren.

1.2 Der Cherenkov-Effekt

Bewegt sich ein geladenes Teilchen durch ein Medium mit einer Geschwin-
digkeit v, die grofler ist als die Phasenlichtgeschwindigkeit ¢, = ¢/n (n: Bre-
chungsindex des Mediums) in diesem Medium, so emittiert es Licht.

Dieser Effekt wurde erstmals 1934 von Cherenkov und Vavilov [CHE 34]
beobachtet und 1937 von Frank und Tamm mit einer klassischen Theorie
erklart [TAM 37]. Hiernach ist bei solchen Geschwindigkeiten die elektro-
magnetische Wechselwirkung des Teilchens mit den umgebenden Atomen
aufgrund der endlichen Geschwindigkeit ¢, der Wechselwirkung nicht mehr
isotrop, sondern, wie in Abb.1.4 zu sehen, konisch verzerrt. Senkrecht zu
diesem Konus mit dem charakteristischen Offnungswinkel
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Abbildung 1.4: Bewegung eines Teilchens durch ein Medium oberhalb der
Cherenkov-Schwelle

1 v
R (1)

wird daher Licht emittiert. Die Emission erfolgt erst ab der Grenzgeschwin-

digkeit B

cosf(A) =

1 1
— =1 tr:]-n thr — — —— 2
Bamn(N) = Bin / Ytk ﬁ—ﬂfhr (2)

Der Offnungswinkel nihert sich dann innerhalb eines schmalen Geschwindig-
keitsintervalls seinem asymptotischen Wert von cosf = 1/n fir 8 — 1.

Durch die Wellenldangenabhangigkeit des Brechungsindex n und die Emis-
sion des Cherenkovlichts in einem breiten Wellenldngenintervall werden die
an sich wohldefinierten Gréflen Schwellengeschwindigkeit und asymptotischer
Winkel verschmiert.

Die Anzahl der emittierten und nachgewiesenen Cherenkov-Photonen er-
gibt sich fir S~ 1 zu

Nopot = NOL# mit  Np— 613/70(:71 /AEH@ dE (3)
wobei L die Radiatorlinge in cm ist und die ¢; fiir alle eingehenden appa-
rativen Effizienzen wie Transmissionen und Reflektivitdten stehen [PIU 93].
Schliefit man auch die Effizienzen des verwendeten Photonendetektors ein,
ergibt die Formel entsprechend die Anzahl der detektierten Photoelektronen.

Die Zahl der Cherenkov-Photonen pro Energieintervall ist nahezu kon-
stant. Daraus folgt, das diese Zahl pro Wellenlingenintervall zu kiirzeren
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Abbildung 1.5: Querschnitt durch den HADES-RICH

)\1—2 zunimmt. Hierdurch ergibt sich fiir praktische An-

wendungen die Notwendigkeit, zum Zweck einer méglichst hohen Photonen-

Wellenldangen hin ~

ausbeute den verwendeten Wellenlangenbereich soweit als moéglich in den
UV-Bereich hinein auszudehnen.

1.3 Der HADES-Cherenkov-Detektor

Wesentliche Komponente zur Dileptonenidentifizierung ist der in Abb.1.5
im Querschnitt gezeigte RICH. Da in den untersuchten zentralen Stéflen
hohe Teilchenmultiplizitdten von bis zu 200 geladenen Teilchen anzutreffen
sind, mufl der RICH mdoglichst insensitiv fiir Hadronen sein. Dies wird er-
reicht durch Verwendung eines gasférmigen Cherenkovradiators mit einem
Brechungsindex nahe 1.

Die Schwelle fiir das Einsetzen des Cherenkov-Effekts liegt dadurch in der
Groéflenordnung von 44,=20 und wird im wesentlichen nur von den Elektro-
nen iberschritten.

Als Radiatorgas vorgesehen sind C4Fj9 oder eine Mischung aus C4Fig
und CH,. Neben einer geeigneten Cherenkov-Schwelle erfiillen diese Gase
weitere notwendige Bedingungen wie UV-Transparenz im relevanten Wel-



2.1  Transmission und Absorption 11

lenlangenbereich, vernachlissigbare Lumineszenzanregung und eine nicht zu
grofle Strahlungslédnge.

Das Cherenkov-Licht der Elektronen wird durch einen sphérischen Spie-
gel ndherungsweise zu Ringbildern auf einen unter Riickwartswinkeln instal-
lierten Photonendetektor fokussiert. Bei diesem handelt es sich um eine
Vieldrahtkammer mit CaF,-Fenster und einer CsI-Photokathode, die wegen
der fiir einen Photoeffekt notwendigen Minimalenergie die obere in HADES
nutzbare Wellenldnge auf 220nm festlegt. Die von den Cherenkov-Photonen
ausgeldsten Photoelektronen werden mit einem Faktor 10° verstirkt und in-
duzieren eine Ladung auf der Photokathode. Die Kathode ist in Felder von
ca. 6%6 mm? segmentiert, deren Ladungsinformationen einzeln ausgelesen
werden und damit eine ausreichende Ortsinformation zur Rekonstruktion der

Ringbilder liefern.

2 Gase fiir Cherenkov-Radiatoren

2.1 Transmission und Absorption

Um eine gute Effizienz in der Rekonstruktion der Ringbilder der Elektronen
zu erzielen, miissen im Photonendetektor des RICH mdoglichst viele Photo-
elektronen nachgewiesen werden.

Wendet man Formel (3) auf den HADES-RICH an, so ergibt sich die Zahl

der Photoelektronen nach

NPE:NO-L-% (4)
Yinr
No=R T 370 T, T, dFE 5
0 = Lmirror * Lgrid ° Esew /AE rad *~ Lwindow * QCsI ( )
L :  Radiatorlinge
Ythr ¢  Lorentzfaktor an der Cherenkovschwelle
Roirror: Reflektivitdat des Spiegels
tgria : Transmission des Anodengitter der MWPC
€se :  Nachweiswahrscheinlichkeit fiir ein Photoelektron
T,ea : Transmission des Radiatorgases
Twindow: Transmission des Fensters Radiator/ MWPC
Qcsr : Quanteneffizienz der Photokathode

Eine Grofle, die hierbei neben vielen anderen eingeht, ist die wellenldngen-
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abhéngige Transmission des Gasgemischs im Radiatorvolumen unter Beriick-
sichtigung aller Radiatorgaskomponenten sowie deren Verunreinigungen.

Als Transmission wird hierbei das Verhiltnis der Intensititen des Lichts
vor(Ip) und hinter(I) einem wohldefinierten Gasvolumen, d.h. mit festgeleg-
ter Lange und Gasdruck, bezeichnet.

Fir den Intensitdatsabfall im Volumen ist im wesentlichen die Absorp-
tion des untersuchten Gases verantwortlich, daneben aber auch Reflexion an
Grenzschichten (Fenster des Gasvolumens) und Rayleighstreuung [BER 93,
Kap. 2.8]. Die Streuung kann vernachldssigt werden, die Reflexionverluste
gehen nicht in die experimentell bestimmten Transmissionswerte ein, da in
der Praxis nicht die Intensitat Iy vor dem Testvolumen, sondern die Intensitat
hinter einem leeren Testvolumen bei ansonsten gleichem Lichtweg gemessen
wird. Der Unterschied in der Reflexion zum gasgefiillten Volumen ist ver-
nachldssigbar, da die Brechungsindizes der getesteten Gase fast gleich eins
sind.

Zur allein gasartabhingigen Beschreibung des Transmissionsverhaltens
verwendet man die Absorptionskoefhizienten &, die mit der Transmission {iber
das exponentielle Absorptionsgesetz zusammenhingen.

