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1 Einleitung und Aufgabenstellung

Experimente mit spinpolarisierten Elektronen haben sich in sehr vielen Bereichen
der modernen Physik etabliert. Gerade im Bereich der Mittel- und Hochenergie-
physik werden Projekte zur Erforschung der Struktur der Materie konzipiert.
Insbesondere am Mainzer Mikrotron MAMI werden Experimente vorbereitet und
durchgefiihrt, die einen spinpolarisierten Elektronenstrahl zur Voraussetzung ha-
ben. Deshalb wurde im Rahmen der B2 Kollaboration eine polarisierte Elektro-
nenquelle auf Halbleiterkathodenbasis [Aul93] entwickelt, die iiber eine komplexe,
25 Meter lange Strahlfithrung [Ste93] an die Injektorachse des Beschleunigers an-
kniipft.

Dieser setzt sich aus drei ‘race-track microtrons’ zusammen, die einen Dauerstrich-
Elektronenstrahl einer Endenergie von 855 MeV produzieren.

Aufer der bereits durchgefithrten Messung des elektrischen Formfaktors des Neu-
trons (Kollaboration A3 [May94]) aus dem spinabhéangigen Teil des quasielasti-
schen Streuquerschnitts von *He ! wurden Projekte konzipiert, die das Aufzeigen
einer Paritdtsverletzung bei elastischer Streuung am Proton (A4) oder die Uber-
priifung der Drell-Hearn-Gerasimov Summenregel? (A2) zur Zielsetzung haben.
Bei all diesen Messungen ist die genaue Kenntnis der Strahlpolarisation von In-
teresse. Auf der hochenergetischen Seite befinden sich ein Mgller®-, sowie ein
Comptonpolarimeter?. Um einen Anhaltspunkt auf mégliche Polarisationsinde-
rungen wahrend des Beschleunigens zu erhalten, wurde ein drittes Polarimeter auf
der niederenergetischen Seite installiert. Die Funktionsweise eines solchen Analy-
sators beruht auf der Entstehung einer rdumlichen Asymmetrie bei der sogenann-
ten elastischen Mott-Streuung transversal polarisierter Elektronen an Atomen
mit groflen Kernladungszahlen (in diesem Fall Goldfolien)®. Der gesamte relative
Fehler der Messung mit diesem Mottpolarimeter betragt etwa 5.5%, wovon der
grofite Anteil durch den systematischen Fehler der Kalibrierung entsteht (2.5%)
und in dieser Arbeit wesentlich verkleinert werden soll. Zur Eichung des Analy-
sators macht man sich die Abhéngigkeit der Analysierstérke der Goldfolien von
ihrer Schichtdicke zunutze. Mit einer ‘Foliendickenextrapolation” bestimmt man

IDer elektrische Formfaktor des Neutrons errechnet sich aus einem Interferenzterm, der aus
der Rosenbluth-Gleichung z.B. [Per87] folgt.

2Diese kann bei der Streuung monochromatischer, hochenergetischer und zirkularpolarisier-
ter Photonen, die durch Bremsstrahlung erzeugt werden, an polarisierten Protonen tberpriift
werden.

3Die MeBgenauigkeit betrigt zum jetzigen Zeitpunkt aufgrund von systematischen Fehlern
lediglich 5-10% [Blu94].

4Mit dem Comptonpolarimter sind keine absoluten Messungen méglich.

SBereits 1929 wies N.F.Mott [Mot29] auf die Erzeugung eines polarisierten Elektronenstrahls
durch Streuung an schweren Kernen und einer anschlieBenden Polarisationsanalyse durch einen
zweiten Streuvorgang [Mot32] hin.
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die Asymmetrie bei der Folienstdarke Null und kann {iber einen theoretisch ermit-
telten Proportionalitatsfaktor die Strahlpolarisation bestimmen. Bisher beinhal-
tete der Mottanalysator drei freitragende Goldfolien, die auf einem Rad montiert
abwechselnd in den Elektronenstrahl gefahren werden konnten und deren klein-
ste Schichtdicke aufgrund von Handhabungsproblemen nicht diinner als 750A
war. Die Aufgabe dieser Diplomarbeit besteht in der Herstellung einer gréfieren
Anzahl freitragender Goldfolien mit wesentlich geringerer Massenbelegung, wo-
mit erreicht werden soll, der Foliendicke Null so nahe wie moglich zu sein und
die Stiitzpunktmenge der Extrapolation zu erhéhen. Fiir die Realisation duflerst
diinner Goldfolien verwendet man einen Kunststoff (Formvar) als Tragerschicht,
der aus Elementen moglichst kleiner Kernladungszahlen aufgebaut ist, so dafy das
Substrat eine vernachldssighare Analysierstarke besitzt. Auf diese wird in einem
zweiten Arbeitsschritt Gold aufgedampft.

Im folgenden wird die theoretische Grundlage der Erzeugung polarisierter Elek-
tronen und der Mott-Strenung erklart [Kap.2], der apparative Aufbau [Kap.3]
und die Herstellung der Folien [Kap.4] beschrieben und schlieflich werden die
MeBresultate [Kap.5] mit einer Neukalibrierung des Mottanalysators dargestellt.
Im Anhang befindet sich der Quelltext eines zur Datenanalyse entwickelten Pro-
grammes, sowie die technische Zeichnung der Bauteile.



2 Theoretische Grundlagen

2.1 Entstehung polarisierter Elektronen aus
GaAsP-Kristallen

Kristallstruktur

Die Gitterstruktur von III-V-Halbleitern wie GaAs wird durch zwei kubisch-
flachenzentrierte (fcc) Gitter [Abb.2.1, links] beschrieben, die um den Vektor
(iii) gegeneinander verschoben sind. Jedes Atom befindet sich im Zentrum eines
Tetraeders, dessen Fcken durch Atome des jeweils anderen Elements gebildet wer-
den. Substituiert man x Prozent der Arsen- durch Phosphoratome, so erhélt man
einen G'aAsy_, P, Mischkristall, dessen Figenschaften im folgenden beschrieben
werden. Bei der Transformation in den reziproken Raum entsteht ein kubisch-
raumzentriertes Gitter, dessen Ursprung k= (0,0,0) I'-Punkt genannt wird. In
[Abb.2.1, rechts] erkennt man neben der Nomenklatur einiger weiterer spezieller

Punkte die Wigner-Seitz-Zelle, die auch als erste Brillouin Zone bezeichnet wird.

Abb.2.1: Gitterstruktur (links) und 1. Brillouin Zone (rechts)
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Bandschema

Die diskreten Energieniveaus der Einzelatome iiberlagern sich im Festkérper zu
breiten Energiebandern. Tragt man die Energieeigenwerte gegen den Betrag ih-
res zugehorigen Wellenzahlvektors k auf, ergibt sich das sogenannte Bandschema
[Abb.2.2]. Bemerkenswert am Termschema des GaAs ist das simultane Auftre-
ten des Maximums des Valenzbandes und des Minimums des Leitungsbandes
direkt am I'-Punkt, so daf} hier die geringste Energiedifferenz (‘gap’-Energie =
1.48eV) vorliegt (direkter Halbleiter). Da sich das Minimum des Leitungsbandes
des GaP-Kristalles am X-Punkt befindet, wirkt bei der Anregung mit der gap-
Energie aus dem Maximum des Leitungsbandes aufgrund der Impulserhaltung ein
Phonon mit (indirekter Halbleiter). Durch Verdnderung des Phosphoranteils in
einem GaAsy_, P, Mischkristall 148t sich seine Energieliicke variieren, wobei der
Mischkristall ab einem Phosphoranteil von 48% die Eigenschaften eines direkten
Halbleiters verliert.

L eitungsband : :
‘ X,
s, 12 +12 /_r\e/\_/ | +1.48ev
o o
T
Py, T3 +302 T ooev
P L -034eV
12 12 +1/2
Valenzband

Abb.2.2: Bandschema des GaAs-Kristalles

Polarisierte Elektronen im Leitungsband

Die Resultate umfangreicher Betrachtung der Symmetrieeigenschaften der Kri-
stallstruktur [P1u94] zeigen, daf} sich die Zustédnde des freien Atoms mit s und p
Symmetrie wie die Figenzustdnde des hier vorliegenden Systems transformieren
und exakt zu den gleichen Ubergangswahrscheinlichkeiten fithren. Deshalb werden
tiblicherweise die Energieniveaus durch s und p Wellenfunktionen [Abb.2.2] be-
schrieben, mit denen sich die Auswahlregel Am; = 41 bei der Photoabsorption
von eingestrahltem o*-Licht anschaulich begriinden lifit. Das Besetzungszahl-
verhdltnis der Anregungen aus dem ps/; in das sq/,-Niveau betrégt 3:1, was eine
1-3

Polarisation des Leitungsbandes von P = {75 = —2 zur Folge hat.
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Negative Elektronenaffinitat (NEA)

Um den polarisierten Elektronen des Leitungsbandes, die eine Diffusionslange von
einigen pm besitzen kénnen, einen Austritt aus dem Kristallgefiige zu ermogli-
chen, ist eine Herabsetzung des Vakuumpotentials nétig. Die Elektronenaffinitét
x wird als die Energiedifferenz zwischen Leitungsbandboden- und Vakuumniveau
definiert und betragt etwa x = +3.5eV . Eine Vergroflerung der Lichtenergie um
diesen Betrag wiirde die Polarisation teilweise aufheben, da Uberginge aus dem
p1/2-Zustand stattfanden. Die Herstellung eines Kristalls mit negativer Elekro-
nenaffinitat erfolgt in zwei Schritten :

1. Aus einer starken p-Dotierung des Kristalls resultiert eine Bandbiegung an
seiner Oberfliche, die etwa 10nm [Bel73] in den Festkérper hineinreicht,
wodurch eine Elektronenaffinitat von etwa xy = +2.5eV erreicht wird, die
aber immer noch positiv [Abb.2.3] ist.

2. Durch das zusétzliche Aufbringen von polarisierbaren Materialien, wobei
sich Césium als giinstigstes Adsorbat herausstellte, wird die Affinitdt auf
x= -0.5eV herabgesenkt [Gas88].

Die Elektronen konnen die verbleibende schmale Potentialbarriere iiberwinden
(Tunneleffekt) und gelangen ins Vakuum. Dieser Vorgang ist sowohl von der Kri-

Oberflaeche
8
Kristall $§ & Vakuum
o
E
nicht manipuliert
.................. X=+35eV
L eitungsbandniveau X

xX=-05eVv

Bandbiegung /

10 nm

Abb.2.3: Veranderung der Potentialverhaltnisse des Kristalles

stallstruktur als auch von der Oberflichenbeschaffenheit abhiangig, womit sich
beispielsweise die Arbeiten von Nakanishi et al.[Nac93] (verschiedene Kristallkon-

strukte) und H.Fischer [Fis94] (Einfluf von Oberflichenadsorbaten) beschéftigen.
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2.2 Formale Beschreibung eines spinpolarisier-
ten Elektronenensembles

Elektronen sind Teilchen mit einem Eigendrehimpuls, dem sogenannten Spin S.
In der Quantenmechanik ordnet man den Spinkomponenten Operatoren zu, die
den Drehimpulsvertauschungsrelationen

[SZ', S]] = ihqijk [52, SZ] =0 (2.1)

geniigen und einen vollstandigen Satz Observabler der SU(2) Gruppe bilden
[Gre79]. Dabei ist ein gleichzeitiges Messen zweier Komponenten des gleichen
Elektrons nicht moglich, da ihre Operatoren nicht kommutieren, wobei hingegen
der Betrag und eine Komponente des Spins sehr wohl simultan feststellbar sind.
Aus den Vertauschungsrelationen ergeben sich die Eigenwerte zu

3 1
g, = th, oy = :|:§h mit den dazugehorigen Figenzustdnden |% , £ %> .

Die iibliche Darstellungsweise der Basis {|))[3)} = {|up 1)|down ])} im soge-
nannten Spinorraum erlaubt die Beschreibung eines beliebigen Spinzustandes

oy =alg)ral ),

wobei man die normierten Betragsquadrate |a;|* + a;|> = 1 mit den Wahrschein-
lichkeitsamplituden der zugehérigen Eigenwerte identifiziert. Beziiglich dieser Ba-
sis lassen sich Spinoperatoren durch die Paulimatrizen generieren :

1
S = 57302' mit

0 1 0 — 1 0 1 0
01 = g9 = g3 = 09 =
1 0 10 0 —1 0 1

Iir ein einzelnes Elektron definiert man den Polarisationsvektor

3 3

(Xloilx) - & =D (lawl* = laail®) - & = (xI5]x)

1 =1

p=

K3

und den Polarisationsgrad
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Die Komponenten des Polarisationsvektors bestehen also aus der Differenz der
Anteile an |up 1) und |down |) Zusténden der jeweiligen Koordinaten, so daf} die
Polarisation fiir einen reinen Zustand stets eins ist. Verallgemeinert ergibt sich
der Polarisationsgrad eines gemischten Ensembles aus dem Betrag der gewichteten
Summe aller enthaltenen reinen Spinzustiande :

lezg()-ﬁ”|=|zg()<x()|a|x()>| wobei g():Z]if(f)

Mit der Definition der Dichtematrix und der dazugehérenden Matrixdarstellung

. FRIERMOIN O
pa = (23)

e’ |y

zum Zustand (") resultiert eine kompakte Form:

—

P = spur(p - ) (2.4)

Im Sprachgebrauch unterscheidet man folgende Félle :

o |PPP=1 vollstandig polarisiertes Ensemble
o |]5)|2 =0 unpolarisiertes Ensemble
o (< |]5)|2 <1 teilpolarisiertes Ensemble.

Polarisationsgrade beziiglich bestimmter Raumrichtungen ermittelt man durch
Projektion auf diese :

Pi=P-n
Liegt eine Spinorientierung senkrecht (parallel) zum Impulsvektor vor, so spricht

man von transversaler (longitudinaler) Polarisation P; (P) .
Entwickelt man die Dichtematrix nach den Paulimatrizen, so erhilt man :

p==(1+P 5 (2.5)

Sowohl die Dichtematrix als auch die Polarisation beschreiben die Spinverteilung
des Elektronenensembles eindeutig.
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2.3 Einfache physikalische Beschreibung der
Mott-Streuung

Die elastische Streuung zweier geladener spinloser Teilchen, bei denen das Streu-
potential lediglich aus der Coulomb-Wechselwirkung besteht, besitzt in erster
Bornscher Naherung (Streupotential ist hinreichend klein) einen differentiellen
Wirkungsquerschnitt, der zu einer rotationsymmetrischen Winkelverteilung der
Streukanéle fithrt (sog. Rutherfordstreuung) :

d_a B o/
dQ 452k 5in4(g)

Erweitert sich jedoch das Streupotential um einen Beitrag, der auf die Existenz ei-
nes Spins zuriickzufithren ist, so ergeben sich Asymmetrien im differentiellen Wir-
kungsquerschnitt, der den sogenannten Mottschen Wirkungsquerschnitt enthélt.
Insbesondere spricht man bei der Streuung von Elektronen an grofien Kernen (wo-
bei der Kernspin vernachléssigt wird) von Mott-Streuung. Begibt man sich in das
Ruhesystem des Elektrons, dessen Spin transversal zur Streuebene orientiert ist,
so beschreibt der Kern die Bewegung eines Kreisausschnitts um das Flektron. Die-
se Relativbewegung erzeugt zusammen mit dem vorhandenen elektrischen Feld
eine magnetische Flu3dichte :

- 1 dV -
B = —L,
mcer dr
die mit dem magnetischen Moment des Elektronenspins i = —%g wechselwirkt.
Linksstreuung \Y4 Rechtsstreuung
H Iy
r r

1 - 1 antilin. s —staerkeres Pot.
—--- llinear s —schwaecheres Pot.

