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Zusammenfassung

Es wurden Untersuchungen an reflektiven und transmittiven CsI-Photokathoden durch-
gefithrt. Die Experimente stehen im Zusammenhang mit der Entwicklung eines geeig-
neten Photokonverters fiir den HADES-RICH.

Die Praparierung der diinnschichtigen Proben wurde durch Variation der verschie-
denen Herstellungsparameter optimiert. Als Ausgangsmaterial diente ultrareines und
feuchtigkeitsfreies Csl. Neben der Verdampfung mit einer Elektronenstrahlkanone kam
erstmals die Laserplasma-Abscheidung von Csl zum Einsatz. Zur Vermeidung des fiir
die Photokonversion schidlichen Einflusses von Luftfeuchtigkeit wurden die Proben
unter Vakuum vom Herstellungs- zum Meflort geschleust und anschliefend in einer
feuchtigkeitsfreien No-Handschuhbox gelagert.

Es wurde ein neuer automatisierter Aufbau zur routinemsifligen wellenldngenauf-
gelosten Messung im Bereich des Vakuum-Ultravioletten errichtet. Besondere Auf-
merksamkeit wurde der absoluten Bestimmung des einfallenden Photonenflusses im
interessierenden Wellenldngenbereich A = 120-220 nm gewidmet. Die Verwendung
einer GaAsP-Photodiode mit bekannter, zeitlich stabiler spektraler Empfindlichkeit
ermoglichte erstmals die Angabe verliaBlicher kleiner Fehlerbalken AQ/Q < 2% fiir die
Quanteneffizienzmessungen.

Die genaue Bestimmung der Quanteneffizienzen erfolgte im Radiometrielabor der
Physikalisch-Technischen Bundesanstalt in Berlin an der Synchrotronstrahlungsquelle
BESSY. Der zugingliche Meflbereich wurde erstmals auf Wellenldngen A < 140 nm
ausgedehnt. Die Schwellenenergie fiir die Emission von Photoelektronen aus Csl wurde
aus den Messungen mit Fpg ~ 5.9 eV bestimmt.

Die gemessenen Quanteneffizienzwerte der besten, routineméfig herstellbaren Pro-
ben lagen bei Q ~ 13% fiir A\ = 170 nm. Gegeniiber fritheren Messungen am Institut
sowie publizierten Literaturwerten bedeutet dies etwa einen Verlust um einen Faktor
zwei, was vermutlich auf fehlerhafte Kalibrierungen bei den zitierten Untersuchungen
zuriickzufiihren ist.

Untersuchungen an transmittiven CsI-Schichten zeigten eine ausgepriagte Absorp-
tionsstruktur fiir vakuum-ultraviolettes Licht. Die Eindringtiefe der Strahlung in Csl
wurde mit d. = 11-24 nm im interessierenden Wellenldngenbereich bestimmt.

Ein direkter Vergleich mit Proben die am CERN hergestellt wurden ergab eine
weitgehende Ubereinstimmung mit den Quanteneffizienzen unserer Proben. Fiir den
HADES-RICH sind nach gegenwértigem Status quo zur Erfiilllung der Anforderungen
weitere Anstrengungen zur Steigerung der Quanteneffizienz erforderlich. Die Suche
nach moglichen alternativen Materialien wurde durch Experimente an GaAs und GaN
begonnen.
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Kapitel 1

Einfiihrung

1.1 Der HADES-RICH

Das Institut E12 des Physik-Departments der Technischen Universitdt Miinchen
beteiligt sich an der HADES!-Kollaboration zum Aufbau eines Spektrometers
fiir die Detektion von Leptonenpaaren bei Schwerionenstoflen am Schwerionen-
beschleuniger SIS? bei der GSI? in Darmstadt. Die vorliegende Arbeit entstand
im Rahmen dieses Projektes.

Physikalisches Ziel des HADES-Experiments [HAD93] ist die Erlangung von
Erkenntnissen iiber die Zustandsgleichung heifler dichter hadronischer Materie.
Dazu sollen zentrale Kollisionen von Goldkernen mit einer kinetischen Energie
von 1 A-GeV untersucht werden, bei welchen die Kernmaterie auf das zwei- bis
dreifache ihrer normalen Dichte komprimiert wird. Als geeignete Sonden dienen
leichte Vektormesonen (p, w, ®), die u.a. mit einem Verzweigungsverhéltnis von
107%-107% in Leptonenpaare zerfallen kénnen. Diese Paare sowie das Dilepton-
Kontinuum in heifler dichter hadronischer Materie gilt es nachzuweisen.