1

I=Texp ™ [a]=—

I, Iy siche oben d: durchstrahlte Schichtdicke p: Druck.

oder vereinfacht fiir Messungen bei Atmosphéarendruck, welche im weiteren
ausschliefllich betrachtet werden

I = Ijexp [a] = —

Befindet sich im durchstrahlten Volumen ein Gemisch mehrerer Gase
1,...,n, gilt entsprechend mit den Partialdriicken py,...,pn

& dp1 . &ndpn

I =1Iyexp - exp

oder mit den Absorptionkoeflizienten bei Atmosphirendruck (als Néherung
fiir ideale Gase)

Otldpl/P . .. Otndpn/P

I =Iyexp - exp

was der Vorstellung entspricht, daf§ das Licht nacheinander Schichten der
einzelnen Gaskomponenten separat durchquert.
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Abbildung 2.1: Absorptionskoeffizient molekularen Sauerstoffs (nach [HUF
69))

2.2 Absorption ausgewihlter Gase

Die Absorption wird verursacht durch eine Reihe von Prozessen: atomare
und molekulare Anregungen fithren zu den bekannten Linien- und Banden-
spektren, Ionisation, Dissoziation oder dissoziative Ionisation ergeben Ab-
sorptionskontinua.

Kritisch fiir die Anwendung in einem RICH sind vor allem gréfiere konti-
nuierliche Wellenldngenintervalle mit einer nennenswerten Absorption.

Im folgenden wird das Absorptionsverhalten wichtiger Gase in dem fir
HADES relevanten Wellenldangenbereich zwischen 130nm und 220nm be-
trachtet.

Sauerstoff

Sauerstoff besitzt ein breites Dissoziationskontinuum (Schumann-Runge-
Kontinuum) zwischen 125nm und 175nm mit einem Maximum bei 145nm,
das der Dissoziation in ein Grundzustands-(®P) und ein metastabiles 'D-
Atom entspricht [HUF 69]. Der in Abb.2.1 gezeigte Absorptionskoeffizi-
ent steigt dort bis auf 400cm™'. Das Schumann-Runge-Bandenspektrum
(*°Z, «* X}) vonl75- 201nm sowie das Herzberg-Dissoziationskontinuum in
zwei Grundzustand-Sauerstoffatome sind relativ schwach(< bzw. < lem™!)
und brauchen zur Betrachtung von Verlusten durch O,-Verunreinigungen
nicht beriicksichtigt werden.
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Abbildung 2.2: Absorptionkoeffizient von Wasserdampf (nach [WAT 53])

Stickstoff

Stickstoff besitzt anders als Sauerstoff kein starkes Dissoziationskonti-
nuum [HUF 69], auch sonst findet sich keine nennenswerte Absorption im
betrachteten Wellenlangenbereich. Er ist daher ein geeignetes Gas fiir die
Arbeitsatmosphére in einem optischen MeBaufbau.

Wasserdampf

Wie Abb.2.2 zeigt, besitzt Wasserdampf ein Absorptionskontinuum zwi-
schen 145nm und 186nm [WAT 53]. Das Maximum liegt bei 166nm mit einem
Absorptionskoeffizienten von 124cm™!. Dieses Kontinuum beruht auf einem
Ubergang in einen angeregten 'A;- (und in geringerem Maf 3A;-)Zustand,
wobei die kontinuierliche Absorption wahrscheinlich durch eine anschlieflende

Pradissoziation in O(p*,' D) + H>(*X] ) zustandekommt [MUL 35].

Fluorkohlenwasserstoffe(FKW) C,F,,,, (n=3,..6)

Diese FKW sind bis herunter zu 150nm transparent. Dann beginnt ein
erstes Kontinuum von 20nm Breite, dessen Lage sich mit kleinerem n zu
kiirzeren Wellenldngen verlagert (s. Abb.2.3). Aus den Daten von Belanger
et al. [BEL 69] ergibt sich fiir C4F;o der Beginn des Kontinuums bei 140nm,
wobei Absorptionkoeffizienten <1 dort nicht mehr abzulesen sind. Messun-

gen der HADES- Kollaboration ([HAD 94, Seite 28]) mit einer 40cm langen
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Abbildung 2.3:  Absorptionskoeffizienten einiger Fluorkohlenwasserstoffe
(nach [BEL 69))

C4Fqo-gefiillten Zelle zeigen dagegen eine Abschneidekante bei 144nm, die
bereits durch einen Absorptionskoeflizienten von 0,02 erkliarbar ist und die
untere Wellenldngengrenze fiir C4F1¢ als Radiatorgas bestimmt.

Zur Bewertung von Verunreinigungen sind die Daten von Belanger et al.
jedoch vollig ausreichend und zeigen an, dafi C5F;5 und CeFi4 erst unterhalb
von 150nm absorbieren, wobei CgFi; bei 140nm schon sein Maximum mit
380cm ™1 erreicht.

Methan

Methan ist transparent bis 143nm. Darunter zeigt sich ein in Abb.2.4 dar-
gestelltes Absorpionskontinuum, das bei 128nm ein erstes Maximum besitzt.

[VOD 74, S. 142

Wihrend die als Radiator in Frage kommende Gase C4F;9 und CH,
zwischen 220 und 145nm weitgehend transparent sind, kann die Gesamt-
transmission durch Verunreinigungen stark beeintrachtigt werden. Sauer-
stoff und Wasserdampf konnen im Betrieb jederzeit sehr leicht durch kleinste
Lecks in das Gassystem eindringen oder an Materialoberflichen adsorbiert
sein und gerade im kiirzerwelligen Bereich mit der hochsten Photonenaus-
beute pro Wellenldangenintervall und der grofiten Quanteneflizienz der Csl-
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Abbildung 2.4: Absorptionskoeffizient von Methan (nach [VOD 74, S. 142])
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Photokathode die Effizienz von HADES entscheidend vermindern.

Hohere FKW wie CgF14 sollten nur dann ein Problem darstellen, wenn
sie als Verunreinigung durch den Herstellungsprozess in grofleren Mengen im
C4F10 enthalten sind. Nach einmaliger Prifung der Gasqualitit sollten sie
jedoch als Ursache von Transmissionsminderungen auszuschlieflen sein.

2.3 Effekte aufgrund von Verunreinigungen

Um die Auswirkungen der oben beschriebenen Gasverunreinigungen quan-
tifizieren zu koénnen, wurde in Abb.2.5 der Effekt einer reinen Sauerstoff-
verunreinigung bis zu 1000ppm auf die Zahl der in HADES nachgewiese-
nen Photoelektronen berechnet. Grundlage waren die im HADES-Proposal
zur Berechnung der Photoelektronenausbeute zugrundegelegten Zahlenwerte
[HAD 94, Seite 36]. Zusidtzlich wurde nur die Transmission einer Sauerstoff-
oder Wasserdampfschicht mit einer der jeweiligen Verunreinigung entspre-
chender Dicke einbezogen. Es zeigt sich, dafl der prozentuale Effekt nahezu
unabhéngig von der Elektronenweglinge im Radiatorgas ist. Schon eine Ver-
unreinigung mit 16ppm Sauerstoff reduziert die Zahl der Photoelektronen
um 10%, 60ppm Sauerstoff fithren zu einer Abnahme um 25%.

2.4 Uberwachung der Gasreinheit

Die obigen Betrachtungen zeigen die Notwendigkeit, wihrend des Betriebs
von HADES oder von Test-Untereinheiten die Reinheit des Radiatorgases in
regelméfligen Abstdnden zu kontrollieren und dabei die am starksten absor-
bierenden Verunreinigungen bis in den ppm-Bereich zu erkennen.
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Abbildung 2.5: Anzahl detektierter Photoelektronen im HADES-RICH in
Abhdngigkeit von Verunreinigungen bis zu 1000ppm. Die Kurven sind jeweils
fiir die minimale und mazimale Elekironenweglinge im Radiator angegeben.