— reines Coulombpotential

Abb. 2.4: Variation des Streupotentials vom Coulombterm durch LS-Kopplung
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Unter Beriicksichtigung des Thomasfaktors % bei der Riicktransformation in das

Ruhesystem des Atomkerns ergibt sich das Zg—Kopplungspotential zu

LR 1 1dV - =
VLS = —MB = m;ﬁ(lj . S) (26)
Bei kolinearer (antilinearer) Konstellation [Abb.2.4] von L und S vergréBert (ver-
kleinert) sich das Gesamtpotential Vges = Vo + Vis. Man spricht von Rechts-
streuung (Linksstreuung), wenn die koppelnde Spinkomponente ein Rechtssystem
(Linkssystem) mit der Streuebene bildet, also parallel (antiparallel) zum Norma-
leneinheitsvektor i [Abb.2.5] steht. Der Streuwinkel ist somit abhéngig von der
Spinstellung des Elektrons, so dafl die Méglichkeit besteht, einen unpolarisierten
Elektronenstrahl durch Streuung an Atomkernen zu polarisieren. Ebenso zeigt
sich, wie oben angedeutet, dafl die Streuung eines polarisierten Elektronenstrahls
eine Links-Rechts-Asymmetrie der Streuintensitéten hervorrufen kann.

2.4 Wirkungsquerschnitt

Zur quantitativen Erfassung der oben beschriebenen Phénomene ist es nun von
Interesse, den differentiellen Wirkungsquerschnitt der elastischen spinabhangigen
Streuung zu ermitteln (die Streugeometrie entnehme man [Abb.2.5]). Das relati-
vistische Elektron wird durch die lorentzinvariante Dirac-Gleichung beschrieben.

Abb.2.5: Streugeometrie des Elektrons am Targetkern : Die Impulsvektoren von ein-
und ausfallendem Elektron spannen die Streuebene auf, zu der n der Normalenein-
heitsvektor ist. ¢ symbolisiert den Streuwinkel.
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Aus ihr folgt, dafl der Bahndrehimpuls nicht mit dem Hamiltonoperator kom-
mutiert und somit keine Konstante der Bewegung ist. Lediglich die Summe aus
Bahndrehimpuls und einem Eigendrehimpuls, der als Gesamtdrehimpuls identi-
fiziert wird, bildet eine Erhaltungsgrofie. Analog zur nichtrelativistischen Streu-
theorie sucht man nach Lésungen der Dirac-Gleichung, die folgende asymptotische
Struktur aufweisen :

r—00 ; 1 :
v, == aA-elkZ—l—bA(ﬂ,cp)-—-elkr A=1.4
r

Die Wellenfunktionen der Elektronen werden dabei als Superposition einfallen-
der ebener Wellen und auslaufender Kugelwellen beschrieben. Ubernimmt man
das grundsédtzliche Ergebnis des differentiellen Wirkungsquerschnittes aus der

Schrédinger-Theorie, so errechnet sich dieser aus dem Verhéltnis der Wahrschein-
lichkeitsamplituden [G1.2.3]:

4o 5 o) = S, 0)* (¥, 0)]* + [ba(P.0) [P spur(ps)
E( 799) = 2 = 2 2 = (2-7)
> Jan la1|” + |as] spur(pq)

Die Reduzierung der Gleichung auf jeweils zwei Komponenten ist ein Resultat
der linearen Abhéangigkeit der vier Matrixelemente. Fiir die Streumatrix ergibt
[Mot65] sich mit dem Ansatz eines radialsymmetrischen Streupotentials :

T Xa=x
ay bi (¥, ) f@)  —g(@)e*
T- = T= ,
ay ba(¥, ) g()es  f()
Sie stellt eine eindeutige Verkniipfung von Anfangs- und Endzusténden dar,

enthélt Polarisationsabhangigkeiten und beschreibt somit die Streuung vollstandig.
Somit ergeben sich die Wahrscheinlichkeitsdichten [G1.2.2, 2.5] zu :

Pa = |Xa){Xal

1 _)—)
po = Do) (x| = TpaTT = §T(1 + P&)T?

Nach Einsetzen in [G1.2.7] errechnet sich der differentielle Wirkungsquerschnitt
mit spur(p,) =1 zu :

do 1 -
—_— = — 5 t
70 23pur(T(1 + P&)TT)

und als Endresultat erhalt man :

do 2 2 =N fg*_f*g
—— —

L
5(9)
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Iy(9)-[1-Py-S(¥)]

diff. Wirkungsquerschnitt do/d§2

Io(9)-[1+P¢-S(9)]

0 90 180 270 360
Azimutwinkel o/ °

Abb.2.6: Winkelabhangigkeit des differentiellen Wirkungsquerschnitts.

Dabei sind [y der polarisationsunabhéngige Mottsche Streuquerschnitt [Per87]
und S(¥) die sog. Shermanfunktion. Es ist zu erkennen, daf§ die longitudinale
Komponente der Polarisation (senkrecht zu n ) keinen Beitrag zum differentiellen
Wirkungsquerschnitt leistet, so dafi man [GI1.2.8] vereinfachen kann :

do
Qo
Nun wird offensichtlich, dafl der differentielle Wirkungsquerschnitt durch den Azi-
mutwinkel ¢ eine Links-Rechts-Abhéangigkeit besitzt, die in [Abb.2.6] dargestellt

ist. Folgerichtig definiert man die Asymmetrie als Differenz der Extremwerte nor-
miert auf deren Summe :

Io - [L + P.S(9)sin(p)] (2.9)

22(270°) — 92(90°) N — Ng

A -— 42 _dQ - 2.10
9(270°) + 93(90°) N+ Np (2.10)

wobei Np und Np die zu den jeweiligen Wirkungsquerschnitten proportionalen
linken und rechten Zahlraten der unter dem gleichen Winkel ¥ auslaufenden Elek-
tronen sind. Setzt man [G1.2.9] ein, so erhdlt man :

A= P, S(0) (2.11)

Dies bedeutet, daf} ein direkter Zusammenhang zwischen der mefibaren Asymme-
trie und der nicht direkt feststellbaren Polarisation besteht, wenn es moglich ist,
die zugehorige Shermanfunktion zu berechnen.
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2.5 Die Shermanfunktion

Die Streuamplituden f(¢) und g(¥) in [G].2.8], die sich durch vollstdndiges Losen
der Dirac-Gleichung berechnen lassen, setzen sich aus Termen der Streuphasen
m(Spinup) und n_;_1(Spindown) sowie der (zugeordneten) Legendre-Polynome
zusammen :

1 & :
=57 Z (I 4+ 1)(e*™ — 1) + (e*=1=1 — 1)] P(cos)
(=0

1 & . .
9(0) = g LU= 4 21| P cos)
Das Problem reduziert sich nun auf die Berechnung der Streuphasen 5, die ih-
rerseits von der Struktur des Potentials und der Elektronenenergie abhéngen.
Auf dieser Grundlage wurden unter Annahme verschiedener Modelle Sherman-
funktionen numerisch berechnet, die fiir Gold (Z = 79) zu folgenden Ergebnissen
[Abb.2.7] fihrten. Fiir die Streuwinkel von 0° und 180° ist die Shermanfunktion

0.1r

1
(an) o
= o
T T
I
Iy
|
|
|
|
|
|
|
|
|
11'
|
|
|
|
* |
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
% |
|
|

theo. Shermanfunktion
=
)

-0.3 ¢ . ‘
"&:\ K
""" Holzwarth & Meister :‘x\ - o
-0.4 - | ~-- Buehring I
*  Lin
-0.5

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
9/’

Abb.2.7: Winkelabhangigkeit der theoretischen Shermanfunktion.

Null, da die zugeordneten Legendre-Polynome P! fiir diese Winkel verschwin-
den. Es ist jedoch ein breites Betragsmaximum bei etwa ¥ = 120° zu erkennen.
Deshalb wird man bei einer Streuung unter diesem Winkel die grofite Asymme-
trie erwarten. Die Kalkulationen der Shermanfunktion unterscheiden sich jedoch
und sind mit Ungenauigkeiten behaftet, die zum Beispiel aus dem Abbruch der
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unendlichen Reihe nach einem endlichen Summanden folgen. Dadurch mufl man
bereits an dieser Stelle einen systematischen Fehler von etwa einem Prozent ak-
zeptieren. [Tab.2.1] zeigt Werte fiir die an den MAMI-Experimenten verwendeten
Elektronen mit einer Energie von 100keV (¢ = 120°).

2.6 Depolarisationsphinomene und Foliendicken-
extrapolation

Bei der theoretischen Berechnung der Shermanfunktion geht man ausschliellich
von elastischen Einzelstreuungen eines Elektrons aus. Bei der Verwendung von
Targetfolien endlicher Dicke kommt es jedoch zu Mehrfachstreuungen. Da die
Shermanfunktionen der Einzelstreuwinkel kleiner sind als die des resultierenden
Gesamtwinkels (in unserem Fall 120°), sinkt der Betrag der effektiven Sherman-
funktion Ssy. Je dicker eine Folie ist, desto wahrscheinlicher werden Mehrfach-
streuungen, und einen desto kleineren Wert erwartet man fiir S.;;. Den einzigen
theoretischen Ansatz gibt H.Wegener [Weg58| in einer analytischen Rechnung.
Dabei unterscheidet er grundséatzlich zwei Typen der Mehrfachstreuung :

o Vielfachstreuung : Der Gesamtwinkel setzt sich aus einer Vielzahl von Klein-
winkelstreuungen zusammen.

o Zweifachstreuung : Der Gesamtwinkel besteht aus zwei Grofwinkelstreuun-
gen.

Er entwickelt die Streuwahrscheinlichkeiten in Abhangigkeit der Foliendicke bis
zum quadratischen Beitrag der Storterme der Grofi- und Kleinwinkelstreuung
(Wahrscheinlichkeitsverhéltnis etwa 70 : 30). Das Ergebnis der Streuwahrschein-
lichkeit bei transversaler Polarisation ist :

N, = ig) o d[(1 + Bd)[1 £ PS(9)] F adPS(9)]

Die Storkoeffizienten o und  sind Funktionen der Energie, des Streuwinkels und
der Foliendicke d und lassen sich aus Tabellen ablesen. Eingesetzt in [GL.2.10]

‘ S(Z =179, 100keV, 120°) H Referenzen ‘
—0.391 +£ 1% G.Holzwarth und H.J.Meister [Hol64]
—0.394 + 1% A.W.Ross und M.Fink [Ros88]
—0.3978 + 1% W.Biihring [Bue84]

03978 + 1% SR.Lin [Lin63]

Tab.2.1: Theoretische Shermanfunktion der Einfachstreuung von 100keV Elektronen
an Gold
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ergibt sich die dickenabhangige Shermanfunktion zu :

B ad
1+ 3d

Wegener selbst ndhert S(d) unter der Annahme [S(0) — S(d)] < S(0) :

S(d) = S(0)[1 ]

S(d) ~ S(0)[1 — ad]

Im Rahmen dieser Nidherung sind jedoch alle Funktionen denkbar, deren Tay-
lorentwicklung im ersten Glied linear ist [Fle86]. A.Gellrich [Gel89] bestimmte
in hochpréazisen Doppelstreu-Experimenten die absolute effektive Shermanfunk-
tion durch direktes Messen von S(¥, £, d)* . Nach seinen Messungen scheint die
1/S-Abhédngigkeit fiir grofle Streuwinkel (¢ = 120°) eine gute Ndherung zu sein :

S(0)
S(d) ~ 2.12
(d) L+ ad ( )
Er kann den von Wegener vorausgesagten Parameter o = 3.64 - 10_4% durch

seine Experimente nicht bestétigen, erkennt jedoch eine Analogie der Kurven-
formen. Allerdings bestétigt er das Ergebnis einer Monte-Carlo-Simulation von
V.Hnizdo [Hni73], der den Parameter « in [Gl.2.12] berechnet. Zur Zeit werden
genauere Monte-Carlo-Simulationen programmiert [Hem91][Heg94]. Hierbei wer-
den die schwierig zu berechnenden Kleinwinkelstreuungen, deren differentieller
Wirkungsquerschnitt zwar einige Groflenordnungen iiber dem der Grofiwinkel-
streuungen liegt, deren Effekt auf die Asymmetrie wegen der nur wenig von Null
abweichenden Shermanfunktion aber sehr gering ist, durch eine mittlere Ablen-
kung zwischen zwei GroBwinkelstreuungen ersetzt. Gleiches gilt fiir die Anderung
des Polarisationswinkels nach jedem Streuvorgang (die dazugehorigen Gleichun-
gen finden sich in [Hni73]). Erste Resultate zeigen Ubereinstimmung mit den
Ergebnissen von Gellrich und Hnizdo.

Da aber bis jetzt kein exakter funktioneller Zusammenhang zwischen den effek-
tiven Shermanfunktionen und der Targetdicke bewiesen wurde, ermittelt man
Serf(d) der einzelnen Folien {iber eine Extrapolation der gemessenen Asymme-
trien gegen Schichtdicke Null. Weil an diesem Punkt der theoretische Wert der
Shermanfunktion bis auf einen systematischen Fehler von 1% vorliegt [Tab.2.1],
ist es moglich, die Polarisation [Gl.2.11] und damit die effektiven Shermanfunk-
tionen zu bestimmen. Um eine verldfiliche Extrapolation vornehmen zu kénnen,
ist es sinnvoll, eine méglichst grofle Anzahl an verschiedenen Folienstérken zu be-
sitzen. Dabei sollte die Verwendung der verschiedenen Fitfunktionen keine grofie
Variation von A(0) hervorrufen.

In [Kap.5.5.3] findet sich ein Vergleich der verschiedenen Daten mit den in dieser
Arbeit erzielten Resultate.



3 Gesamtaufbau der MAMI-Quelle

polarisierter Elektronen

Die MAMI-Quelle polarisierter Elektronen basiert auf dem Prinzip der Photo-
emission von Elektronen aus einem Halbleiterkristall bei der Beleuchtung mit
zirkularpolarisiertem Laserlicht. Die vollstdndige Konzeptionierung und die ex-
perimentelle Verwirklichung des Gesamtaufbaus der polarisierten Elektronenquel-
len an MAMI wird in der Dissertation von K.Aulenbacher [Aule93] ausfithrlich

dargelegt und wird hier nur zusammenfassend zitiert. Um einen standigen Zu-

Doppelquelle Laserlicht

/

Erd-
geschof3
Technik- =
geschof3
MOTT
% ) Beschleunigerhalle
inrotator
Injektorlinac-Achse

Keller-
geschof3

Abb. 3.1: Weg des Elektronenstrahls von der Quelle bis zur Injektorachse

gang zur Doppelquelle polarisierter Elektronen auch wihrend der Strahlzeiten
des Mainzer Mikrotrons (MAMI) zu gewidhrleisten, befindet sie sich nicht in der
Beschleunigerhalle, die zu diesen Zeiten geschlossen ist, sondern in einem separa-

ten Labor im Erdgeschofl des MAMI-Kontroll-Gebdudes [Abb.3.1]. Von dort wird

15
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der Elektronenstrahl durch ein etwa 25 Meter langes System aus elektronenop-
tischen Elementen zum Beschleuniger transferiert und in die erste Stufe injiziert

[Ste93].