Da das Problem der Uberwachung eines Gases zum Zweck der Rein-
haltung oder —dem verwandt— zur Konstanthaltung eines Gasmischungs-
verhiltnisses bei vielen Anwendungen auftritt, existiert eine Reihe unter-
schiedlichster Ansitze zu seiner Losung. Prinzipiell kann jede physikalische
Grofle verwendet werden, die sich in Abhéngigkeit von der Gaszusammenset-
zung mit der notwendigen Sensitivitdt dndert bzw. gemessen werden kann.
Praktisch versucht man, nach Méglichkeit die fir die jeweilige Anwendung
wichtige Eigenschaft direkt zu verwenden.

Einige unterschiedliche Ansétze sollen hier exemplarisch kurz vorgestellt
werden.

2.4.1 Transmissionsmessungen

Hierbei wird der Intensitdtsverlust von Licht der gewiinschten Wellenlédnge
beim Durchgang durch ein Testvolumen des untersuchten Gases gemessen.
Untersuchte Grofle ist direkt die Transmission, was fiir Anwendungen wie
bei HADES der entscheidende Vorteil ist, da dies die relevante Gréfle dar-
stellt. Nachteilig ist, dal man aus der Transmission nur schwierig Aussagen
iber die Art der Verunreinigung machen kann, solange man die méglichen
Verunreinigungen nicht von vornherein auf ein oder zwei einschranken kann.

Da diese Methode die von uns gewéhlte ist und spiter noch detailliert
betrachtet wird, soll sie an dieser Stelle nicht weiter diskutiert werden.
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2.4.2 Interferometrische Methoden

Hierbei wird die Abhéngigkeit des Brechungsindex von der Gaszusammenset-
zung bestimmt. Da interferometrische Methoden zu den genauesten physi-
kalischen Untersuchungsmethoden gehéren, verspricht dies eine ausreichende
Genauigkeit.

Fiir eine Abschiatzung dieser Methode wurden die Daten eines Michelson-
Interferometers verwendet, das speziell zum Zweck der genauen Bestimmung
von Brechungsindizes von Gasen benutzt wurde [PLA 77]. Diese konnten
mit einer Genauigkeit von einigen 107° bestimmmt werden.

Fir die Abhangigkeit des Brechungsindex von der Konzentration wurde
das Drudesche Oszillatormodell der Dielektrizitatskonstante zugrundegelegt
[JAC 81, Seite 334]

47 Ne?

Me

n2(w) =elw)=1+

Efz(wf —w? —swy;)7!

w=27v = 2mc/A

N: Molekiildichte

w;: Bindungsfrequenzen der Elektronen

fi+ Oszillatorstarken

~;: phanomenologische Dampfungskonstanten

Aus dem bekannten Brechungsindex an einer festen Wellenldnge 1488t sich
damit die unbekannte Summe fiir jedes Gas bestimmen und damit iber die
Molekiildichte N auch der Brechungsindex eines Gasgemisches.

Eine Uberschlagsrechnung ergibt mit ng, s, =1.00012 und no,=1.0002706
(Naherungwert fiir 590nm) bei einer Sauerstoffkonzentration von 50ppm eine
Anderung des Brechungsindex von 7-107°, also noch weit jenseits der Emp-
findlichkeit des betrachteten Interferometers.

Zu Erreichung einer grofleren Sensitivitdt mufl man bei einer Wellenlédnge
arbeiten, bei der sich die Brechungsindizes der Gase moglichst unterscheiden,
also z.B.in der Nahe von Wellenldngen, bei denen die Verunreinigung absor-
biert und der Brechungsindex daher grofl wird. Eine technische Schwierigkeit
liegt hierbei darin, einen Laser mit geeigneter Wellenlange zu finden.

2.4.3 Elektronendriftgeschwindigkeiten

Vor allem beim Betrieb von groflen Driftkammern werden sowohl die Kon-
stanz der Zusammensetzung des Gasgemisches als auch etwaige Verunreini-
gungen iber die Verdnderung der Driftzeit von Elektronen in einer kleinen
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Testdriftkammer kontrolliert. Durch ihre unterschiedliche Elektronegativitét
beinflussen verschiedene Gase diese Drift verschieden stark.

Ein Beispiel hierfiir ist das GOOFIE-System fiir die Zeit-Projektionskam-
mern (Time Projection Chamber TPC) des NA49-Experiments. Die Driftzeit
1afit sich damit bis auf 0.1% genau bestimmen [MAR 95]. Dies reicht aus,
um die notwendige Ortsauflésung der TPC zu gewihrleisten. Gleichzeitig
wire es ausreichend, um Sauerstoff auf einem Niveau von ungefihr 10ppm
nachzuweisen.

Ein Vorteil dieser Methode liegt darin, gleichzeitig die gewiinschte Gas-
mischung als auch Verunreinigungen kontrollieren zu kénnen. Die Anwend-
barkeit hingt jedoch von den konkret verwendeten Gasen ab und ihren Drift-
geschwindigkeiten ab.

2.4.4 Massenspektrometrie

In einem Massenspektrometer wird eine Probe des Gasgemischs ionisiert und
die Tonen anschlieflend in elektrischen (und magnetischen) Feldern nach ihren
Massen separiert.

Durch die Bestimmung der Massen kann diese Methode als einzige der
beschriebenen eine qualitative Analyse auch iber unerwartete Verunreini-
gungen liefern und ist fiir die Identifizierung von Verunreinigungen nicht auf
a priori Annahmen beziiglich der méglichen auftretenden Verunreinigungen
angewiesen. Deutlich erschwert wird dies allerdings durch den (Abb. 2.6) im
Massenspektrum von C4F;g zu erkennenden Umstand, dafl durch den Ioni-
sierungsvorgang neben lonen der urspriinglich vorhandenen Gase auch alle
moglichen molekularen Bruchstiicke entstehen und hieraus die Ausgangssub-
stanzen wieder rekonstruiert werden miissen.

Eine quantitative Festlegung der erkannten Verunreinigungen mittels Mas-
senspektrometrie ist duflerst schwierig, da hierzu alle eingehenden Parameter
wie Restgaszusammensetzung im Massenspektrometer genau bekannt sein

miissen [DUH 95].

Ein weiterer Nachteil dieser Methode liegt darin, dafl ein Massenspektro-
meter mit einer Sensitivitidt bis in den ppm-Bereich deutlich teurer wire als
eine vergleichbar sensitive Apparatur einer der anderen beschriebenen Me-
thoden und damit fiir den praktischen Einsatz zur Gaskontrolle kaum infrage
kommt.
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Abbildung 2.6: Massenspektrum von CyFio. Mit Zahlen benannt sind die
Peaks einiger Fragmente (mit Massenzahlen) sowie von Oy und Np. 'X’:
Weitere CyFio-Fragmente; *?°: Peaks durch Verunreinigungen.

3 Der VUV-Transparenz-Monitor

Durch eine Transmissionsmessung des Gases einschliefllich aller Verunreini-
gungen ermittelt man direkt die in die Photoelektronenausbeute eingehende
Grofle, wihrend bei anderen Verfahren aus der ermittelten Gaszusammenset-
zung nur indirekt auf die Transmission riickgeschlossen werden kann. Daher
fiel die Wahl auf einen Transmissions-Monitor zur Uberwachung der Gasrein-
heit. Dieser ist auch mit einem angemessenen Aufwand zu entwickeln und soll
unter Umstanden zu einem spéiteren Zeitpunkt durch ein Massenspektrome-
ter zur genaueren qualitativen Untersuchung der Verunreinigungen erginzt
werden.

3.1 Prinzipielle Design-Uberlegungen

Ein Hauptproblem bei der Bestimmung von Transmissionswerten bzw. deren
Veranderungen im Laufe der Zeit besteht in der Ermittlung einer geeigneten
Referenz. Es ist keinesfalls ausreichend, allein aus der Verdnderung einer
Mefigrofle fiir die Intensitdt nach Durchstrahlen eines Testvolumens auf eine
Verdanderung der Transmission zu schlieflen, da gerade langfristig Verdnde-
rungen z.B. in der Intensitiat der UV-Lichtquelle oder in anderen Systemkom-
ponenten auftreten und nicht existierende Anderungen in der Gastransmis-



3.1 Prinzipielle Design-Uberlegungen 21

Strahlteiler Strahlteiler

RZTIS

\ A
25005
Strahlteiler

Abbildung 3.1: Verschiedene Aufbauten fiir Absorptionsspektrometer

sion vortduschen kénnten. Daher wahlt man hdufig den Weg, das Licht auf
zwei symmetrische Wege aufzuteilen, wobei das Testvolumen sich in einem
der Strahlenginge befindet (s. Abb.3.1 links).

Das Verhéltnis der Intensitdten in beiden Strahlengéngen liefert ein von
Systemeinflissen unabhéngigeres Ergebnis, ist aber im linken Aufbau noch
immer abhingig vom gleichartigen Ansprechen der beiden Detektoren und
der nachfolgenden Elektronik.

Deren Langzeitverdnderungen kann man dadurch eliminieren, dafl man
die beiden Teilstrahlen hinter dem Testvolumen wieder zusammenfiithrt und
abwechselnd auf einen einzigen Detektor leitet (s. Abb.3.1 rechts). Die durch
den Wechsel entstehenden Totzeiten stellen kein Problem dar, solange man
ein solches System nicht im Bereich der Kurzzeitspektroskopie einsetzen will.

Wir entschieden uns fiir einen Aufbau mit einem einzelnen Detektor, wo-
bei aus Griinden der Vereinfachung des Strahlengangs und der notwendigen
optischen Komponenten auf eine Symmetrie der beiden Teilstrahlen verzich-
tet wurde.

Da bis in den Bereich des Vakuum-UV gemessen werden soll, mufite der
gesamte optische Aufbau in einem evakuierbaren oder mit einem transparen-
ten Gas flutbaren Behéltnis aufgebaut werden. Hierdurch miissen wegen der
Verwendung eines einzelnen Detektors beide Teilstrahlen in diesem Behilter
zum Wechselmechanismus und dem Detektor gefithrt werden. Bei Verwen-
dung von zwei Detektoren kann hingegen einer direkt am Ende des Test-
volumens angebracht werden, wodurch dieses zum Erzielen einer gréfleren
Sensitivitat auf einfache Weise verlingert werden kann (siehe z.B. [MOS 90]).
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Abbildung  3.2: Schematische  Darstellung der Teilsysteme des
Transmissions-Monitors

Die einzelnen Komponenten des Gesamtsystems, das in Abb.3.2 schema-
tisch dargestellt ist, sollen nun im einzelnen beschrieben werden.

3.2 Das Gasversorgungssystem

Wihrend das Testgas im realen Betrieb direkt vom Detektor kommt, muf fir
den Laborbetrieb ein eigenstdndiges Gasversorgungssystem aufgebaut wer-
den, dessen Bestandteile in Abb.3.3 dargestellt sind. Dieses enthilt mehrere

Optionen:

e Ein Gas kann direkt aus der Vorratsflasche in das Testvolumen einge-
leitet werden

e Das Gas kann durch ein Gasnachreinigungssystem (Fa. Messer Gries-
heim: OXISORB und HYDROSORB) geleitet und dabei von Sauerstoff
und/oder Wasserdampf gereinigt werden. Diese Option ist unerlaflich,
da das uns gelieferte C4Fo sehr stark mit Sauerstoff verunreinigt ist.

e Das Gas kann gereinigt oder ungereinigt erst in ein Vorratsvolumen ein-
geleitet werden. Dort dient es entweder als Gasvorrat, um bei Messun-
gen iiber einen lingeren Zeitraum den Gasdruck im Testvolumen iber
ein druckgesteuertes automatisches Ventil konstant zu halten, oder es
kann einem zweiten Durchlauf duch das Gasreinigungssystem unterzo-
gen werden. Auch kann hier bei notwendigem Offnen des Testvolumens
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Abbildung 3.3: Das Gasversorgungs- und Reinigungssystem

ein Teil des darin befindlichen Gases gespeichert und wiederverwendet
werden.

Da keine Pumpe im Testgaskreislauf zur Verfiigung steht, miissen alle
beschriebenen Betriebsvorginge allein durch die existierenden Druckunter-

schiede zwischen Vakuum und 2.9 bar (Dampfdruck von C4F;0) durchgefiihrt
werden.

3.3 Das Vakuumsystem

Das gesamte Monitorsystem, bestehend aus Gasversorgung, Testvolumen
und Volumen fiir den optischen Aufbau kann mit Hilfe einer Turbomoleku-
larpumpe mit Drehschieberpumpe als Vorpumpe evakuiert werden. Hierbei
kann jedes der drei Teilsysteme mit Hilfe von Ventilen abgetrennt und allein
mit Gasen geflutet oder evakuiert werden. Abb.3.4 zeigt das Vakuumsystem.

Hierbei waren Driicke bis zu einigen 10™° mb erzielbar, im Testvolumen
sogar bis 1-107° mb. Diese Werte sichern eine ausreichende Reinheit der
Apparatur fiir den spiateren Betrieb und sind vor allem deshalb sehr gut, weil
sich im Optikvolumen der nicht fiir Vakuumbetrieb ausgelegte Monochroma-
tor sowie zwei handelsiibliche ungekapselte Schrittmotoren befanden. Bei
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Abbildung 3.4: Schematische Darstellung des Vakuumsystems

lingerem Betrieb stellten sich jedoch gréfiere Schwankungen in den Anzeigen
der Penning-Vakuummeter ein, die sich bei spaterer Kontrolle durch stark
verschmutzte Elektroden infolge des Ausgasens von Motoren und Monochro-
mator erkliren lieflen.

3.4 Der optische Aufbau

Als Lichtquelle dient eine Deuterium-Lampe (Hamamatsu L-879) mit LiF,-
Fenster, die ein kontinuierliches Spektrum bis 120nm liefert und damit Mes-
sungen an jeder Wellenldnge im relevanten Bereich erlaubt. Die Betriebs-
dauer der Lampe ist begrenzt durch die nachlassende Transmission des Fen-
sters und vom Hersteller mit 300 Stunden (50%) angegeben. Beim Vergleich
einer fabrikneuen Lampe mit einer dlteren, die jedoch deutlich weniger als die
300 Stunden betrieben worden war, zeigte sich jedoch bereits ein Abfall von
>40%, so daf} fiir die Transmissionsmessungen letztlich die neue Lampe ver-
wendet wurde. Auf keinen Fall kann die Intensitdt der Lampe als langfristig
konstant angenommen werden. Die Lampe ist auflerhalb des Optikbehilters
montiert und ragt nur mit ihrem Fenster {iber eine Vakuumdurchfithrung
hinein.