3.1 Die Quelle polarisierter Elektronen

Aufgrund der sehr langen Experimentierzeiten (bis zu 200 Stunden) besteht die
Grundanforderung an die 100keV-Quelle polarisierter Elektronen [Abb3.2] in ihrer
Betriebsstabilitédt. Jede Art von Wechselwirkung der emittierten Elektronen mit
der Umgebung wirkt lebensdauerabtraglich. Um diese zu minimieren, bendtigt
man ein Ultrahochvakuum von 107''mbar. Deshalb wurde die Apparatur aus-
schlieBllich aus ausheizbaren Materialien gefertigt, und mit zwei leistungsstarken
Vakuumpumpen! evakuiert. Ein weiteres Hauptaugenmerk richtete sich auf die
Gestaltung der Hochspannungselektroden, die bei der Beschleunigung der aus
dem Kristall in den Halbraum emittierten Elektronen eine optimale Fokussie-
rung herbeifithren soll. Der Kristall wird auf einem Molybdéansitz mit Hilfe einer

—100 kV
Elektrode

—-50 kV
Elektrode

Isolatoren

500 1/s
NEG—Pumpe
\ 100 1/s lonen—
Getterpumpe
N :
JE Kristall
Cs L
Lzur Strahl—
fuehrung

Abb.3.2: Die Quelle polarisierter Elektronen im AufriB

Titanblende mit dem Tragerrohr verschraubt. Dieses ist durch eine Aussparung

(d=4cm) in der Hauptelektrode (-100kV) biindig versenkbar. Die Mittelelektrode
(50 kV), sowie die sich auf Erdpotential befindlichen Bauteile werden durch grofie

1500% NEG-Pumpe und 100’; Tonengetterpumpe.
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Keramikisolatoren (¢ = 200mm) voneinander getrennt. An der unteren Seite der
Quelle ist ein Dispenser angebracht, der durch Heizen Césium freisetzt, das auf
der Oberfliche des Kristalles adsorbiert wird. Mit einem GaAsggaFp 3s-Iristall
konnte die Quelle einen Elektronenstrahl von 20 A mit einer Polarisation von et-
wa 32% fiir einen Zeitraum von 200 Stunden erzeugen. Dabei betrug die Emittanz
0.467 - mm - mrad und die Quantenausbeute (Verhéltnis des Elektronenstroms
zur Laserleistung) 4.2 ﬁ (0.8%).

3.2 Das Transfersystem

Die Strecke zwischen Quelle und Beschleuniger wird durch eine etwa 25 Meter
lange Strahlfithrung (¢ = 30mm) tiberbriickt. Dabei ist es von groflem Interesse,
eine moglichst hohe Transmission des Elektronenstrahls, dessen Durchmesser zu
Beginn weniger als einen Millimeter betriagt, zu erzielen. Hierzu sind fiinfzehn
Scanner eingefiigt [Dom92], mit deren Leuchtschirmen (ZnS) die Strahllage und
-form kontrolliert werden kann. Zusétzlich besitzen sie sowohl Faradaycups, mit
denen Intensitdtsmessungen moéglich sind, als auch senkrecht aufeinanderstehende
Wolframfédden, mit denen die Emittanz bestimmt werden kann. Zur Justage des
Strahls stehen folgende elektronenoptische Elemente zur Verfiigung :

e Quadrupole : Fokussierung

e Solenoide : Fokussierung, Spindrehung transversal zur Ausbreitungsrich-
tung

Wedler : Strahlablenkung

Alphamagnete : Umlenkung um 270°

Toroidkondensatoren : Umwandlung von longitudinal in transversal polari-
sierte Elektronen bei gleichzeitiger Umlenkung um 107° und umgekehrt.

Alle Elemente, die den Spin beeinflussen, beruhen auf dem Prinzip der Spin-
prazession in elektromagnetischen Feldern und werden durch die BMT-Gleichung
[Bar59] beschrieben.

Befinden sich die Elektronen auf ihrer Sollbahn, so erreicht man eine Transmission
von 95-99%. Da das Strahlfiihrungssystem zum grofien Teil aus nicht ausheizba-
ren Komponenten besteht, wird hier nur ein Vakuum von 10~ mbar erreicht, das
durch eine differentielle Pumpstufe vom Ultrahochvakuum der Quelle getrennt
ist.
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3.3 Der Mottanalysator

Um die Polarisation der sich in den Quellen befindlichen Kristalle im niederener-
getischen Fall von 100keV bestimmen zu konnen, ist es nétig, die longitudinale in
eine transversale Polarisation umzuwandeln, da nur diese eine Asymmetrie bei der
Mottstreuung von Elektronen an schweren Kernen aufweist [Kap.2.4]. Eine ideale
Position hierfiir befindet sich zwischen den zwei Toroidkondensatoren des Spinro-
tators [Abb.3.1], der nicht nur fiir einen notigen Parallelversatz der Strahlfithrung
sorgt, sondern zusammen mit zwei Solenoidendubletts eine beliebige Einstellung
des Spins zulédBt. An der Position des Mottanalysators steht der Polarisations-
vektor immer transversal zur Ausbreitungsrichtung. Er wurde von H.Hartmann
[Har90] entwickelt, und bis auf die Neugestaltung des Folienrades und der Fo-
lientrager mit den neuen besonders diinnen Goldfolien komplett iibernommen.

Vakuumfenster
Stromdurchfuehrun
g

Detektor

Spiegel Goldfolie

Elektronen =— Folienrad

L Detektorturm

Goldfoli \ L
{ Motor

5cm
L

Abb. 3.3: Mottanalysator im Schnitt der Seitenansicht
In der Seitenansicht des Analysators [Abb.3.3] erkennt man das aus Aluminium?
gefraste Gehduse (¢ = 200mm, Hohe = 150mm) und den exzentrisch angeord-
neten Detektorturm, den die Elektronen passieren, bevor sie auf die Goldfolien
treffen. An der dazugehérigen Abdeckung® ist ein Motor befestigt, der iiber ei-
ne Vakuumdurchfithrung das Folienrad bewegt, dessen Position von einem sich

2Nach [Bie63] liegt der Anteil der riickgestreuten Elektronen bei nur 14%. Da der mittlere
Energieverlust dabei 40% [Kanb7] betragt, storen diese Elektronen die Messung nicht.
3Zwischen Gehiuse und Abdeckung befindet sich ein verschweifiter Aluminiumdraht als
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mitdrehenden Potentiometer angegeben wird. Leider besitzt dieses einen toten
Winkel von etwa 15°, so daf} nicht jede Position verwertbare Daten zur Verfiigung
stellt.

Fiir eine zuverldssige Foliendickenextrapolation ist es sinnvoll, so viele Goldfoli-
en wie moglich auf dem Rad anzuordnen [Kap.2.6], ohne daf} die Streugeometrie
verdndert wird (Radius der Folienmittelpunkte 52mm). Aufgrund von Riickstreu-
ungen am Folientrager bei aufgeweitetem Elektronenstrahl mufl dieser einen In-
nendurchmesser von wenigstens 10mm besitzen, wodurch man in der Anzahl der
Folientrager eingeschrankt ist. Durch ein sich vor dem Mottanalysator befindli-
chen Solenoidendublett ist es moglich, den Strahl auf die Goldfolien zu fokus-
sieren, so dafl ein Innendurchmesser von zehn Millimetern ausreichend ist, und
auf dem Folienrad [Abb.3.4] elf Positionen zur Verfiigung stehen (eine techni-

Abb. 3.4: Das neue Folienrad

sche Zeichnung mit den genauen Maflen befindet sich im Anhang). Zusatzlich
existiert eine grofizligige Aussparung, die wéhrend des normalen Strahlbetrie-
bes eingestellt wird. Um eine optische Kontrolle der Fokussierung des Strahls zu
besitzen, wird eine Position mit einem Leuchtschirm besetzt, der mit einer Ka-
mera iiber ein Vakuumfenster beobachtet werden kann. Da sich die Goldfolien
auf einer Formvartragerschicht befinden, ist es nétig, einen reinen Formvarfilm
zur Untersuchung von Untergrundphdnomenen einzusetzen. Die restlichen Posi-
tionen werden mit neun verschiedenen Goldfolien versehen. Da der Motor in der
Vergangenheit das Folienrad nur schlecht definiert positionieren konnte, wurden
die Mafle des neuen Folienrades so verkleinert, dafl das Trédgheitsmoment sich

Dichtung, der beim Anziehen der Schrauben gequetscht wird, so daB ein Vakkum von 1077
erreicht werden kann.
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auf 40% des alten Wertes reduzierte. Wie aus dem theoretischen Teil der Arbeit
hervorgeht, besitzt die Shermanfunktion, der Proportionalitatsfaktor zwischen
Polarisation und gemessener Asymmetrie, ihr Maximum fiir 100 keV Elektronen
bei etwa 120°. Deshalb sind die Detektoren mit ihren kegelférmigen Blenden eben
in diesem Winkel angeordnet. Da die Polarisation einen beliebigen Winkel senk-
recht zur Ausbreitungsrichtung besitzen kann, wird die Asymmetrie in zwei im
90° Winkel zueinanderstehenden Raumrichtungen gemessen und das quadratische
Mittel gebildet. Man benétigt also vier senkrecht zueinanderstehende Detektoren
[Abb.3.5], deren Signale iiber eine Stromdurchfithrung nach auflen gelangen.

Abb. 3.5: Foto des Mottdetektors entgegen der Richtung des Elektronenstrahls

3.3.1 Die Detektorelektronik

Bei den Detektoren handelt es sich um Oberflichensperrschichtzihler?, die die
deponierte Energie eines eintreffenden Elektrons in eine proportionale Ladungs-
menge umsetzen. Die Schichtdicke ist so gewdhlt, dafl die 100keV Elektronen ihre
gesamte kinetische Energie verlieren (minimal 60um ), so dal man energieselektiv
messen kann, und elastisch gestreute Elektronen, die zur Asymmetrie beitragen,
von inelastisch reflektierten unterscheiden kann. Dieser Ladungspuls wird durch
eine angelegte Spannung® abgefiihrt und gelangt vorverstiarkt® als Spannungspuls

4Tennelec PD-25-100-14-CM
SORTEC 428
5Tennelec TC 174
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zum Hauptverstiarker’, wo das Signal mit den Schwellen eines Einkanaldiskrimi-
nators (SCA®) verglichen wird. Die Schwellen des SCA legen somit den Energiebe-
reich fest, in dem Ereignisse registriert werden sollen. Diese werden schlieflich von
einem CAMAC-Zahler (Scaler) aufsummiert. Die Einstellungen des SCA miissen
durch die Aufnahme eines Impulshéhenspektrums experimentell ermittelt werden
[Kap.5.3] und kénnen mit einem CAMAC-DAC ferngesteuert eingestellt werden.
Jede dieser beschriebenen Komponenten existiert fiir jeden der vier Zdhlkanéle

[Abb.3.6].

Pockelszellenstatus
1 MHz Pulser

Vorspannung &/
ORTEC 428
@ Vor- und Hauptverstaerker

} M& % 7SCA Scaler

DAC

Computer-
System

CRATE
Controler

O >» >0

4x

|

Motorantrieb

Motor

Potentiometer ADC

Nischen Ethernet
EPAC

Abb. 3.6: Blockschalthild der Detektorelekronik

3.3.2 Datenerfassung und Motorsteuerung

Die Signale der Detektoren, die den CAMAC-Scaler erreichen, werden in vier
Kanilen aufsummiert, nach jedem Meflintervall ausgelesen und auf Null zuriickge-
setzt. Um das ordnungsgemafle Umschalten der Pockelszelle, die die Helizitat der
Zirkularpolarisation des Pumplichtes einstellt, zu iiberpriifen, werden zwei wei-
tere Zahlkanidle benutzt. Jedem der beiden Zustinde der Pockelszelle wird einer
dieser Kanile zugeordnet, die genau dann ein Signal eines 1 MHz-Pulsers zdhlen,
wenn die betreffende Polaritdt der Pockelszelle vorliegt. Da bei Polarisationsmes-
sungen die Helizitat des Lichtes typischerweise jede Sekunde durch Umschalten
der Pockelszelle gewechselt wird, weist abwechselnd ein Kanal eine Rate von et-
wa 10° Pulsen auf, wihrend der andere eine Null enthélt. Funktionsstérungen

"Tennelec TC 246
8single channel analyzer
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der Pockelszelle zeigen sich, wenn beide Kanile den gleichen Wert besitzen. Alle
Daten werden durch die Steuerungs-Software ('pmess’) in einer bindr kodierten
Datei zusammengefait und kénnen mit anderen Programmen weiterverarbeitet

werden [Kap.3.3.3].

Zum Einstellen der verschiedenen Goldtargets wird das Folienrad mit einem Mo-
tor bewegt. Dieser wird von einem EPAC? in der Nische [Abb.3.1], der iiber eine
Ethernet-Leitung mit dem Zentralsystem verbunden ist, gesteuert. Der Span-
nungsabfall eines mitlaufenden Potentiometers wird mit Hilfe eines 12-bit ADC!®
in ein digitales Signal gewandelt und gibt die aktuelle Position des Folienrades
an. Die Steuereinheit des EPACs variiert den Winkel des Rades solange, bis die
Sollposition gefunden wurde. Dabei 1afit die zugehorige Software eine maximale
Abweichung von 8 bit (é 0.7°) zu. Auf diese Weise geschieht die Positionierung
des Folienrades sehr zuverlassig.

In [Kap.5.4] wird die Abhéngigkeit der gemessenen Asymmetrie von der Strahl-
fleckposition ermittelt und die optimalen Stellungen aller Folien in [Tab.5.4] zu-
sammengefafit.

3.3.3 Datenverarbeitung

Zur Auswertung der von den Detektoren anfallenden Zahlraten wurde ein einfa-
ches Programm "Mottmess’ geschrieben, das aus den Einzelasymmetrien [G1.2.10]
die gewichtete Gesamtasymmetrie berechnet. Die Einzelasymmetrie einer Raum-
richtung ergibt sich aus den vier Werten eines Detektorpaares fiir beide Heli-
zitaten der Zirkularpolarisation des Pumplichtes nach [G1.5.2]. Wird das Pro-
gramm gleichzeitig zur Polarisationsmessung (‘pmess’) in Betrieb genommen,
wird das quadratische Mittel der x und y Komponente einer Einzelasymmetrie in
einer Graphik eingetragen [Abb.3.7]. Gleichzeitig erscheinen die Zwischenergeb-
nisse in zwei Textzeilen unterhalb des Graphen. In diesem Beispiel liegt der 130.
MeBzyklus vor. Rechts davon werden die beiden Einzelasymmetrien aufgefiihrt.
In der zweiten Zeile erkennt man die Verhéltnisse der Zahlraten :

N =G A 06771227 =0912  (siehe [GL5.3]).
Diese stellen ein Mafl der Gleichmafigkeit der Zahlratenverteilung der einzel-
nen Detektoren bei der Anderung der Pumplichthelizitat dar. Mit ihnen lassen
sich die sogenannten apparativen Asymmetrien [Kap.5.2] berechnen (zweite Zeile
ganz rechts 0.041 0.250). Nach jeder zwanzigsten Messung wird der gewichtete
Mittelwert beider Komponenten der Asymmetrie berechnet, woraus die Gesamta-
symmetrie gebildet wird. Dieser Wert erscheint mit Fehlerbalken. Man erkennt in
einer solchen Auftragung die stetige Abnahme des statistischen Fehlers. Nach dem
Stoppen des "Pmess’- Programms (Auslesen der Zahlkanile) erscheint das Ender-

gebnis in der mit Sternen begrenzten Tabelle. Die Anzahl der *Aufzugfahrten’!

9Einplatinen-Allzweck-Computer

10Analog to Digital Converter

Tn der Nihe des Transfersystems befindet sich ein groer Lastenaufzug, der bei seiner Betiti-
gung eine Verdnderung der Strahllage zur Folge haben kann und damit den Strahlbetrieb stort.
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steht symbolisch fiir die Menge der Finzelasymmetrien, die eine groflere Differenz
als fiinf Standardabweichungen vom Mittelwert aufweisen und somit sehr wahr-
scheinlich eine Storung des Systems signalisieren. Desweiteren konnen bereits er-
stellte Datendateien ausgewertet und Detektorspektren visualisiert werden. Der
Quelltext des Programms "Mottmess’ befindet sich im Anhang B.

T T
024 gew. Asymmetrie Fo— o
Einzelmessung +
022 4
+
+
+ + +
+
02, * + + *r + ++ * + * 7]
- & + + o+ + +4 + +
+ + o+ 4+t F +
@ + + + +
= + o+ %+ + $ + M t3 + +& + t N
2 ouspt TH + ot * M
£ . . + + ot o+ R o+ .
) + + 4+t + +
< L+ + + + +
+ + +
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+
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130 X :0.1474733 + 0.001035
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Y :0.795 - 0.476 = 0.615

Ges: 0.041 0.250
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Abb. 3.7: Bildschirmausgabe der Datenauswertung ‘Mottmess’




4 Folienherstellung

Bislang wurden im Mottanalysator von [Har90] freitragende Goldfolien verwen-
det, die duflerst empfindlich und damit schwer zu handhaben sind. Die minimale
Foliendicke betrigt dabei etwa 750A ( £ 140£%). Um Goldfolien mit kleinerer
Massenbelegung, was einer groBeren effektiven Shermanfunktion [Kap.2.6] ent-
spricht, herzustellen, verwendet man eine Kunststoffolie als Substrat. Da die
Shermanfunktion fiir kleine Kernladungszahlen abnimmt und der differentielle
Mottsche Wirkungsquerschnitt proportional zum Quadrat der Kernladungszahl
ist, muf} das Trédgermaterial aus moglichst leichten Elementen bestehen, damit
dieses sowohl eine geringe Asymmetrie aufweist als auch ein kleines Untergrund-
signal erzeugt. Gleichzeitig wird eine grofle Elastizitat verlangt, so dafl auch sehr
diinne Substrate noch genug Stabilitét besitzen, um bei vorsichtiger Behandlung
ein unkritisches Experimentieren zu erméoglichen. Formvar oder Pioloform sind
Materialen, die diesen Anforderungen gerecht werden. Nach ihrer Herstellung
werden diese Substratfolien in einer Bedampfungsanlage mit unterschiedlichen
Goldmengen belegt, so dal man ‘quasi-freitragende’ Goldfolien erhélt.

4.1 Formvarfolien

-~ y y o o _
H N C/ H H H
NN | |
— ICH,-C C CH,— C CH,— C -
\ \
| | o o
0 ) \
\ / cC=0
J/ C\ |
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82% 6% 12%
Forma Alkohol Acetat

Abb.4.1: Strukturformel des Formvar

Formvar (Struktur [Abb.4.1]) ist ein Kunstharz, das sich aus PV - Formal, PV-
Acetat und PV-Alkohol zusammensetzt (PV = Polyvinyl). Dabei entsteht die

24
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Hauptsubstanz (Formal 82 %) aus einer Zyklisierung von Acetal und Alkoho-
len, wahrend der kleinste Bestandteil (Alkohol 6%) durch Hydrolyse des Acetats
(12%) gebildet wird. Alle drei Grundsubstanzen polymerisieren in zufalliger An-
ordnung im Verhéltnis ihrer Anteile. Formvar (dhnlich Epoxyharz) wird in der
Industrie zur Ummantelung von Magnetspulen, als Oberflaichenschutz und als
Klebstoff verwendet [Mon89]. Es zeichnet sich durch seine Elastizitdt (zehnmal
grofler als die von PVC) und durch gute Bestandigkeit gegeniiber Sduren und
Laugen aus. Es ist bis etwa 80°C hitzebesténdig. Seine Dichte betragt 1.227 -2,
und es besitzt die Eigenschaft, etwa ein Massenprozent Wasser pro Tag zu absor-
bieren.

Formvar wird bei Untersuchungen an Elektronenmikroskopen zum Einhiillen (coa-
ting) von Fliissigkeiten verwendet, wobei die Erfahrung gemacht wurde, daf} es
fiir Elektronen fast "durchsichtig’ und auflerdem vakuumtauglich ist.

Zunichst wurden einige Vorversuche durchgefithrt, deren Ergebnisse hier kurz
zusammengefafit werden :

o Formvar haftet gut auf Aluminium und 148t sich iiber eine Offnung von
10mm frei aufspannen, ohne dabei zu zerreiflen.

o Formvar ist mindestens bis zu einem Druck von 2.2-10~"mbar vakuumtaug-

lich.

e Formvar absorbiert Luftfeuchtigkeit und quillt dabei auf. Dadurch entstehen
Falten auf der freitragenden Folie.

o Im Vakuum glattet sich die Folie wieder. Beim Beliiften mit Argon ist keine
Faltenbildung zu beobachten.

o Die Faltenbildung ist nicht temperaturabhingig.

Das Herstellen freitragender Formvarschichten gliedert sich in mehrere Arbeits-
schritte, stets unter der Pramisse, eine moglichst diinne haltbare und gleichzeitig
mikroskopisch und makroskopisch glatte Folie anzufertigen. Zuerst stellt man
eine 1 % Formvar'-Chloroform (C'HC'l3) Lésung (1.2g auf 100ml Lsg.) her (Ex-
perimente mit Dioxan C4HsOs erwiesen sich als unvorteilhaft). Mit Hilfe einer
Filmwaage wird ein Glasobjekttrager mit definierter Geschwindigkeit in diese
Losung eingetaucht. Beim Herausfahren haftet die Losung aufgrund der Ober-
flichenspannung auf dem Objekttrager. Dabei verdampft das Losungsmittel und
zuriick bleibt ein Formvarfilm. Die Dicke dieser Schicht korreliert mit der Dipp-
geschwindigkeit der Filmwaage. Je langsamer der Objekttrager aus der Losung
entfernt wird, desto mehr Zeit bleibt dem Formvar, das zu diesem Zeitpunkt
noch in Chloroform gelost ist, der Schwerkraft folgend abzuflieflen, d.h. desto
diinner wird der Formvarfilm. Um diese Formvarfolie nun unbeschédigt vom Glas
zu trennen, taucht man den Objekttrager vorsichtig unter spitzem Winkel in ein
Bad entionisiertes (p = 0.05u5) Wasser, so dafi dieser auf der Wasseroberflache
schwimmt. Es stellte sich heraus, daff alle vorbereitenden Reinigungsmafinahmen
der Objekttrager, wie Ultraschallen in Chloroform oder einfaches Benetzen mit

'Merck 713K4270145
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Wasser, sich als ungiinstig erwiesen, da der Film auf der zu glatten Fliche besser
haftete und sich viel schwerer von der Glasoberfliche 16ste. Als beste Methode
zeichnete sich das Abwischen mit einem sauberen Laborpapier ab.

Im letzten Schritt bringt man einen Folientrager unter das sich auf der Wasser-
oberflache befindliche Formvar und hebt dieses leicht an, um es unter flachwin-
keligem Ziehen aus dem Wasser zu entfernen, ohne dafi die Oberflichenspannung
den Film zerreifit.

4.1.1 Messungen an Formvarfilmen

Fiir die Untersuchung an ultradiinnen Schichten eignen sich Reflexionstechniken
wie Rontgenstreuung besonders gut. Aus den Mefidaten erhdlt man unter ande-
rem die Schichtdicke mit einer Auflésung von wenigen Angstrom. Aufgrund der
geringen Wechselwirkung von elektromagnetischen Wellen mit den zu untersu-
chenden Materialien ist die Findringtiefe recht grof, und es ist somit méglich, im
Kleinwinkelbereich (0°-10°) mit optimiertem Signal-Rauschverhéltnis zu messen
[Gru94]. Nach dieser sogenannten SAXS-Methode (Small Angle X-Ray Scatte-
ring) wurden die Folien mit einem Réntgendiffraktometer (Siemens Typ D500)
untersucht. Dieses befindet sich im Arbeitskreis von Herrn Prof. H.M6éhwald am
Institut fiir Physikalische Chemie der Johannes Gutenberg-Universitdt in Mainz
und durfte mit Hilfe von Herrn T.Griinewald fiir die Vermessung der Formvar-
schichten benutzt werden.

Ein monochromatischer Strahl der Wellenlange der K,-Linie (1.54A), der aus
dem Strahlungsspektrum einer Kupfer-Anode (40kV, 30 mA) gefiltert wird, trifft
auf die Grenzflaiche der Probe und wird von dort unter gleichem Winkel in einen
Detektor reflektiert. Aus den Stetigkeitsbedingungen der elektromagnetischen
Felder, den Maxwellgleichungen (fiihrt auf die Fresnellschen Formeln) und dem

Formvar

Glas

Abb.4.2: Streugeometrie des Rontgendiffraktometers.
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Snelliusschen Brechungsgesetz leitet man den funktionellen Zusammenhang der
Streuamplituden her. Da bei der Messung lediglich Intensitiaten gemessen wer-
den koénnen, sind keine Aussagen iiber die Streuphasen méglich. Um trotzdem
zu Informationen der Probenstruktur zu gelangen, mufl man die Meflergebnis-
se mit Dichteprofilmodellen vergleichen. Ein Streudichteprofil ergibt sich aus der
Verdanderung der Dichte mit der Tiefenkoordinate und besteht im Idealfall der
absolut glatten Grenzschichten aus Treppenfunktionen. Im nicht - idealen Fall
sind die Dichten der Grenzschichten durch die Rauhigkeit? der Oberflichen ab-
gerundet. Die Reflexion wird nun als Fouriertransformation des Dichteprofils in
Bornscher Naherung gewonnen :

1

o —-
pQSub

2

/Od d,O_(Z)eiquZ (4.1)

dz

Da die Formvar-Glas-Probe zwei Grenzschichten besitzt (Abb.4.2), iiberlagern
sich Wellenziige, die an den verschiedenen Ebenen reflektiert werden. Durch Va-
riation des Einfallswinkels verdndert man den Gangunterschied der Wellenziige
und erhélt so eine Interferenzstruktur, in der die Abstidnde der Minima und Ma-
xima Aufschluf} iiber die Dicke des Formvars geben. Die Amplitude und die An-
zahl der Extremwerte beinhalten Informationen iiber die Rauhigkeit der Form-
varschicht und des Substrates. In [Abb.4.3] wurde die Intensitdt gegen den Im-

pulsiibertrag (é Einfallswinkel) aufgetragen. Man erkennt den Winkel der Total-

2 =  Messdaten
— Fitfunktion

10° |

Intensitaet /w.E.

o

10"t

107 |
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Abb.4.3: Typischer Intensitatsverlauf in Abhangigkeit des Reflexionswinkels

reflexion (0.035°), aus dem man den Brechungsindex berechnen kann. Ein Fit-
programm variiert auf der Basis eines y*Tests alle Parameter aus [Gl.4.1]. Da es

2Der Begriff der Rauhigkeit ist nicht eindeutig festgelegt. Man kann sich unter ihr sowohl
kleinste Unebenheiten, als auch eine grobe wellenférmige Struktur der Oberfliche vorstellen.
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zwei verschiedene Losungen des Problems gibt, ist allerdings darauf zu achten,
daf} die Endwerte der Parameter physikalisch sinnvoll sind. Dies erreicht man
unter anderem dadurch, daf} die Elektronendichte des reinen Glases im Vorfeld
bestimmt (Messung mit reinem Objekttrager) und wahrend der Fitprozedur als
nahezu konstant betrachtet wird (Verunreinigungen und Beschédigungen recht-
fertigen auch hier eine leichte Korrektur). Dartiber hinaus vernachléassigt man die
Absorption des Formvars und des Glases. Die Fitroutine reagiert jedoch empfind-
lich auf Variationen der Schichtdicke, so dafl man schlieilich glaubhafte Werte
fiir die Folienstarke erhalt [Tab.4.1].

Tempo | Dicke | Rauhigkeit | e7-Dichte

e | A A 10-°

15 520 8 56

20 453 1.3 5.3

25 480 20 4.0

30 424 3.0 4.2

40 330 5.7 4.7 _
- e 0 13 l—:rb.Ftrlrﬁvaru ntersllzjlieubnnglseie
128 223 ?2 i(l) e~ -Dichte des Objekttragers

; : = 6.76-107¢
200 855 23 43
400 1322 49.6 5.8

Im mittleren Bereich des Graphen [Abb.4.8] erkennt man einen linearen Zusam-
menhang zwischen der Dippgeschwindigkeit und der Foliendicke. Unterschreitet
man jedoch ein bestimmtes Tempo (5024 ), so kondensiert das Formvar bereits
in der Losung am eingetauchten Objekttrager und es entstehen dickere Folien
als beabsichtigt. Bei zu grofien Geschwindigkeiten haftet eine gewisse Menge der
Losung am Glas. Es kommt nicht mehr zum Ablaufen der Fliissigkeit, und es
stellt sich eine Art Séttigung ein. Fiir das angestrebte Vorhaben erweist sich
eine Dippgeschwindigkeit von Vg;, = 25 2% als optimal, denn hier liegt eine
kleine Schichtdicke (400A) bei minimaler Rauhigkeit von weniger als 10A vor.
Bevor die Formvarfolien letztendlich in den Analysator eingebaut wurden, hat-
ten sie des Ofteren Kontakt mit Luft (zusammen maximal 2 Tage), so dafl mit
der Einlagerung von Wasser zu rechnen war. Tatsdchlich zeigten Messungen, daf3
Referenz-Folien, die zum gleichen Zeitpunkt hergestellt, aber sténdig an der Luft
aufbewahrt wurden, eine starke Verdickung erlitten. Nach anschlieendem Ein-
bringen in einen Exsikkator iiber einen lingeren Zeitraum, verloren sie wieder
einen Teil des eingelagerten Wassers. Es war also mit einer Zunahme der Stérke
der eingebauten Folien zu rechnen, die sich aber teilweise mit der Zeit wieder ab-
bauen wiirde und letztendlich keinen grofleren Einflufl auf Asymmetriemessungen
haben sollte. Auf diese Weise wurden 32 Folientrdger mit freitragenden Form-
varfolien und zuséatzlich 50 mit Formvar belegte Objekttrager als MefBreferenzen
und Ersatzfolien angefertigt. Grofler Wert wurde auf die ziigige Praparation mit
derselben Formvar-Chloroform-Losung gelegt, damit eine Konstanz der Schicht-
dicken gewéhrleistet war.
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Abb.4.4: Geschwindigkeitsabhangigkeit der Schichtdicke.