Anschlieflend wird das Licht in einem 1/8m-Gitter-Monochromator (Oriel



3.4 Der optische Aufbau 25

Deuterium-Lampe

_/q Monochromator

I —

| MgF»>-Linse

1000

— Strahlteiler

Teist \

N
\Volumen MgF,-Fenster
: 2

\Egg/

_ Chopper

Photonen-\
Detektor T

]
|

Abbildung 3.5: Aufbau des optischen Systems zur Durchfihrung der Trans-
missionsmessungen (angegebene Ldngen in mm)

77250) in Ebert-Fastie-Anordnung mit zusatzlicher In-Line-Strahlumlenkung
wellenldngenselektiert. Das Gitter mit 1200 Strichen/mm besitzt im gesam-
ten Wellenldngenintervall eine fast konstante Effizienz von 40%. Ein- und
Ausgangsspalt sind sowohl in Hoéhe als auch Breite verstellbar, so dafl Inten-
sitdt und Bandbreite der selektierten Wellenldnge variiert werden kénnen.
Erzielbar sind Aufldsungen bis <lnm. Die Wellenlingenkalibrierung wurde
anhand der bekannten Helium-Linien im sichtbaren Spektralbereich iiberpriift
und korrigiert. Anstelle des mechanischen Wellenldngenantriebs wurde ein
Schrittmotor fiir den Betrieb bei geschlossenem Gehéuse installiert, der die
Wellenlinge in 1/8nm-Schritten einstellen kann.

Das divergent austretende Licht wird mit einer MgF,-Linse kollimiert.
Wegen der starken Dispersion und der verschiedenen Lange der beiden Licht-
wege ist dies allerdings nur sehr grob moglich.

Ein planer Strahlteiler (ARC VUVBS-1D) teilt den Strahl in Teststrahl
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Abbildung 3.6: Emissionsspektrum der Deuteriumlampe [HAM 9]

und Referenzstrahl mit einer Intensitit in der Groflenordnung von etwa 40%
im transmittierten wie auch im reflektierten Strahl.

Die Effizienzen der verwendeten optischen Bauteile sind in Abb.3.6 und
3.8 gezeigt.

Das Testvolumen hat eine durchstrahlte Lange von 38.5cm und wird be-
grenzt durch MgF,-Fenster von 5mm Dicke. Der Referenzstrahl wird mittels
zweler aluminiumbeschichteter Spiegel mit MgFZ—Uberzug(ARC 1600) wei-
tergefiihrt.

Zur Auswahl eines Teilstrahls fiir den UV-Detektor wird ein mechanischer
Drehmechanismus (”Chopper”) verwendet (Abb.3.7). Eine Scheibe ist mit

100 mm

Abbildung 3.7: Der "Chopper”-Mechanismus zur Auswahl eines Teulstrahls
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Abbildung 3.8: Effizienzen von Einzelkomponenten: a) Reflektivitit der
Spiegel (Kurve ’1600°) [ACT 94] b) Effizienz des Gitters [MIL 94]
¢) Reflezion und Transmission des Strahlteilers [ACT 94]
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einer Lochblende versehen, die den Teststrahl passieren 1dfit, sowie einem
Spiegel, der den Referenzstrahl auf den Detektor lenkt. In einer Zwischenpo-
sition ist der Detektor fiir beide Teilstrahlen gesperrt. Die Chopperscheibe
sitzt auf der Achse eines Schrittmotors, durch den der gewiinschte Strahl
auflengesteuert gewahlt werden kann.

Das Volumen mit dem optischen Aufbau (ca. 125 1) kann mit einem
UV-transparenten Gas (Stickstoff) geflutet werden.

Die verwendeten UV-Detektoren werden ausfiithrlich in 3.7 beschrieben.

Der Gesamtaufbau des Transmissionsmonitors sowie das optische System

sind in den Abb.3.9 und 3.10 noch einmal im Uberblick zu sehen.
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Abbildung 3.9: Der Gesamtaufbau mit Gasversorgung (links), FElektronik
(rechts hinten) und optischem System mit gedffnetem Gehduse (Vordergrund)

Abbildung 3.10: Der optische Aufbau ist verschiebbar auf zwei als optische
Bank dienenden Stangen montiert. Diese sind an einem Endflansch befestigt,
der alle bendtigten Durchfihrungen enthdlt.
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Abbildung 3.11: Die Steuerungs- und Ausleseelektronik

3.5 Steuerung der Transmissionsmessungen

Fiir die beiden Schrittmotoren wurden in einem NIM-Modul zwei Steuerun-
gen untergebracht, die Takt- und Richtungssignale (TTL-Pulse) benétigen.
Diese erhalten sie von einem CAMAC-gesteuerten Input/Output-Register-
Modul (Kinetic Systems 3063). Auch die Auslese der Detektoren erfolgt
iiber CAMAC-Module (Abb 3.11).

Zur automatisierten Durchfithrung von Transmissionsmessungen, d.h. zur
Steuerung von Monochromator und Chopper sowie der Auslese und Verar-
beitung der gemessenen Intensitdten, wurde ein Datenaufnahmeprogramm
geschrieben. Dieses besteht aus zwei Komponenten:

uvdet

'uvdet’ist ein C-Programm, das auf dem Controller des CAMAC-Systems,
einem CVC (Fa. Struck), unter dem Betriebssystem OS-9 lauft. Es iiber-
nimmt die Kommunikation mit den CAMAC-Modulen, setzt den gewahlten
Typ von Transmissionsmessung in Monochromator- und Chopperbewegun-
gen um, liest den Detektor aus und sendet die Informationen weiter.
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hagaz

"’hagaz’ ist eine benutzererweiterte Form des CERN-Datenanalysesystems
PAW (Physicist Analysis Workstation) [PAW 89]. Hier wird der spezielle Typ
der Messung festgelegt, Mefidaten konnen gespeichert werden, die Transmis-
sionen und alle relevanten Abhingigkeiten werden berechnet und graphisch
dargestellt. ’hagaz’ lauft auf einer ALPHA /OSF-1-Workstation und kommu-
niziert mit 'uvdet’ iiber UDP/IP. An Mefmodi stellt "hagaz’ zur Verfiigung;:

o Transmissionsspektrum mit benutzerdefiniertem Wellenlangenintervall
und -schrittweite

e Transmissionsiiberwachung an einer festen Wellenldnge

Uberpriifung von Monochromator- und Choppereinstellung

Einzelbewegung von Monochromator oder Chopper

Dabei kann jeweils noch gewidhlt werden, ob Test- und Referenzstrahl
oder nur einer von beiden gemessen werden sollen, um z.B. reine Intensitéts-
spektren zu messen.

3.6 Betrieb des Monitorsystems

Optik

Der Strahlengang des optischen Systems wurde zuerst im sichtbaren Wel-
lenlangenbereich mit dem Licht eines Lasers iiberpriift. Zur Prifung von
Strahlengang und Divergenz im UV wurde der Aufbau mit der Deuterium-
Lampe betrieben und handelsiibliche Photopapiere direkt im Strahlengang
belichtet und anschlieflend entwickelt. Anhand dieser Informationen wurde
mit Hilfe der wenigen zur Verfiigung stehenden Freiheitsgrade (Monochro-
mator, Chopper) der Strahlengang optimiert.

Schrittmotoren

Auch nach lingerem Einsatz waren die eingestellten Positionen von Mo-
nochromator und Chopper noch exakt. Der Chopper-Motor arbeitet jedoch
in der Nahe seiner Leistungsgrenze und verlor im Betrieb einmal seine Posi-
tion, die sich aber wieder korrigieren lief}.
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Pumpen und Spiilen

Der optische Aufbau wurde in der Regel in einer Stickstoffatmosphére
betrieben. Dazu wurde das Volumen mit der Vorpumpe bis auf ca. 1072 mb
evakuiert, mit Stickstoff geflutet, nun mit der Turbopumpe bis auf wenige
10~° mb evakuiert und wieder mit Stickstoff geflutet. Der Sauerstoffgehalt ist
hiernach fast ausschliefilich durch den verwendeten Stickstoff bestimmt. Er-
ste Messungen mit technischem Stickstoff ergaben in der Region <160nm In-
tensitatsprobleme aufgrund des zu hohen Sauerstoffrestgehalts. In der Folge
wurde nur noch hochreiner Stickstoff (Fa. Messer Griesheim: Stickstoff 5.0
mit Sauerstoff und Wasserdampf jeweils <2ppm) verwendet.