4.2 Goldfolien

Zur Produktion der Goldfolien wird auf die freitragenden Formvarfolien in der in-
stitutseigenen Bedampfungsanlage (Balzers), die von Herrn E.Gries betreut wird,
Gold aufgebracht. Die gesamte Apparatur wird von einer abhebbaren Glocke
verschlossen, so daf man mit Hilfe einer Oldiffusionspumpe ein Vakuum von

Abb.4.5: Drei Goldfoli-
en mit Referenzobjekt-
trager nach dem Auf-
dampfvorgang
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Abb.4.6: Beispiel einer sehr inhomogenen Goldfolie (471.7A)

10~®mbar erzeugen kann. Das sich in einem Wolframschiffchen befindliche Gold
wird durch einen Heizstrom von etwa 2.2A verdampft und kondensiert auf der
Unterseite der sich dariiber (Abstand etwa 23cm) befindlichen Folientrager. Im
Goldstrom befinden sich gleichzeitig drei Folientrager [Abb.4.2], um eine Auswahl
der besten Goldfolie zu ermdglichen und ein mit Formvar belegter Objekttriger,
der als Mefireferenz dient. Zur Kontrolle der Schichtdicke des Goldes wéhrend
des Bedampfungsvorgangs benutzt man einen Schwingquarz, der in der Nihe der
zu vergoldenden Proben angebracht ist. Das Mefiprinzip beruht auf der Verstim-
mung seiner Resonanzfrequenz durch das Kondensat. Uber die Frequenzdifferen-
zen und die Dichte des Goldes berechnet sich schliefilich die Massenbelegung. Es
ist allerdings festzuhalten, dafl diese Daten lediglich einen Anhaltspunkt bieten
kénnen. Fine genauere Bestimmung der Schichtdicken geschieht durch das Ver-
messen der Objekttrager. In neun Arbeitsgiangen sollten auf diese Art Goldfolien
zwischen 50A und 800A angefertigt werden. Dabei variierte die Qualitit der ver-
schiedenen Folien nach dem Bedampfen erheblich. Wéahrend einige Folien eine
duferst glatte und homogene Oberfliche zeigten, waren bei anderen Locher und
Risse zu erkennen. Diese sind auf kleinste Beschadigungen der Formvarschichten
zuriickzufiihren, die sich vor dem Bedampfungsvorgang nur durch leichte Farb-
schattierungen oder iiberhaupt nicht bemerkbar machten. Bei zwei Schichtdicken
zeigte gleich die ganze Charge erhebliche Méngel.

Bei allen drei Tragern waren die Folien in der Mitte stark eingebeult und aufler-
dem sehr faltig [Abb.4.2]. Hierbei handelt es sich wahrscheinlich um eine Hitze-

3Der Objekttriger besafl einen Formvarfilm, um einen moglichst gleichen Haftkoeffizienten
zu bieten.
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beschadigung der Formvarschichten durch eine zu hohe Heizleistung. Deswegen

wurde im folgenden die Stromstdrke auf ein Minimum reduziert, so dafl dieser
Effekt nicht mehr zu beobachten war.

4.2.1 Relative Schichtdickenbestimmung durch Absorpti-
onsmessungen

Fiir eine Foliendickenextrapolation gegen Schichtdicke Null [Kap.2.6] benotigt
man Relationen zwischen den Stérken der einzelnen Goldfolien, ohne deren abso-
luten Wert kennen zu miissen. Um ein exakteres Ergebnis als die vom Schwing-
quarz erzeugten absoluten Dickenwerte zu erhalten, vermifit man die Referenz-
Objekttrager mit einem Absorptionsspektrometer. Ein solches besitzt die For-
schungsabteilung der Firma Schott und durfte mit freundlicher Unterstiitzung
von Herrn P.Naf fiir dieses Vorhaben benutzt werden. Das Gerét, das eine Licht-
quelle mit einem Wellenlingenbereich von 200A bis 850A besitzt, funktioniert auf
folgende Weise. Das Licht wird in zwei Biindel (ausgeleuchteter Bereich : 0.4mm
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Abb.4.7: Absorptionsspektren der 91.5A- und der 1134A-Folien

x 0.8mm) geteilt, wovon das eine auf die zu untersuchende Probe (Goldschicht
auf Glasobjekttrager [Abb.4.2]) fallt und zum Teil absorbiert wird. Das restliche
transmittierte Licht wird mit dem zweiten Biindel, das als Mefireferenz dient,
verglichen, so dafl mit dem Absorptionsgesetz die Schichtdicke folgt. Da keine ab-
solute Eichung des Gerétes existiert, erhédlt man lediglich ein Maf der relativen
Schichtdicke. Nach der Aufnahme zweier Spektren fiir die dickste und die diinnste
Goldfolie [Abb.4.7] entschied man sich fiir die Messung bei der Wellenlange der
geringsten Absorption (501nm). Jeder Objekttrager wurde iiber seinen gesamten
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mit Formvar unterlegten Bereich vermessen. Dabei stellte sich heraus, daff die
Variation der Schichtdicke ein Prozent kaum iiberschreitet, wobei der Fehler der
MeBanordnung (etwa 0.5%) noch zu beriicksichtigen ist. Die Absorption des Gla-
ses mit Formvar wurde durch eine "Leermessung’ bestimmt und als Offset von
den Resultaten subtrahiert [Tab.4.2].

Leider bietet das Spektrometer nur die Moglichkeit der relativen Dickenbestim-
mung. Damit man jedoch einen Vergleich mit den theoretisch berechneten Sher-
manfunktionen [Kap.2.6] ziehen kann, bemiitht man sich, die absoluten Werte mit
Hilfe einer andere Methode zu bestimmen.

4.2.2 Absolute Schichtdickenbestimmung durch Plasmo-
nenspektroskopie

Das Quant der Plasmaschwingung, die in einem Metall eine kollektive, longitu-
dinale Eigenschwingung des freien Elektronengases an der Oberfliche darstellt,
nennt man Plasmon [Sch92]. Fallt Licht unter einem Winkel ein, an dem sich die
Probe totalreflektierend verhélt, kann das Photon kohérente, longitudinale Fluk-
tuationen der Elektronendichte an der Oberflache hervorrufen. Das Licht wird
dann nicht mehr vollstandig reflektiert und zum Teil in Joulesche Warme um-
gewandelt. Handelt es sich wie in diesem Fall um eine Luft-Gold-Glas Probe, so
kommen sich die Dielektrika um so néher, je diinner die Goldschicht ist. Unter der
Voraussetzung von eingestrahltem m-Licht zeigt sich in einer Stérungsrechnung
eine Veranderung der Dispersionsrelation (Drude-Theorie). Der Imaginarteil die-
ser Storung wird Strahlungsdampfung genannt und beschreibt die Kopplung der
Oberflachenplasmonen an Licht. Auflerdem ist sie eine Funktion der Metallfilm-
dicke, so dafl man durch Bestimmen des Winkels (Impulsiibertrag) an der Stelle
des Reflexionsminimums und durch Kenntnis der Dielektrizitdtskonstanten diese
Grofle sehr genau ermitteln kann. Da die mit Gold bedampften Objekttrager nur
zu zwei Drittel mit Formvar beschichtet waren, befand sich auf jeder Probe ein
Bereich, auf dem die Schichtdicke des Goldes bestimmt werden konnte, ohne daf}
eine Beeintrachtigung durch Formvar vorgelegen hétte (sonst hitte es sich um
ein 4-Schicht-System gehandelt: Luft-Gold-Formvar-Glas). Die Plasmonenspek-
troskopie eignete sich jedoch nur fiir Messungen im mittleren Dickenbereich, da
an den Grenzen die Bestimmung des Reflexionsminimums duferst schwierig war.
Diese Messungen wurden von Herrn M.Schwendler, der ebenfalls Mitglied der
Arbeitsgruppe von Herrn Prof. H.Moéhwald am Institut fiir Physikalische Che-
mie in Mainz ist, durchgefiihrt und ausgewertet. Die Resultate stimmten gut mit
den Erfahrungen fritherer Messungen an Silber {iberein, so daf} der absolute Feh-
ler der Golddicken mit einem schmalen (breiteren) Reflexionsminimum zu 10A
(20A) geschitzt wurde. Diese entstehen hauptsichlich durch die Unkenntnis der
genauen (10™*) Brechungsindizes und der Absorptionskoeffizienten von Gold und
der Glassorte der Objekttrager. Desweiteren erzeugen leichte Verunreinigungen
und Mehrfachreflexionen einen Fehler der absoluten Schichtdickenbestimmung.
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1 2 3 4 5 6
Quarz | Absorption | Plas.-Spek. rel.Dicke Dicke Massenbelegung
A % A % A o
50 14.2 £ 0.19 12.87 £ 0.17 91.5+ 1.5 17.68 £ 1.6%
100 19.9 £+ 0.10 130 + 20 17.99 + 0.09 128.0 + 0.8 24.73 + 0.6%
150 204 £+ 0.12 18.45 £ 0.11 131.2 £ 0.9 25.35+ 0.7%
200 3284+ 0.33 | 220 + 10 29.73 + 0.28 2115+ 2.3 40.87 + 1.1%
300 59.5 + 0.64 | 400 4+ 10 54.31 + 0.54 386.4 + 4.1 74.66 + 1.0%
400 72.9+ 0.50 | 490 + 10 66.31 + 0.43 471.7 + 3.6 91.15 + 1.1%
500 | 110.6 £ 0.56 | 705 4+ 10 | 100.00 + 0.48 | 711.4 4+ 4.3 137.45 + 0.6%
600 | 131.6 £0.71 | 8304+ 20 | 118.14 + 0.63 | 846.0 + 5.5 163.45 + 0.7%
800 | 176.3 4+ 2.05 159.40 & 1.85 | 1134.0 & 13.9 | 219.10 + 1.2%

Tab.4.2: Ergebnis der Foliendickenbestimmung

4.2.3 Diskussion der Ergebnisse

In den ersten drei Spalten von [Tab.4.2] sind die Ergebnisse der beschriebenen
MefBmethoden aufgefiihrt; [Abb.4.8] verdeutlicht dies graphisch. W&hrend man
zwischen Spalte 2 und 3 einen guten linearen Zusammenhang erkennt, weisen
die Werte der Schwingquarzmessung erhebliche Abweichungen auf. Da bei einer
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Abb.4.8: Ergebnisse der Schichtdickenbestimmung

Foliendickenextrapolation nur die relativen Verhéaltnisse der Foliendicken inter-
essieren, ist es sinnvoll, die relativen Resultate der Absorptionsmessung und der
Plasmonenspektroskopie miteinander zu verkniipfen. Dazu normiert man beide
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Spalten auf den Wert der 500A-Folie, da diese mit kleinen Fehlern behaftete Wer-
te der beiden Dickenmessungen aufweist, und bildet den gewichteten Mittelwert
(Spalte 4). Anschliefend benutzt man das Ergebnis der linearen Regression

abs.Dicke = [T11.4A + 2.7TA] - rel. Dicke r? = 99.7%

der beiden Mefreihen (Spalte 2 und 3), um die absoluten Dicken zu ermitteln
(Spalte 4 - 711.4A = Spalte 5)%. So gewinnt man auch einen Vergleich mit theo-
retisch berechneten Werten [Kap.2.6] und den Ergebnissen anderer Experimenta-
toren. Schliefllich errechnet man noch die haufig verwendete Massenbelegung der

Folien iiber die Dichte des Goldes (Spalte 6).

4.2.4 Mikroskopische Struktur der Goldschichten

Wie man den obigen Daten entnehmen kann, ist es gelungen, duflerst diinne Gold-
folien herzustellen. Es ist bekannt, dafl sich bei sehr kleinen Massenbelegungen
(bis 50£%) das Gold nicht homogen auf der Oberfliche des Formvars verteilt,
sondern eine Struktur isolierter Inseln bildet. Um das Ausmafl dieses Nukleo-
sionseffektes einschitzen zu kénnen und eine Bestatigung der absoluten Dicken-
bestimmung zu erhalten, wurden elektronenmikroskopische Transmissionsunter-
suchungen an den Goldschichten vorgenommen. Auch diese Messung fand im
Arbeitskreis von Herrn Prof. H.Méhwald statt und wurde von Herrn V.Brezinsky
unterstiitzt. In [Abb.4.9] erkennt man in 250000-facher VergroBerung (lem £
400A) deutlich die eben beschriebene Struktur. Wahrend der Inseldurchmesser
der diinnsten Folie (91.5A) etwa 200A betragt, filllen sich die Zwischenrdume (auf
den Bildern hell) mit zunehmender Massenbelegung und besitzen einen mittle-
ren Abstand von etwa S800A. Diese Ergebnisse stehen in sehr gutem Einklang
mit den Beobachtungen von L.L.Kazmerski et. al. [Kaz75] und L.Reimer et al.
[Rei64], so daBl man von der richtigen Einschitzung der Foliendicken ausgehen
kann. Nach diesen Autoren héngt der Effekt der Inselbildung von der Geschwin-
digkeit des Aufdampfungsvorganges und von der Temperatur des Substrates ab.
Danach sind die Inseln um so gréfler und die Zwischenrdume um so kleiner, je
geringer die Aufdampfrate ist.

Ungeklart ist jedoch, inwieweit sich das Belegungs-Zwischenraumverhéltnis (vgl.
[Gay92]) auf die effektive Shermanfunktion auswirkt.

4Das Benutzen der Steigung der Regression (711.4A + 2.7&) fiir die Bestimmung der abso-
luten Golddicken (Spalte 5) ist genauer als der Wert der Einzelmessung der Plasmonenspektro-
skopie (705A + 10&), da hiermit der statistische Fehler der Einzelmessung eliminiert wird.
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Abb.4.9: TEM Aufnahmen der vier Goldfolien mit kleinster Massenbelegung. Von
links oben nach rechts unten: 91.5A, 128A, 131.2A, 211.5A




5 Experimentelle Ergebnisse

5.1 Folienradeinbau und Variation der Streu-
geometrie

Zum Einbau des neuen Folienrades in den Mottanalysator mufite das gesamte
Polarimeter aus der Strahlfithrung entfernt werden. Beim Offnen des Gehiuses
stellte sich heraus, dafl sich der Durchmesser der Motorachse mit geschatzten
8mm (konnte aus fritheren Zeichnungen nicht entnommen werden) im Vergleich
zum tatsdchlichen Wert von 6.7mm als sehr ungenau erwies. Trotzdem konnte
das Folienrad mit drei Madenschrauben zufriedenstellend fixiert werden. Um ei-

Abb.5.1: Streugeome-
trie des Mottdetektors

Goldfolie

e —Strahl

ne moglichst symmetrische Streugeometrie [Abb.5.1] zu erzielen, ist die Justage
des Folienrades sehr wichtig. Hierzu wurden die bereits existierenden Messing-
klétzchen benutzt, deren Hohe dem genauen Abstand des Analysatordeckels zum
Folienrad entspricht.

Durch das ungleiche Anziehen der Schrauben am Flansch der Vakuumdurch-
fithrung stimmte die Motorachse nicht mit der Symmetrieachse des Polarimeters
iiberein, sondern wies einen Winkel von etwa v = 0.4° auf. Dies fithrte, bezogen
auf die Auflenkanten des Rades, zu einer Héhendifferenz von 0.9mm. Um die hier-
durch hervorgerufene Nutation zu unterdriicken, wurde das Rad so angebracht,
daf} es einen rechten Winkel mit der Motorachse bildete. Dadurch stand es zwar in
unterschiedlichen Winkeln zu den einzelnen Detektoren, was eine leichte Verande-
rung der effektiven Foliendicke zur Folge hatte, der Abstand zu den Detektoren
aber nahezu konstant war (11.7mm £ 0.1mm; +4 = 0.8°). Fiir die Winkelakzep-
tanz der Detektoren ergibt sich ein Wert von o = £1.1°(dQ2 = [1.19 4 0.01]msr).