3.7 UV-Detektoren

Hier wurden zwei unterschiedliche Ansétze untersucht: die Verwendung eines
Photomultipliers, was den Vorteil der aufgrund intrinsischer Verstarkung des
Signals deutlich grofleren Sensitivitdt und damit Auflésung hat, und das
mit weniger Aufwand (keine Hochspannung, weniger Elektronik) verbundene
Arbeiten mit einer Photodiode.

3.7.1 Photomultiplier

Verwendet wurde ein 2”-Photomultiplier (Hamamatsu R-4679) mit Cs-Te-
Photokathode und Quarzfenster (Grenze der Transmission bei ca. 160nm),
der bei einer Hochspannung von 2500V betrieben wurde. Das Multipliersi-
gnal wurde mit einem Faktor 10 verstirkt und auf einen Constant-Fraction-
Discriminator gegeben. Wegen der geringen Intensitdt konnte der Multiplier
im Single-Photon-Counting-Modus betrieben werden, d.h. die Signale der
einzelnen Photonen lassen sich zeitlich noch gut auflésen und man zahlt die
Zahl der Photonensignale pro Zeiteinheit. Dies verringert Probleme mit der
Konstanthaltung von Diskriminatorschwellen.

Das digitale Ausgangssignal des CFT wurde direkt auf einen Scaler (Ki-
netic Systems 3615) gegeben , dessen Zeitfenster von einem Gate-Generator
(LeCroy 222) stammte,der CAMAC-gesteuert gestartet wurde. Die Elektro-
nik fir die Messungen mit dem Photomutiplier ist in Abb.3.12 zu sehen.

Gemessen wurde mit dem Multiplier bei einer Wellenldngenauflésung von
1,2nm, wobei die Intensitdt so eingestellt war, dafl eine maximale Zahlrate
von 1,8 - 10° Photonen/sec nicht iiberschritten wurde.

Die Form der gemessenen Intensititsspektren (Abb.3.13) ist wesentlich
bestimmt durch die Sensitivitdt der Cs-Te-Photokathode. Die Zahlrate vari-
iert schon innerhalb des verkleinerten Meflintervalls bis 198nm um fast zwei
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Abbildung 3.12: Elektronik zur Auslese des Photomultiplier im Single-
Photon-Modus

Groflenordnungen. Hierbei wurde mit einer Lampenintensitit gearbeitet, die
im Bereich von 210nm bereits zu nicht mehr tolerierbaren Zahlraten am Pho-
tomultiplier fithren wiirde. Will man bei geeignet verringerter Intensitdt bis
220nm messen, sinkt bei geringen Wellenldngen das Signal-zu-Untergrund-

Verhaltnis bis auf <2:1.
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Abbildung 3.13: Photomultiplier-Spektrum von Test- und Referenzstrahl in

logarithmascher Darstellung
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Abbildung 3.14: Schaltung der Strom-zu-Spannung- Verstirkerschaltung

3.7.2 Photodiode mit Verstirker

Verwendet wurde fiir alle Transmissionsmessungen eine Silizium-Photodiode
(Hamamatsu S 1226-8BK). Da diese Diode ein Borsilikatglasfenster besitzt
und dadurch unter 300nm nicht einsetzbar ist, wurde das Fenster entfernt
und die Diode offen betrieben. Diese Mafinahme stellt fiir die Zeitrdume der
durchgefithrten Arbeiten keinerlei Problem dar, lediglich eine Diode versagte
nach wenigen Monaten. Im langfristigen Einsatz als Transmissions-Monitor
soll eine Diode mit geeignetem Fenster verwendet werden.

Die Diode wurde anfangs direkt an einem Elektrometer (Keithley 617)
betrieben. Damit lieflen sich die zu erwartenden im wesentlichen durch das
Lampenspektrum bestimmten Intensitdtsverteilungen messen, womit die Di-
ode ihre ausreichende Sensitivitit erwies; die gemessenen Stréme lagen fir
Bandbreiten von 5nm im Bereich bis maximal 100 pA.

Probleme stellten die grofilen Stérungen, verursacht durch die lange Ka-
belverbindung zwischen Diode und Elektrometer, sowie die lange Konversi-
onszeit des Elektrometers dar.

Daher wurde entschieden, einen Verstirker zu bauen, der direkt an der
Diode im Monitorgehduse betrieben werden kann.

Design des Strom-Spannung-Verstéirkers

Die Verstarker-Schaltung (Abb. 3.14) basiert auf einem Standard-Design
fir eine Strom-zu-Spannungs-Verstarkung mittels eines Operationsverstar-
kers [AD 92]. Der nichtinvertierende Eingang des Operationsverstirkers ist
auf Masse gelegt, der invertierende Eingang mit der Diode verbunden. Der



3.7 UV-Detektoren 35

Abbildung 3.15: Der Verstirker mit angeschlossener Photodiode

Ausgang des Operationsverstiarkers wird iiber einen Widerstand auf den in-
vertierenden Eingang zuriickgekoppelt. Der von der Diode kommende Strom
Linput flieBt nun iber den Riickkopplungswiderstand Ry ab. Der Spannungs-
abfall am Widerstand ist —Rr - Iinput, und da der invertierende Eingang im
Gleichgewicht als virtuelle Masse fungiert, ist dies gleichzeitig die am Aus-
gang anliegende Spannung. Der Verstarkungsfaktor ist damit allein durch
den Riickkopplungswiderstand Ry gegeben.

Um dies praktisch zu realisieren und einen mdglichst geringen Anteil des
Stroms als Eingangsstrom Ip;,, an den Operationsverstirker zu verlieren,
muf} Ip;,, moglichst klein sein. Mit dem verwendeten Operationsverstiarker
AD645 betragt er typisch 1,5 pA. Als Riickkopplungswiderstand wurde 1GS}
verwendet.

Die Ausgangsspannung dieser 1.Stufe wird mit einer invertierenden Ope-
rationsverstarkerschaltung um einen Faktor 100 verstarkt, so dafl letztendlich
ein Diodenstrom von 100pA auf den vollen Mefibereich des zur Auslese ein-
gesetzten CAMAC-ADC (LeCroy LG 8252) von 10V abgebildet wird.

Das Ausgangssignal der Schaltung zeigt ein starkes Rauschen (Abb.3.16),
das nur zum Teil durch Mafinahmen wie Glitten der Versorgungsspannun-
gen und Abschirmungen eliminiert werden konnte. Ein Teil des verbliebenen
Rauschens ist unvermeidlich und auf das Rauschen der Operationsverstarker
und der Widerstinde zuriickzufithren. Eine Rechnung mit realistischen An-
nahmen fiir Diodenwiderstand und -kapazitit liefert bereits hierfiir 12mV
(RMS), was 5 ADC-Kanilen entspricht. Vor allem die Drift im Minuten-

bereich 1aft sich hiermit aber kaum erklaren.
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Abbildung 3.16: Schwankungen des Verstirker-Ausgangssignal, oben dber 1,7
Sekunden, unten tber 15 Minuten hinweg, hier wurde Gber je 500 Einzelmes-
sungen gemuttelt. Fin ADC-Kanal entspricht 2,5mV.

Der hoherfrequente Anteil des Rauschens wird iiber eine Mittelwertbil-
dung eliminiert. Bei einer Mefizeit von 0,9 sec in jeder Stellung des Choppers
kann der ADC 500 Konversionen durchfithren, iiber die gemittelt wird. Ex-
trem langfristige Schwankungen gehen in den Untergrundabzug ein. Ein Pro-
blem fiir die Mefigenauigkeit stellen Schwankungen dar, die in der Zeit zwi-
schen Messung am Test- und am Referenzstrahl, d.h. in der Gréflenordnung
weniger Sekunden, stattfinden. Sie lassen sich auch durch den gemittelten
Untergrundabzug nur teilweise eliminieren und stellen eine Hauptfehlerquelle
der Messungen dar.

4 Messungen und Ergebnisse

4.1 Transmissionsmessungen

Die Funktion der Apparatur wurde mit einem UV-Bandpassfilter bekannten
Transmissionsverlaufs iiberpriift. Abb.4.1 zeigt die gute Reproduktion des
Transmissionverlaufs, die sowohl mit der Photodiode als auch dem Photo-
multiplier erzielt wurde. Die Abweichungen von 4% liegen im Bereich der
Fehler beider Apparaturen und kénnen auch durch eine geringe Schiefstel-



4.1 Transmissionsmessungen 37

c LR U T
.%O'W6 t Messung mit Hitachi U-3200
] [ ]
EO'M’
[}
50.12 | -
= Unsere

0.1

r Messung
0.08 |

0.06 |
0.04 |

0.02 E

TN RN AR o o o A
DZOO 205 210 215 220 225 230 235 240
Wellenlaenge [nm]

Abbildung 4.1: Transmission eines Bandpassfilters (Mazimum bei 217,5nm),
aufgenommen mit der vorliegenden Apparatur und zum Vergleich mit einem

Spectrophotometer (Hitachi U-3200)

lung des Filters und damit verbundenen schrigen Lichteinfall bei einer der
Messungen verursacht sein.

Transmissionsmessungen an CHy und C4F;¢ wurden mit der Diode und
dem Verstarker durchgefithrt. Um die Mefligenauigkeit bei kleiner Intensitéat
zu verbessern, wurde zur Aufnahme eines Spektrums bei jeder Wellenldnge
nicht nur einmal das Verhaltnis Testintensitit/Referenzintensitit gemessen,
sondern zwischen ein- und neunmal in Abhingigkeit von der zu erwartenden
Intensitat. Dabei wird zwischen jeder Messung der Test- oder Referenzinten-
sitdt eine Messung jped bei geschlossenem Chopper durchgefithrt. Von jedem
Mefwert I, wird das Mittel aus vorangegangener und nachfolgender Mes-
sung jped als Korrektur fiir die Verstarkerdrift und vorhandenes Streulicht
abgezogen.

Iﬂ?n = jﬂ?n - (jPEdn—l —I_ jp5dn+1)/2

Zur Bestimmung absoluter Transmissionswerte der untersuchten Gase
benétigt man eine Leermessung, bei der die Transmission im Testvolumen
gleich eins ist.

T — Itest . Ireflee,,

Iref Itestlee,,

Die Leermessungen wurden jeweils bei einem Druck von ca. 1,5-107° mb
im Testvolumen durchgefiihrt. Die Messungen der Gastransmissionen fanden
bei ca. 1000 mb statt.

Die in Abb.4.2 gezeigte Messung an CH,4 reproduziert das bekannte Spek-
trum mit hoher Transmission bis 150nm und anschlielender Absorptionkante
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Abbildung 4.2: Gemessene Transmission von Methan als Funktion der Wel-
lenlinge

gut. Die Schwankungen der einzelnen Transmissionwerte um 1 herum geben
auch einen Anhalt fiir den statistischen Fehler der Messungen.

An C4F; wurden verschiedene in Abb.4.3 gezeigte Messungen durch-
gefithrt. Ohne Reinigung ist das verwendete C4F;¢ nur bis 200nm trans-
parent. Bei 196nm zeigt sich eine Absorptionskante, die die Transmission
halbiert. Ab 180nm beginnt die Absorption durch Sauerstoff und Wasser-
dampf.

Eine Reinigung mit OXISORB lafit die Kante bei 196nm verschwinden,
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Abbildung 4.3: Gemessene Transmission von CyFyo fiir verschiedene Reini-
gungsgrade: Ungereinigt direkt aus der Gasflasche, nur mit OXISORB ge-
reinigt und mit OXISORB/HYDROSORB gereinigt
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Abbildung 4.4: Transmission einer verunreinigten CyFio-Probe. Der expe-
rimentelle Verlauf (jeweils durchgezogene Linie) wurde durch mit verschie-
denen Konzentrationen von Oy und Wasserdampf berechnete Transmissions-
kurven angendhert.

die jedoch nicht auf den Sauerstoff zuriickgefithrt werden kann. Die Trans-
mission sinkt jetzt erst knapp oberhalb 180nm und zeigt ein vorher nicht
sichtbares Minimum bei 165nm mit anschlielendem leichten Anstieg. Dies
ist in guter Ubereinstimmung mit der Wasserdampf-Absorption, die nun auch
der Hauptbeitrag sein sollte. Diese starke Wasserdampf-Verunreinigung war
bei spateren Messungen nicht reproduzierbar und kann daher wahrscheinlich
auf Verunreinigungen im Bereich der C4F;o-Gasflasche zuriickgefithrt werden.

Reinigung mit OXISORB und HYDROSORSB fiihrt zu einer Transmission
> 80% bis zu 150nm, was die Effizienz der Reinigung belegt, mit starkem
Transmissionsabfall zu kiirzeren Wellenldngen. Dieser ist bereits durch das
C4F10 selbst verursacht und in guter I"Jbereinstimmung mit fritheren Messun-

gen [HAD 94, Seite 28].

Eine 18 Stunden spéter an derselben Gasprobe durchgefiithrte Messung (s.
Abb.4.4 links) zeigt eine deutlich verschlechterte Transmission, verursacht
durch zwischenzeitliche Verunreinigung in der Apparatur.

Abb.4.4 zeigt die Versuche, den experimentellen Transmissionverlauf durch
eine aus den Absorptionkoeflizienten gewonnene Transmission fiir verschie-
dene Konzentrationen von Sauerstoff und Wasserdampf anzundhern. Das
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Ergebnis zeigt, dafl es moglich ist, Sauerstoff- und Wasserdampfverunrei-
nigungen quantitativ bis in den Bereich von 10ppm zu bestimmen, wobei
die Genauigkeit aufler durch den experimentellen Fehler der Transmissions-
messung vor allem durch die variierenden Literaturwerte fiir die Absorption
limitiert wird.

4.2 Fehlerbetrachtung
4.2.1 Fehlerquellen in der Relativmmessung

Durch die Relativmessung zwischen Teststrahl und Referenzstrahl wird in
Teilen ausgeschlossen, daB langerfristige Anderungen in einzelnen System-
komponenten irrtiimlich fiir eine Anderung in der Gastransmission gehalten
werden. Im folgenden soll betrachtet werden, welche Groflen sich diesem
Verfahren entziehen.

o Anderungen mit Frequenzen &hnlich dem Wechsel zwischen Test- und
Referenzmessung
Das Verstarkerrauschen in diesem Frequenzbereich (s.o.) stellt sicher-
lich die grofite Fehlerquelle dar. Oszillationen der Lampenintensitit
wurden nicht beobachtet. Fiir alle weiteren Groflen sollten Schwan-
kungen auf diesen Zeitskalen nicht auftreten.