36
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Dabei werden nur die Elektronen beriicksichtigt, die ungehindert durch den Ka-
nal der Kegelblende zum Detektor gelangen, da der mittlere Energieverlust bei
der Kollision an den Wéanden bei minimal 11% [Kanb7] liegt (fiir Winkel spitzer
als 85°) und somit kaum noch in den elastischen Peak der Goldstreuung her-
einreicht. Beriicksichtigt man alle Winkelvarianzen, so ergibt sich eine Akzeptanz
von (120 £ 2.1)°. Bildet man das Mittel der Shermanfunktion nach [Tab.2.7] bzw.
[Abb.2.7], so ist 5(120°;Gold;100keV) = -0.3975 + 1%.

5.2 Prinzipielle Eliminierung instrumenteller
Asymmetrien

Ein groles Problem bei der Messung der Polarisation, die auf dem Prinzip der
Mott-Streuung beruht, stellen die instrumentellen Asymmetrien dar. Unter ih-
nen versteht man den Anteil an der Gesamtasymmetrie, der nicht durch die
Spin-Bahn-Wechselwirkung hervorgerufen wird, so dal auch bei unpolarisiertem
Elektronenstrahl mefibare Asymmetrien auftreten. Die Griinde hierfiir kénnen in
folgenden Ursachen liegen :

1. Unterschiedliche Raumwinkel der einzelnen Detektoren, wie in [Kap.5.1]
dargestellt wird

2. Unterschiedliche Nachweisempfindlichkeiten der Meflelektronik [Kap.3.3.1]
3. Unsymmetrien in der Strahlgeometrie

4. Inhomogene Streufolien

5. Formvarasymmetrien

6. Elektromagnetische Felder

Asymmetrien der Apparatur, die als multiplikativer Faktor in die Gesamtasym-
metrie eingehen, kann man entweder durch die aufwendige Rotation des Mott-
analysators um 180° eliminieren oder durch Umpolen der Strahlpolarisation un-
terdriicken. Letzteres ist, wie in [Kap.2.1] deutlich wird, sehr leicht und schnell
durch das Wechseln der Zirkularpolarisation des Pumplichtes zu erreichen.

Fiir die Zahlraten Nfl der Elektronen, die durch ¢* - Licht photoemittiert wur-
den, gilt mit [Gl.2.11] fiir die reine Strahlasymmetrie, wenn keine instrumentelle
Asymmetrie vorliegt :

N7
A:I:_Nl:t_N;t_l_ﬁ_l_qi
NEENE T4 1A

l

und AT = —A-

Daraus folgt durch Ausmultiplizieren g% - ¢~ = 1 . Nimmt man nun an, daf fiir
beide Lichtpolarisationen die gleiche apparative Asymmetrie vorliegt, so 148t sich



5. Experimentelle Ergebnisse 38

der Quotient der Zahlraten als ein Produkt aus den Maflen der Strahlasymmetrie
gt und der instrumentellen Asymmetrie ¢ schreiben :

NE L,

Nli =qo-q
Bildet man das Verhéltnis :

N+ Nl_ + 1 +2
Q NFONS S o= (5.1)
so erhalt man die reine Elektronenasymmetrie :
1—
A= Ve (5.2)

Y

und mit der Shermanfunktion die Strahlpolarisation[Gl.2.11]. Wie man sieht,
kiirzen sich alle instrumentellen Asymmetrien, die als multiplikative Faktoren
darstellbar sind heraus, so daf} tatsachlich die reine Strahlasymmetrie gemessen
wird. Mit dhnlichen Uberlegungen findet man einen Ausdruck fiir die instrumen-
telle Asymmetrie :

1 — /0 . _
A = T\/@ wobel Qi =qo- q+ “qo-q = qg (5-3)

Nicht kompensiert werden allerdings die Asymmetrie der Formvarstreuung und
eine mogliche Asymmetrie, die durch minimalen Strahlversatz bei der Umpolung
der Lichtpolarisation entsteht, sowie alle instrumentellen Asymmetrien, die sich
nicht auf die oben beschriebene Methode darstellen lassen. Deshalb wurde eine
Messung an einer reinen Formvarschicht vorgenommen [Kap.5.3].

Mit A; gewinnt man ein Maf}, um instrumentelle Asymmetrien einschatzen zu
kénnen. In sehr prazisen Doppelstreuexperimenten, in denen Shermanfunktio-
nen mit einer Genauigkeit von unter einem Prozent bestimmt werden, ohne die
theoretische Shermanfunktion der Schichtdicke Null zu benutzen, verwendet man
Monitorzahler, mit deren spezieller Anordnung die Ausschaltung instrumenteller
Asymmetrien moglich ist [Gel89]. Diese Methode kommt jedoch wegen der gerin-
gen Abmessungen des Mottanalysators nicht in Frage.

Fletcher et. al. [Fle86] schlagen einige Korrekturen vor, die Stérungen der Form-
varstreuung ausgleichen. Man unterscheidet Korrekturterme der elastischen (K;)
und der inelastischen (Kj,e) Streuung der Elektronen an Formvar :

QIX"OT = QM&B . [(el . [(inel (54)

mpdu—wm—¢> KM:J@—ﬁM—ﬁ)

(b )(1—bF =)= f7

Dabei bedeuten bF (fF) die elastischen (inelastischen) Anteile eines Detektor-
paares fiir oF - Licht im Verhiltnis zur gesamten elastischen Goldstreuung. Diese
Groflen werden im néchsten Abschnitt anhand von Detektorspektren ermittelt.
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5.3 Aufnahme der Detektorspektren

Da alle vier Detektoren eine unterschiedliche Ansprechwahrscheinlichkeit der ein-
treffenden Elektronen besitzen, wurden die Impulshéhenspektren eines jeden Zahlers
aufgenommen. Dazu minimiert man das "Fenster’ (AU = 50mV’) des SCA [Kap.3.3.1],
was der maximalen Energieauflésung der Anordnung entspricht, und variiert die
Lage des Fensters im ganzen Energiebereich (U = 0.6 —3V). In [Abb.5.2] ist das
Spektrum des Detektors 2 fiir die dickste und die diinnste Goldfolie dargestellt.

Es gliedert sich in folgende Spannungsbereiche :

o

1.0 -

{ 91.5 A - Folie
* 1134 A - Folie
g 0
=08}
—
R
a
.80
T 06
=
Q
?; FWHM
o= 04 L
g 3
[
2
®
0.2 SCA
3
QO@Q*Q* © QQ*Q*Q*Q*QQ Ox OF
0.0 = : L L T Y/ N
0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0
Spannung / V

Abb.5.2: Impulshéhenspektrum der Elektronenstreuung an einer 91.5A- und 1134A-
Folie mit Detektor 2

l. Detektor- bzw. Elektronikrauschen (0-0.7 Volt).

2. Elastischer Peak (2.0-2.7 Volt).
Hierbei handelt es sich um das Signal der an Gold elastisch gestreuten Elek-
tronen, die unter einem Winkel von 120° zum Detektor gelangen und bei der
Messung von Asymmetrien von Interesse sind. Die Ereignisrate wurde auf
das Maximum einer Gauflkurve, deren Erwartungswert u der Energie von
100keV entspricht, normiert. Unter Annahme der Linearitdt der Anordnung
ergibt sich aus der Breite der Funktion F% (FWHM) die Energieauflésung
des Kanals 2 zu 13.35% (siehe Spalten 3 bis 5 [Tab.5.1]). Den Hauptbei-
trag hierzu liefert die Energieauflosung des Detektors von etwa 10keV. Der
elastische Peak der 91.5A-Folie liegt durchschnittlich um 470eV bei hoher-

en Energien als der der 1134A-Folie, da mit zunehmender Foliendicke die



5. Experimentelle Ergebnisse 40

Wahrscheinlichkeit fiir inelastische Streuprozesse! unter sehr kleinen Streu-
winkeln steigt. Aus der Bethe-Theorie [Cam85] folgt ein mittlerer Energie-
verlust von 0.44 eV/A, was in diesem Fall auf eine Wegverlingerung des
Elektrons in der Goldfolie von 1070A (dreifacher Weg) schlieflen 1aft, und
damit zu eine Eindringtiefe von 356A fiithrt. Hiermit deutet sich auch der
Effekt an, dafl ab einer kritischen Schichtdicke die inelastischen Prozes-
se immer dominierender werden, so daf} fiir elastisch gezdhlte Elektronen
die effektive Goldschicht diinner erscheint als die wirkliche. An Mottanaly-
satoren, die mit der Energieverlusteichung arbeiten, ist diese Erscheinung
besonders gut zu beobachten [Dog93].

3. Inelastischer Untergrund (0.7-2.5 Volt).
Der inelastische Untergrund entsteht nun hauptsachlich durch Elektronen,
die bei ihren inelastischen Stéflen erheblich mehr als die mittlere Energie
verloren haben, aber auch durch vielfach gestreute Elektronen, die einen
wesentlich grofleren Weg durch die Folie zuriicklegten. Wahrend sich Versu-
che des Angleichens eines linear fallenden Untergrundes als unzufriedenstel-
lend erwiesen, stellte das Anpassen einer Gauflfunktion im Energiebereich
zwischen 75 und 100keV eine gute Ndherung dar (siehe Spalten 6 bis 8
[Tab.5.1]; Hohe h, Peakmitte v, FWHM A%) Dies deutete zunéchst auf

1.0 N -
* o -Licht
O o' - Licht

0.8 -

0.6 1

0.4 r

normierte Ereignisrate

0.2 r

%

0.0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
1.2 1.4 1.6 1.8 2.0 2.2 2.4 2.6 2.8 3.0 3.2
Spannung / V

Abb.5.3: Impulshohenspektrum der Elektronenstreuung an reinem Formvar fiir ot
und o~ Licht mit Detektor 1

eine andere mit Energieverlust (= 14 keV) behaftete Streuung an Form-

!Den gréBten Energieverlust erleiden die einlaufenden Elektronen durch Mgller-Streuung an
den quasifreien Elektronen der Atomhiille. Der Energieverlust durch einen Impulsiibertrag bei
der Mott-Streuung am Kernpotential, sowie die Bremsstrahlung sind hingegen zu vernachléssi-

gen [Leh91].
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Det. | Schicht L ', h v A: Verh.
A v i v iw]|w| v ]V ]w
| 1 | Formvar [ 2.160 | 0.373 [ 17.2 [ 10.9 | 1.738 | 0.527 | 9.0 |
1 91.5 [ 2.167 | 0.265 [ 12.2 [ 12.5 [ 1.930 [ 0.359 | 12.0
1 1134 || 2.163 [ 0.265 | 12.3 || 10.8 | 1.924 [ 0.360 | 11.1
2 91.5 [[2.261 ] 0.297 [ 13.1 || 8.1 [ 1.941 [ 0.535 | 10.0
2 1134 ][ 2.252 [0.308 | 13.6 || 9.4 | 1.937 | 0.488 | 9.9
3 91.5 [2.060 | 0.276 [ 13.4 | 9.5 | 1.811 [0.357 | 9.7
3 1134 ][ 2.045 [ 0.276 | 13.4 || 9.9 | 1.789 | 0.324 | 8.8
4 91.5 [2.200 | 0.320 [ 145 || 7.2 [ 1.832]0.755 | 9.8
4 1134 [[2.187 [0.327 | 14.9 | 7.5 | 1.858 | 0.648 | 10.2

H Elastischer Peak H Untergrund

Tab.5.1: Ergebnisse der Detektorspektrenauswertung

var oder Aluminium. Zur Verifizierung wurde ein Spektrum von reinem
Formvar mit Detektor 1 aufgenommen [Abb.5.3]. Zu erkennen ist der nor-
mierte elastische Peak der Formvarstreuung, dessen Erwartungswert bei
einer etwas geringeren Energie liegt, und eine deutlich gréflere Halbwerts-
breite besitzt. Da der inelastische Untergrund iiber die gleiche Form mit
dhnlichem Untergrundverhéltnis verfiigt, ist es nicht moglich, die Form des
Untergrundes aus [Abb.5.2] durch eine bestimmte inelastische Streuung zu
begriinden.? Dariiber hinaus wurde keine Abhingigkeit der Spektren von
der Helizitat der Zirkularpolarisation des Pumplichtes festgestellt, wodurch
keine Korrektur nach [Gl.5.4] vorgenommen werden kann. Der systemati-
sche Fehler durch den inelastischen Untergrund (Spalte 9) wird deshalb auf
0.5% geschétzt.

Anhand dieser Gréflen wird der SCA eingestellt und fiir alle weiteren Mes-
sungen in dieser Weise benutzt.

| Kanal It | 2 | 3 | 4 |
Fensterlage 2.165 | 2.257 | 2.053 | 2.194
Fensterbreite || 0.266 | 0.302 | 0.275 | 0.323

Tab.5.2: Einstellungen des SCA. Alle Werte in Volt

5.3.1 Awuswertung der elastischen Peaks

Im folgenden wurden noch die Flachen der elastischen Peaks jeder einzelnen
Goldfolie bei konstantem Elektronenstrom miteinander verglichen, um eine wei-

2Méglicherweise weicht die Kurve des elastischen Peaks von vornherein etwas von der Gauf-
funktion ab.
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tere Bestatigung der Dickenverhéltnisse zu gewinnen, und dariiber hinaus eine
Abschétzung der elastischen Formvarstreuung vornehmen zu kénnen. Um den
Einflufl geometrischer Veranderungen durch das Drehen des Folienrades auszu-
schalten [Kap.5.1], werden die Z&hlraten aller vier Detektoren addiert, wobei dar-
auf geachtet wurde, dafl der Strahlstrom méglichst klein war, damit keine Totzeit-
korrektur durchgefithrt werden mufite. Aulerdem wurde {iber einen Zeitraum von
zwel Minuten integriert, um etwaige Strahlstromschwankungen auszugleichen.

Relative Schichtdicken durch Peakflichenverhéltnisbildung

Nach D.M.Lazarus und J.S.Greenberg [Laz70] besteht zwischen Streuintensitét
und Massenbelegung aufgrund von Mehrfachstreuungen der Zusammenhang eines

Polynoms zweiten Grades ohne Ordinatenabschnitt. Das Polynom hat folgende
Gestalt :

1
Yunes = Capy~ Trea(1 40,0009 - 2reur) v = 98.7%

wobei die absolute Schichtdicke in A einzusetzen ist. Um eine relative Schicht-
dickenbestimmung vornehmen zu kénnen, wurden die Ereignisraten y,,.s lineari-
siert, indem die quadratische Gleichung nach z,., aufgelést und y,,.s eingesetzt
wurde. Lediglich aus Vergleichsgriinden wurden diese auf die 711.4A-Folie nor-
miert (Spalte 3). Mit einer linearen Regression zwischen Spalte 1 und 3 (Steigung
der Regression 691.7 A) ergeben sich wieder die absoluten Schichtdicken. Zur
Erklarung der Abweichungen zu den anderen Dickenbestimmungen (besonders

471.7A-Folie) wird auf [Kap.5.5.1] verwiesen.

1 2 3 4
Dicke || Formvar | norm. Ereignisrate - 691.7 A
A % A
Formvar 0.0024 £ 0.0003
91.5 2.4 0.1015 £ 0.0024 70.2 £ 1.6
128 1.4 0.1666 £ 0.0034 1152 £ 24
131.2 1.4 0.1700 £ 0.0025 117.6 £ 1.8
211.5 0.6 0.3497 £ 0.0041 2419 + 2.9
386.4 0.4 0.5068 £ 0.0073 350.5 £ 5.1
471.7 0.2 0.8085 £ 0.0092 559.2 £ 6.3
711.4 0.2 1.0000 + 0.0091 691.7 £ 6.3
846 0.1 1.1521 + 0.0121 796.9 £+ 8.4
1134 0.1 1.6570 + 0.0082 | 1146.1 + 9.4

Tab.5.3: Ergebnis der GroBenverhaltnisse der elastischen Peaks
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Formvaruntergrund

Das maximale Verhéltnis der Untergrundstreuung (unkorrigierte Daten) an Form-
var erkennt man in [Tab.5.3, Spalte 2]. Das ungtinstigste Verhaltnis liegt bei der
91.5A-Folie mit 2.4% vor. In dieser Arbeit wird jedoch keine Korrektur der Asym-
metrie durch Einbeziehen des elastischen Formvaruntergrundes vorgenommen, da
eine exakte Einschétzung des wirklichen Anteils sehr schwierig ist. Dies ist damit
zu begriinden, dafl die Messung an reinem Formvar vorgenommen wurde und da-
mit nicht mit der Situation derjenigen Elektronen zu vergleichen ist, die vor und
nach der Streuung an Formvar die Goldschicht passieren mufiten. Die Nullzdhlra-
ten ohne Elektronenstrom sind im Normalfall identisch Null (keine Emission von
Elektronen mit in die Quelle geratenem Streulicht). Ansonsten miifiten diese von
jeder einzelnen Z&hlrate eines jeden Kanals abgezogen werden.
Zusammenfassend ist zu sagen, daf die Korrekturen der Asymmetrie nach [G1.5.4]
zu spekulativ waren, und diese die Asymmetrie um kaum mehr als 0.5% variier-
ten.

5.4 Folienstrukturen und beste Positionen

Im folgenden soll die Abhéngigkeit der Asymmetrie von der Strahlfleckposition
auf den Goldfolien untersucht werden. Die Position des Folienrades wird solan-
ge verandert, bis die Folienrédnder tiberschritten und die Elektronen zum Teil
vom Aluminium des Folienrades reflektiert werden. Wahrend sich in [Abb.5.4] fiir
einen breiten Strahlfleck (¢ &~ 3mm) eine rasche Abnahme der effektiven Sher-

Folienrand
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Abb.5.4: Abhangigkeit der Asymmetrie von der Strahlfleckposition
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Dicke A | 915 | 128 | 131.2 | 211.5 | 386.4 | 471.7 | 711.4 | 846 | 1134
Pos.(Spaz) | bit || 1532 | 1960 | 2367 | 2767 | 3146 | 3536 | 3936 15
Material Formvar | Leer | Leuchtschirm
Position | bit 389 780 1120

Tab.5.4: Beste Folienradpositionen

manfunktion bei exzentrischem Fortschreiten zeigt, ist im Fall eines fokussierten
Strahlflecks (¢ &~ 1mm) tiber grofe Bereiche der Folie keine wesentliche Verande-
rung der Shermanfunktion zu erkennen. Das bedeutet, dafl die Folien eine sehr
homogene Struktur aufweisen, deren Variationen deutlich unterhalb des statisti-
schen Fehlers von einem Prozent liegen. Auf diese Weise wurden acht Goldfolien,
die Formvarschicht und die ‘Leerposition’ vermessen, so dafl man die besten Fo-
lienradpositionen bestimmen konnte, die in [Tab.5.4] zusammengefaft sind. Die
jeweils unteren Zeilen enthalten die Sollwerte, die iiber einen 12 bit-ADC des
Nischen-Epacs [Abb.3.1 und Abb.3.6] ausgelesen werden [Kap.3.3.2]. Bei einer
Neupositionierung des Folienrades 1aft die Software eine maximale Abweichung
des aktuellen Wertes vom beabsichtigten um maximal 8 bit (é 0.6mm) zu. Auf-
grund des toten Winkels des Potentiometers existiert kein Wert der 846A-Folie.
Abschliefend wurde die giinstigste Position fiir einen freien Strahldurchgang ( ¢
= 13mm) bei 780 bit ermittelt. Trotz Aufweitung des Strahls (¢ &~ 4mm) sind auf
einer Strecke von mindestens 16 mm keine Signale riickgestreuter Elektronen zu
beobachten, was auf keinerlei Transmissionsverluste am Folienrad schlieflen 148t.
Zwar stand zu diesem Zeitpunkt kein grofier Elektronenstrom zur Verfiigung;
Erfahrungen mit Stromen bei etwa 100pA zeigten jedoch ebenfalls keinerlei Re-
flexionen.

5.5 Kalibrierung des Mottanalysators

Durch die Experimente der vorigen Kapitel stehen Daten zur Verfiigung, die zu
einer ersten Eichung des Mottanalysators mit Hilfe der bereits beschriebenen Fo-
liendickenextrapolation [Kap.2.6] benutzt werden koénnen. Im folgenden Beispiel
wurde der polarisierte Elektronenstrahl von der ersten der beiden MAMI-Quellen
erzeugt, in dem sich zu diesem Zeitpunkt der sog. Linac-Kristall® befand, der
in den letzten Jahren je nach Préparationszustand zwischen 32 und 40 Prozent
Polarisation bei einer Lichtwellenlange von 640nm aufwies.

5.5.1 Problematik der Foliendickenextrapolation

In [Abb.5.5] wurde die gemessene Asymmetrie gegen die durch Absorptionsmes-
sung [Kap.4.2.1] bzw. Plasmonenspektroskopie [Kap.4.2.2] bestimmten relativen
Schichtdicken aufgetragen. Ebenfalls eingezeichnet wurden einige Fitfunktionen,
deren Taylorentwicklung im ersten Glied linear ist [Kap.2.6], und die in [Gay92]
ausfithrlich diskutiert werden. Fiir jede dieser Funktionen wurde eine Regression

3G aAsgy Pso-Kristall der Firma Monsanto.
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Abb.5.5: Extrapolation der Asymmetrie mit rel. Schichtdicken aus dem gewichteten
Mittel der Ergebnisse des Absorptionsspektrometers und der Plasmonenspektroskopie

[Tab.4.2]

durchgefiithrt und der damit verbundene Fehler A Ay des Regressionskoeffizienten
fiir den Achsenabschnitt Ay berechnet*. Es wurde keine gewichtete Regression
durchgefiihrt, d.h., die Fehler der einzelnen Punkte wurden nicht beriicksichtigt.
Aus den vier vorliegenden Resultaten [Tab.5.5] wurde schlieBlich der gewichte-
te Mittelwert gebildet. Der Fehler des gewichteten Mittelwertes wird durch die
Standardabweichung des arithmetischen Mittels ausgedriickt, da der gewichtete
Fehler mit Steigerung der Anzahl der Fitfunktionen beliebig zu verringern wére.

Diskussion der Ergebnisse
Bei keiner der Extrapolationen wurde die 471.7A-Schicht (rel. Dicke = 0.663)

beriicksichtigt, da diese schon beim Einbau des Folienrades eine sehr inhomogene
Struktur aufwies und- wie in [Abb.5.5] zu erkennen ist - auch eine viel zu nied-
rige Shermanfunktion besitzt. Dies ist darauf zuriickzufithren, dafl sich der Weg
der Elektronen innerhalb der Goldfolie aufgrund von Falten vergréfert, und diese
somit effektiv dicker erscheint, wiahrend bei den Dickenmessungen [Kap.4.2.3] Re-
ferenzobjekttrager benutzt wurden, auf denen die Goldschicht glatt auflag. Dies
bestatigt auch die Messung der Zahlratenverhéltnisse aus [Kap.5.3.1]. Anhand
des BestimmtheitsmaBes r* [Tab.5.5] ist es nicht moglich, eine der Fitfunktionen
zu favorisieren. Betrachtet man [Abb.5.5], so scheint doch eine gewisse Nichtlinea-
ritat vorzuliegen. Dies bestitigen auch Kalkulationen ohne die 846A-Folie (rel.

4Die verwendeten Formeln befinden sich beispielsweise in [Yam73].
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Absorp. & Plasmonsp. Detektorspektren

Funktion Ag+ AAg b r? Ag+ AAg b r?

A(d)=Ap—0b-d || 14.701 £0.078 | 2.504 | 0.9915 || 14.658 £ 0.072 | 2.502 | 0.9717

A(d) = % 14.905+£ 0.108 | 0.234 | 0.9915 || 14.851 £ 0.098 | 0.233 | 0.9864

A(d):(H-A#)? 14.844 4 0.042 | 0.107 | 0.9929 | 14.792+£ 0.041 | 0.107 | 0.9841

A(d) = Ag - e || 14.790 4 0.030 | 0.198 | 0.9933 || 14.741 £ 0.038 | 0.197 | 0.9808

Gew. Mittel 14.801 4+ 0.086 14.761 4 0.082

Tab.5.5: Ergebnisse der Foliendickenextrapolationen

Dicke 1.18). Dabei erreichen die nichtlinearen Funktionen Korrelationsquadrate
(99.83-99.95%), welche deutlich besser sind, als die der Geraden, die hauptsachlich
durch die 846A-Folie gestiitzt wird. Dieses Phanomen kann auf zweierlei Weise
erklart werden :

1. Da die 846A-Folie iiber eine auBerst homogene Struktur verfiigt, wird ihr
eine iiberdurchschnittlich hohe Shermanfunktion zugeordnet, wéhrend die
iibrigen - hauptséchlich dickeren - Folien aufgrund von Inhomogenitaten ge-
ringere Analysierstiarken besitzen. In diesem Fall wére keine weitere Aussage
iiber die Wahl der besten Extrapolationsfunktion méoglich.

2. Die 846A-Folie ist tatsachlich wesentlich diinner als der hier angenommene
Wert. Dann wiirde die Hyperbel die Foliendickenabhangigkeit der Sherman-
funktion im Einklang mit [Gel89] am besten wiedergeben (r? = 99.95%).

Um statistische Schwankungen auszuschalten, wurden mehrere Mefirethen mit
verschiedenen Strahlpolarisationen durchgefiihrt. Es stellten sich jedoch stets re-
produzierbare Ergebnisse ein. Gay et al. [Gay92] schlagen die Methode der Extra-
polation vor, bei der die Shermanfunktionen gegen die Gréflenverhiltnisse der ela-
stischen Peaks [Tab.5.3] der Folien aufgetragen (siehe [Kap.5.3]) wird. Man erwar-
tet eine Kompensation der impliziten, nicht linearen Abhéngigkeit der Z&hlraten
von der Goldschichtendicke. In [Abb.5.6] wurden die Asymmetrien gegen die nor-
mierten Ereignisraten aus [Tab.5.3] aufgetragen. Die Werte wurden dort bereits
aus Vergleichsgriinden linearisiert. Auch hier wurde dieselbe Extrapolationspro-
zedur abgewickelt und die Ergebnisse den vorhergehenden in [Tab.5.5] gegentiber-
gestellt. Allerdings wurde diesmal auch die 471.7A-Schicht beriicksichtigt. Beruhi-
genderweise korrelieren die Endergebnisse hervorragend, so dafl man einen Fehler
bei der Extrapolationsmethode von 0.5% durch die Unkenntnis der Fitfunktion
erhélt. Hierbei handelt es sich aber lediglich um eine Abschitzung, die mit den
in der Literatur iiblichen Funktionen bestimmt wurde. Denkbar waren namlich
Funktionen, die alle beschriebenen Kriterien erfiillen und dennoch einen wesent-
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lich groflere Differenz zum gemittelten Ordinatenabschnitt besdflen. Zusétzlich
existiert ein Fehler einer jeden Fitfunktion AA von typischerweise 0.4%.

5.5.2 Abschitzung instrumenteller Unsymmetrien

Mit der Methode der wechselnden Polaritat der Zirkularpolarisation (Zeitintervall
typischerweise eine Sekunde) des Pumplichtes werden, wie in [Kap.5.2] beschrie-
ben, die grobsten instrumentellen Asymmetrien unterbunden. Im folgenden wird
untersucht, inwieweit etwaige Restunsymmetrien, die nicht durch Elektronenpo-
larisation hervorgerufen werden, die vorliegenden Messungen stéren. Hierzu gibt
es mehrere Vorgehensweisen :

o Es eignen sich sdmtliche Experimente mit vollstdndig unpolarisierten Elek-
tronen. Diese kénnen durch Einstrahlen von unpolarisiertem Licht oder
durch Benutzen einer Wellenlange, die héherenergetischer als die Ener-
gieliicke des Kristalls ist, erzeugt werden. Diese Methoden beinhalten jedoch
erheblichen Aufwand und wurden deshalb nicht angewendet.

o Gleiches gilt fiir die Variation der Zirkularpolarisation durch Verdnderung
der Spannungen einer Pockelszelle. Dabei erreicht die longitudinale Strahl-
polarisation alle Werte vom kolinearen zum antilinearen Maximum. Bei
einer solchen Messung wiirden sich instrumentelle Asymmetrien durch eine
Verschiebung der Symmetrieachse von der Nullage bemerkbar machen.

o Ein weiteres Mittel zur Erfassung apparativer Unsymmetrie besteht in der
Drehung der Transversalpolarisation mit einem Solenoidendublett [Kap.3.2].
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~
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Abb.5.6: Extrapolation der Asymmetrie mit rel. Schichtdicken aus dem elastischen

Peak der Detekorspektren [Tab.5.2]
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Strahlasymmetrie Instrum. Asymmetrie
Dicke A, A, i A, A,

A % % % %0
91.5 -0.322 £ 0.046 | 6.588 + 0.043 | 20.5 -0.9 2.3
128 -0.408 £ 0.045 | 6.448 + 0.042 | 15.8 1.3 5.8
131.2 -0.419 £ 0.053 | 6.426 + 0.037 | 15.3 -1.1 2.3
211.5 -0.331 £ 0.042 | 6.249 + 0.041 | 18.9 -1.6 2.9
386.4 -0.400 £ 0.043 | 5.968 + 0.039 | 14.9 -2.0 2.4
471.7 -0.194 £ 0.039 | 5.453 £ 0.038 | 28.1 3.2 7.5
711.4 -0.266 £ 0.038 | 5.309 + 0.037 | 20.0 -1.1 2.3
846 -0.308 £ 0.040 | 5.264 £ 0.056 | 17.1 -0.5 0.2
1134 -0.203 £ 0.073 | 4.748 £ 0.095 | 23.4 -0.4 -0.8

Formvar || -0.135 + 0.037 | 0.183 + 0.036 | 1.4 0.6 5.0
| Gesamt || -0.386 | 6.766 | 17.5 | | |

Tab.5.6: Ergebnis der Asymmetriemessungen am Siemenskristall

Hierbei bleibt die Gesamtasymmetrie konstant, wiahrend die x- bzw. y-
Komponente jeweils einen sinusférmigen Verlauf beschreibt, insofern keine
instrumentelle Asymmetrie vorliegt.