e Anderungen im Bereich der getrennten Teilstrahlen

Fenster, Strahlteiler und Spiegel sollten in ihren Effizienzen konstant
bleiben, da in der Apparatur nicht mit nennenswerten Verschmut-
zungen zu rechnen ist. Minimale mechanische Positionsveranderun-
gen kénnen nicht {iberpriift werden, sollten aber kaum auftreten und
durch die grofle Strahldivergenz keine Auswirkungen haben. Gleiches
gilt fiir den Chopper, der aufgrund seiner Montage auf der Motorachse
fiir mechanisches Spiel besonders empfindlich sein sollte. Die gemesse-
nen Intensitdten in Abhangigkeit von der Chopperposition zeigen um
Spiegel- und Blendenposition herum zwei breite Plateaus, so daf} selbst
Verriickungen um einen Motorschritt keine Auswirkungen zeigen soll-
ten.

e Transmission des Stickstoffs
Eine Anderung in der Qualitit des Stickstoffs kann sich aufgrund der
verschieden langen Wege (7,4cm Teststrahl, 67,8cm Referenzstrahl)
auswirken. Ein solcher Effekt zeigt sich nicht in Fluktuationen der
Transmission, sondern einem stetigen Anstieg der Gastransmission bei
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Verschlechterung der N,-Transmission und wurde auch einmal beobach-
tet. Kritisch wird der Effekt bei Kompensation durch eine Verschlechte-
rung der Testgastransmission. Deshalb muf} auf die Konstanterhaltung
der Stickstoffqualitdt grofiter Wert gelegt werden.

4.2.2 Qualitative Fehlerbetrachtungen

In die letztendlich aufgezeichneten Intensititswerte gehen neben der durch
das Transmissionsverhalten der Apparatur bestimmten Intensitat ein:

o Ein durch den nicht exakt durchfiihrbaren Nullpunktsabgleich der Ope-
rationsverstirker eingehender Offsetwert.

o Eine statistisch verteilte Komponente durch Verstarkerdrift und -rau-
schen (s.o.)

o Ein zusédtzlicher Anteil an Licht. Streulicht entsteht innerhalb des
Gehéduses der Optik durch die den jeweiligen Strahlengédngen verlo-
rengehenden Anteile. Dieses Streulicht wird durch den Abzug der
Intensitaten bei geschlossenem Chopper eliminiert. Aus dem Mono-
chromator erhilt man zusatzlich zum gewéhlten Wellenldngenintervall
Anteile hoherer Ordnungen von niedrigeren Wellenldngen sowie einen
angendhert "weiflen” Untergrund. Diese Anteile ergeben einen zeitlich
konstanten systematischen Fehler, der sich vor allem bei kleinen Inten-
sitditen und Transmissionen auswirkt und zu hoheren Transmissionen

fiithrt.

Licht héherer Ordnungen kommt fiir die betrachteten Wellenlangen aus
dem Bereich <110nm, in dem die Apparatur (v.a. die Fenster) keinerlei
Effizienz mehr zeigt. Ein Maf} fir das "weifle” Streulicht ergibt sich aus
den Multiplier-Messungen. Wegen des Multiplier-Quarzfensters muf}
die unterhalb 160nm gemessene Intensitdt von grofleren Wellenldngen
stammen. Rechnet man die dort erhaltenen 1100 Photonen/Sekunde
auf die groflere Bandbreite der Diodenmessung um und verwendet als
durchschnittliche Photonenenergie 7eV, so erhdlt man nach Verstarkung
einen Beitrag von < 1mV, was deutlich unter einem ADC-Kanal liegt.

4.2.3 Quantitative Fehlerbestimmung

Um den Fehler der Transmissionsmessungen trotz der nicht getrennt erfafiba-
ren Einzelfehler bestimmen zu kénnen, wurde folgender Weg beschritten: bei
mehreren Wellenlangen verschiedener Intensitdt wurden Langzeitmessungen
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durchgefiithrt und aus der Breite (o) der gemessenen gaufiférmigen Inten-
sitdtsverteilungen eine empirische Abhéangigkeit E(I,) fiir den statistischen
Fehler bestimmt. Daneben wurden die oben beschriebenen, im wesentlichen
durch die Optik bedingten systematischen Fehler mit einem ADC-Kanal ab-
geschitzt.

,M syst-Fehler
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T B Itest ref
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Abbildung 4.5: Verteilung der an drei festen Wellenlingen gemessenen In-
tensititen vor und nach der Korrektur fir Drift und Untergrund. Die Ver-
teilungen sind in guter Niherung gauffformaig.
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Damit ergeben sich die in Abb.4.6 gezeigten Fehler fiir Messungen an
C4F1o.
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Abbildung 4.6: Transmissionsspektren von CyF19 mit Fehlergrenzen fir
dreimalige Messung des Spektrums (Leerspektrum fiinfmal gemessen). Die
Fehlergrenzen sind im wesentlichen durch den systematischen Fehler be-
stimmt, der statistische Fehler ist konsistent mit den Schwankungen der ge-
messenen Transmissionswerte im Bereich konstanter Transmassion.
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4.3 Bewertung des Aufbaus und Ausblick

Mit dem vorliegenden Aufbau fiir einen VUV-Transmissions-Monitor konnten
die Machbarkeit der gewdhlten Ansitze gezeigt und wichtige Erkenntnisse fiir
eine Optimierung gewonnen werden.

Eine Auflésung von 4-5nm ist fiir den Zweck der Transmissionsiiberwa-
chung ausreichend. Eine Steigerung kénnte nur dann sinnvoll sein, wenn es
dadurch moglich wiirde, anhand spezifischer Absorptionslinien Verunreini-
gungen identifizieren zu kénnen. Hierzu miifite die Auflésung deutlich besser
als ein Nanometer werden, was nur mit unverhiltnisméafiigem Aufwand er-
reichbar wére.

Im vorliegenden Aufbau mufl man die Art der Verunreinigungen verstan-
den haben, kann dann aber mit dem Transmissionsmonitor auch quantitative
Aussagen machen.

Ein Problem stellt die durch das Stickstoftbehéltnis beschrankte Lange
des Testvolumens dar. Eine Verlingerung auf z.B. einen Meter kénnte, wie
in Abb.4.7 zu sehen, die Sensitivitit deutlich erhohen.

Die grofien Test- und Stickstoffvolumina fithren zu einem hohen Gasver-
brauch sowie langen Pumpzeiten, waren jedoch fiir die notwendige Flexibi-
litdit des Aufbaus in der Testphase nétig. Awusreichend zur Unterbringung
aller notwendigen Komponenten wiren ca. 20% dieser Volumina.

Fiir die Uberwachung weitgehend transparenter Gase ist es ohne weiteres
moglich, Test- und Referenzlichtweg stiarker zu symmetrisieren, um die bei-
den Intensitdten weiter anzugleichen und den vollen dynamischen Bereich des
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Abbildung 4.7: Transmaission fiir verschiedene O,-Konzentrationen bei einer
durchstrahlten Ldinge des Testvolumens von einem Meter
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Detektors besser auszunutzen. Zu diesem Zweck sollte auch die Moglichkeit
bestehen, im Diodenverstidrker den Offset der Eingidnge des ersten Opera-
tionsverstirkers sowie die Verstirkung (im Rahmen eines Faktor 2) extern
einstellen zu kénnen.

Weiterhin sollte die Moglichkeit bestehen, mittels eines weiteren Rotati-
onsmechanismus Optiken wie Blenden, Filter oder Linsen wahrend des Be-
triebs in den Strahlengang bringen zu kénnen.

Die Moglichkeiten des vorliegenden Aufbaus sind mit den Anforderungen
des Transmissionsmonitors nicht erschépft. Mit einem geeigneten Detektor
(Photomultiplier) lassen sich Transmissionsmessungen an Gasen, Fliissigkei-
ten oder Festkérpern mit verbesserter Auflésung (1nm) und/oder zu niedri-
geren Wellenlingen hin (130nm und weniger) durchfiihren.
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