Die hier verwendete Methode stellt sich folgendermaflen dar. Zunéchst wurde das
Solenoidendublett vor dem Mottanalysator so eingestellt, daf bei bester Strahlfo-
kussierung die x-Komponente der Asymmetrie ein Minimum einnahm. Anschlie-
Bend optimierte man mit den Wedlern zwischen Solenoid und Polarimeter das
Zéhlratenverhiltnis der Detektorpaare, so daf} die instrumentelle Unsymmetrie
nach [Gl.5.3] stets Werte unter 8 Prozent besal. Auf diese Weise wurden fiir alle
9 Folien die Gesamt -, die Einzel -, und die instrumentellen Asymmetrien pro-
tokolliert. Trotz abnehmender effektiver Shermanfunktion sollte das Verhéltnis
zwischen x- und y-Komponente der Asymmetrie konstant sein. Schliellich wurde
eine sehr langwierige Messung an reinem Formvar vorgenommen.

Datenanalyse

Zunéchst wurde mit Hilfe einer Foliendickenextrapolation die Gesamtasymmetrie
zu 6.777% und der Parameter der Hyperbel (diejenige der vier Funktionen mit
dem besten Bestimmtheitsmaf) ermittelt. Mit dieser Kurvenform ergaben sich die
x-Komponente zu -0.386% und die y-Komponente zu 6.766%, was einem Verhalt-
nis von 17.5 entspricht. Nimmt man nun an, die y-Komponente der Asymmetrie
bei der Streuung an Formvar (A,(Formvar) = 0.183%) wiirde lediglich durch die
Strahlpolarisation hervorgerufen werden, so lage der Wert der x-Komponente bei
0.01%, da ja das Verhiltnis von 17.5 auch bei dieser Messung gleich bleiben miifite.
Das heifit, nahezu die gesamte x-KKomponente bestiinde aus instrumentellen Un-
symmetrien. Da es aber dann sehr unwahrscheinlich wére, dafl die y-Komponente
frei von instrumentellen Asymmetrien ist, ware die Formvarasymmetrie nahezu
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Abb.5.7: Ergebnis der Messung zur Bestimmung instrumenteller Asymmetrien

Null und die instrumentelle Unsymmetrie ergibe sich zu 0.23%?. Dies entspriche
einem relativen Anteil von 3.3% an der Gesamtasymmetrie. Intensives Untersu-
chen nach Zusammenhédngen zwischen den Abweichungen der x-Komponenten
von der Hyperbel mit den Werten der instrumentellen Asymmetrie aus [Tab.5.6]
ergaben keine erkennbare Korellation. Eine Erklarung der apparativen Asymme-
trien ist moglicherweise auf die Erhohung der Strahlstromstarke zuriickzufithren.
Denn um eine zufriedenstellende statistische Genauigkeit bei der Messung an
Formvar zu erreichen, erh6ht man den Strahlstrom um etwa das zwanzigfache
gegeniiber Messungen an Goldfolien. Ungeklért ist die Frage der Wirkung von
instrumentellen Unsymmetrien auf die Asymmetrie der Streuung an Gold. Wei-
terhin bliebe zu untersuchen, ob eine signifikante Steigerung der apparativen Un-
symmetrie bei hoheren Strahlpolarisationen vorliegt.

5.5.3 Abschlieflende Bestimmung der effektiven Sherman-
funktionen

Mit den Erfahrungen der vorangegangenen Messungen, den besten Folienposi-
tionen und den optimalen Einstellungen des Finkanaldiskriminators wurde nun
eine abschlieBende Eichung des Mottanalysators vorgenommen. Mit einer Folien-
dickenextrapolation ist, wie zuvor gezeigt, ein Fehler von etwa 0.5% durch die
Unsicherheit der richtigen Fitfunktion und 0.4% durch die Variation der Ach-

°Die x- und y-Komponenten der instrumentellen Asymmetrie besitzen stets die gleichen
Vorzeichen, wie die entsprechenden Komponenten der Strahlasymmetrie
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Fehler Typ Ursache

1.0% statistisch MefBfehler der Asymmetrie fiir jede Folie

0.4% statistisch A A(0) der einzelnen Fitfunktionen [Kap.5.5.1]

0.5% Abweichung der iiblichen Fitfunktionen [Kap.2.6]

0.5% systematisch inelastischer Gesamtuntergrund [Kap.5.3]

0.5% systematisch elastischer Formvaruntergrund [Kap.5.3.1]

1.0% systematisch theo. Shermanfunktion der Einzelstreuung [Kap.2.5][Kap.5.1]
3.0% Instrumentelle Asymmetrie [Kap.5.5.2]

Tab.5.7: Liste der auftretenden Fehler

senabschnitts verbunden. Bei der Berechnung der Polarisation [G1.2.11] entsteht
zusatzlich ein systematischer Fehler von 1% durch die Unsicherheit der theoreti-
schen Shermanfunktion Sy, = —0.3975 ([Kap.2.5]). Hinzu kommen Abschéatzun-
gen systematischer Fehler der elastischen Formvarstreuung (0.5%) und inelasti-
scher Gold- bzw. Formvarstreuung (0.5%). Sehr schwierig ist hingegen die Kal-
kulation des Einflusses der instrumentellen Unsymmetrie. Kompromifllos sollte
dieser zunachst mit 3% angenommen werden. Offen bleibt die Frage, ob er sich als
systematisches Offset oder wegen der geometrischen Verdnderungen bei Neuein-
stellung verschiedener Folien als statistischer Fehler darstellt. Addieren sich die
instrumentelle Unsymmetrie und die Strahlasymmetrie quadratisch, schrumpft
der Fehler sofort auf 0.4%. Wird bei der Messung der Polarisation lediglich eine
Folie verwendet, fiigt sich noch der statistische Fehler der Asymmetriemessung zur
Unsicherheit der Shermanfunktion hinzu, der bei einer Foliendickenextrapolation
mit neun Folien zu vernachléssigen ist. Alles in allem wére eine Abweichung von
mehr als 3% sehr unwahrscheinlich. Dies wird auch durch Vergleichsmessungen
mit anderen Experimenten deutlich [Kap.5.5.4]. Die Endresultate findet man in

Folienstarke | eff. Shermanfunktion | stat. Fehler | sys. Fehler
A

91.5 £ 1.2 0.385 + 0.002 + 0.005
128 £ 0.6 0.379 + 0.002 + 0.005
131.2 £ 0.8 0.378 + 0.002 + 0.005
211.5 £ 2 0.366 + 0.003 + 0.005
386.4 + 3.8 0.348 + 0.002 + 0.005
471.7 + 3.1 0.321 + 0.003 + 0.004
711.4 £+ 3.4 0.313 + 0.003 + 0.004
846 + 4.5 0.308 + 0.007 + 0.004
1134 £+ 13.2 0.278 + 0.003 + 0.004

Tab.5.8: Endergebnis der Eichung des Mottdetektors
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[Tab.5.5.3] und werden in [Abb.5.8] existierenden Literaturwerten gegeniiberge-
stellt. Die Daten wurden aufgrund der guten Ubereinstimmung zu fritheren Mef-
werten mit diesen gewichtet, so dafl der statistische Fehler verringert wurde. Die
Massenbelegung der Schichtdicken entnehme man [Tab.4.2]. Der auffillig grofie
statistische Fehler der Shermanfunktion der 846A-Folien rithrt daher, daf das
Potentiometer, das die Radposition angibt, in diesem Bereich einen toten Winkel
[Kap.3.3] besitzt, so daB die Folie nicht definiert positioniert werden konnte. Des-
halb wurden mit ihr nur wenige Messungen vorgenommen. Représentativ fiir die
moglichen Naherungsfunktionen wurde die Hyperbel eingezeichnet, da sie iiber
das beste Bestimmtheitsmaf} verfiigt.

Vergleich mit Literaturwerten

Zum Vergleich der Abhéngigkeit der Analysierstarken von der Schichtdicke wur-
den Daten anderer Experimentatoren und Theoretiker eingetragen.

o Wie bereits erwahnt, ermittelt A.Gelrich in Doppelstreuexperimenten die
effektiven Shermanfunktionen von Gold. Er arbeitet bei Energien von 120
keV und 50 keV und interpoliert das Verhéltnis von theoretischer zu ef-
fektiver Analysierstarke. Daraus ergeben sich vier Werte (Sterne) fiir 100
keV, die eine Abweichung von bis zu 15% gegeniiber den hier vorliegenden
Resultaten aufweisen. Dies entspricht einer Reduzierung der in [Kap.4.2.3]
ermittelten Massenbelegungen auf 61%, was recht unwahrscheinlich ist. Al-
lerdings ist die Interpolationsmethode nicht durch Zwischenwerte bestatigt,
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Abb.5.8: Vergleich der effektiven Shermanfunktionen mit den Ergebnissen friiherer
Experimente
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so daf} hier ein Fehler vorliegen kénnte.

e Nur sehr unzureichend gibt eine Monte-Carlo-Simulation von V.Hnizdo
[Hni72] [Kap.2.6] den Verlauf der Daten wieder (gepunktete Linie). Nach
seinen Berechnungen sollten die hier vorliegenden Folien 55% der ange-
gebenen Schichtdicke aufweisen. Allerdings benutzt er auch die reziproke
Asymmetrieabhéngigkeit.

e Dariiber hinaus fanden sich Daten von Gay et al. [Gay92], die zu ihren
Messungen allerdings eine Energieverlustmethode benutzten, so daf die hier
eingetragenen Punkte (maximaler Energieverlust 1.3 keV) nur begrenzt ver-

gleichbar sind (siehe [Kap.5.3]).

o Als Vergleich dienen ebenfalls zwei experimentelle Datenpunkte von P.Naf}
[Nas81], der mit einem sehr &hnlichen Mottdetektor arbeitete. Die Abwei-
chungen betragen etwa 10%.

o Zusidtzlich liegen die analytisch ermittelten Werte von Wegener vor. Er
selbst nahert seine Theorie durch eine Gerade, deren Steigung um 5%
vom Koeffizienten der hier als Ndherungsergebnis vorliegenden Hyperbel
abweicht :

S, 1
S = ~Sy-(1—b-d b=25-—
1+b-d o ( ) A

e Als beste Ubereinstimmung erweisen sich die Shermanfunktionen der Fo-
lien, die sich zuvor im Mottpolarimeter befanden und von K.Aulenbacher
[Aule93] bestimmt wurden.

5.5.4 Messung der Strahlpolarisation

Mit der Eichung des Mottanalysators ist es nun gelungen, die effektive Sherman-
funktion einer jeden Folie zu bestimmen und somit durch Messung der Strahl-
asymmetrie die Polarisation zu berechnen. Fin Vergleich der Messungen mit dem
Mgllerpolarimeter [Blu94], das in der Lage ist, die Polarisation auf der hochener-
getischen Seite (850 MeV) des Beschleunigers zu bestimmen, zeigen eine gute
Ubereinstimmung :

Strahlzeit Mgllerpolarimeter Mottpolarimeter

1.3.94 | [29 £ 5 (stat.) £ 3 (sys.)]% | [34 £ 0.3 (stat.) £ 1%

8.6.94 | [38 + 0.6 (stat.) + 3 (sys.)]% | [40 % 0.35 (stat.) & 1.2]%

Wihrend der ersten Strahlzeit fithrte J.Sromicki [Sro94] eine Mottmessung nach
der ersten Beschleunigerstufe des MAMI (14 MeV) mit Bleifolien durch. Da dies

das erste Experiment dieser Art war, lagen noch keine Analysierstarken der Folien
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vor. Jedoch stehen die gemessenen Resultate mit seinen theoretischen Grundla-
gen im Einklang.

5.5.5 Beispielmessung der Polarisation eines InGaAsP-Kristalls

Abschliefiend wird anhand eines InGaAsP®-Kristalls die Polarisationsabhingig-
keit von der Wellenldnge des Pumplichtes untersucht [Abb.5.9]. Je kleiner die
Differenz zwischen der Lichtenergie und der Energieliicke des Kristalls ist, desto
hoher ist die Polarisation. Gleichzeitig nimmt die Quantenausbeute stark ab, so
daB fiir die Herstellung eines polarisierten Elektronenstrahls an MAMI ein Kom-
promif} zwischen Stromstérke und Polarisationsgrad gefunden werden muf}, da
man in der Lichtleistung beschréankt ist.

Wihrend der Strahlzeit vom 1.3.94 wurde tiber einen Zeitraum von etwa 14 Stun-
den eine absolute Erhohung des Polarisationsgrades von 2% bei gleichzeitigem
Sinken der Quantenausbeute beobachtet. Dieser Effekt zeigte sich auch bei ande-
ren Kristallen. Der Kristall wurde ebenfalls von S.Pliitzer [Plu94] vermessen, der
zu éhnlichen Resultaten gelangte.
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Abb.5.9: Spektrum eines InGaAsP-Kristalls

SDieser stammt aus einer Reihe von Kristallen aus Novosibirsk und trigt die Nummer D5.1.



6 Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit sollte der bereits bestehende Mottanalysator, der sich
in der Strahlfithrung der MAMI-Quelle polarisierter Elektronen befindet, verbes-
sert werden. Mit diesem Polarimeter ist es moglich, die Strahlpolarisation fest-
zustellen. Dabei ist eine moglichst hohe Genauigkeit von groflem Interesse. Die
Funktionsweise beruht auf der Entstehung von Asymmetrieerscheinungen bei der
Streuung der polarisierten Elektronen an Goldfolien (Mott-Streuung). Dabei ist
die Analysierstiarke der Folien von ihrer Dicke abhéngig, so dal man durch un-
terschiedliche Targetdicken eine Extrapolation zur fiktiven Schichtdicke Null vor-
nehmen kann, fiir die der theoretische Zusammenhang zwischen Asymmetrie und
Polarisation nahezu bekannt ist. Die bekannten Fehlerquellen summierten sich zu
einem relativen Gesamtfehler von etwa 5.5%, wobei der grofite Fehler bei der Ka-
librierung des Gerétes durch eben diese Foliendickenextrapolation entstand, da
der Mottanalysator lediglich drei dickere Goldfolien (> 750A) enthielt. Deshalb
wurden in dieser Arbeit Goldfolien im Dickenbereich von 91.5A bis 1034A her-
gestellt. Da diese selbstandig nicht freitragend hergestellt werden kénnen, wurde
ein Kunststoff (Formvar) als Substrat verwendet. Mit der Neukonstruktion eines
Folienrades, das neun unterschiedliche Goldschichten, eine reine Formvarschicht
und einen Leuchtschirm aus Formvar/Zinkblende besitzt, wurde dieser Fehler auf
0.5% verringert, und der Gesamtfehler besitzt einen Endwert von 1.3%. Allerdings
wurde bei der Bestimmung eine instrumentelle Asymmetrie von 3% entdeckt, fiir
die es weder eine eindeutige Erklarung der Entstehung noch der Auswirkung gibt.
Eine weitere Verbesserung der Apparatur lédge also zuerst in der Eliminierung die-
ser instrumentellen Asymmetrie. Sollte dariiber hinaus eine weitere Steigerung
der Genauigkeit von Interesse sein, so wére eine Neukonstruktion des gesamten
Polarimeters unvermeidlich. Dabei wiren groflere Abstdnde der Detektoren vom
Target, sowie eine Anordnung mit Monitorzéhlern Grundvoraussetzungen eines
neuen Mottanalysators.
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