Der Detektor zur Identifizierung der Leptonenpaare muf folgenden Anforde-
rungen geniigen:

e Der Nachweis mufl ortsaufgelost erfolgen, damit man Informationen iiber
die Leptonenbahnen erhélt.

e Der Detektor mufl groBflichig (ca. 1.5 m?) sein, um einen méglichst grofien
Raumwinkel zu erfassen.

e Der Detektor mufl hadronenblind sein, da in der Umgebung zentraler Schwer-
ionenstofle gemessen wird.

e Der Nachweis muf} schnell erfolgen, damit hohe Raten verarbeitet werden
koénnen.

!High-Acceptance Di-Electron Spectrometer
2SchwerlonenSynchrotron
3Gesellschaft fiir Schwerlonenforschung



Zur Erfilllung dieser Anforderungen bietet sich der Einsatz eines ringabbil-
denden Cerenkov-Detektors (RICH?) an: Die Leptonen erzeugen entlang ihrer
Flugbahn in einem Gasradiator Cerenkov-Licht. Mittels eines geeigneten fo-
kussierenden Spiegels wird der Strahlungskegel ringférmig auf einen Photonen-
detektor abgebildet. Die besondere Schwierigkeit liegt darin, die wenigen im
vakuum-ultravioletten Wellenlédngenbereich (VUV) erzeugten Photonen mit ho-
her Effizienz nachzuweisen.

Bei den im Einsatz befindlichen groflen RICH-Detektoren wie z.B. dem
DELPHI-RICH am CERN besteht der Photonendetektor aus einer Vieldraht-
kammer, deren Zihlgas photosensitiver TMAE®-Dampf beigemengt ist. Bei sol-
chen Zéhlern werden aber aufgrund der grofien Absorptionslinge des TMAE-
Dampfes (lgpsorp = 2 cm bei Zimmertemperatur) die Photoelektronen in deutlich
unterschiedlichen Absténden zur Verstiarkungsdrahtebene erzeugt. Die erheblich
unterschiedlichen Driftzeiten der zu einem Ereignis gehérenden Photoelektronen
fiihren zu einer Beschrinkung der maximal verarbeitbaren Rate auf etwa 10* Er-
eignisse pro Sekunde. Das HADES-Projekt ist jedoch fiir etwa 10° Ereignisse
pro Sekunde konzipiert. Die Verarbeitungsrate von TMAE-Zahlern 148t sich im
Prinzip durch Heizen des Detektors auf 60-70°C auf knapp diesen Wert stei-
gern, weil dadurch die Absorptionsldange und somit die Differenz der Driftzeiten
um den Faktor vier verringert wird. Der damit verbundene Aufwand ist aber
sehr grof}, da sich die grofflachige Konstruktion mit Materialien unterschiedli-
cher Warmeausdehnungskoeffizienten wegen der erforderlichen Genauigkeit der
Justierung nicht verformen darf. Eine nicht zu unterschitzende Rolle spielen
auch die Handhabungsprobleme, die das mit O, stark exotherm reagierende und
auflerst korrosive TMAE aufwirft.

Im Unterschied zu TMAE-Zihlern bieten Photonendetektoren, die diinne fe-
ste Photokonverter mit einem gasférmigen Photoelektronen-Vervielfacher kom-
binieren, den Vorteil geringerer Driftzeitunterschiede und damit hoher verarbeit-
barer Ereignisraten. In diesem Zusammenhang fithrten die Verdffentlichungen
von Séguinot et al. [SEG90] und Dangendorf et al. [DAN9OQ] seit 1990 zu wach-
sendem Interesse am Material Césiumiodid (CsI). Nach Vorarbeiten an unserem
Institut [MONO93] wurde daher fiir den Photonendetektor im HADES-RICH CsI
als Photokonverter vorgesehen.

Abbildung 1.1 zeigt den schematischen Aufbau des geplanten HADES-RICH.
Die Leptonen erzeugen im Gasradiator Cerenkov-Licht. Da Cerenkov-Strahlung
erst ab einer durch den Brechungsindex des Radiatorgases C,Fiy bestimmten
Schwellengeschwindigkeit der geladenen Teilchen emittiert wird (siehe 5.5), ist
der Detektor hadronenblind. Uber einen MgF,-versiegelten Aluminiumspiegel
wird der Strahlungskegel auf den 1.5 m? grofien Photonendetektor (siche Ab-

4Ring-Imaging CHerenkov Detector
STetrakis(dimethylamino)-ethylen



bildung 1.2) abgebildet. Ein Eintrittsfenster aus CaFy trennt das Radiatorgas
vom Zihlgas CH, (Methan) der Vieldrahtkammer. Die Kathode der Kammer ist
mit dem photosensitiven Csl beschichtet. Zur Ortsauflosung ist sie in ca. 40.000
einzelne Rechtecke (sog. Pads) segmentiert, die individuell ausgelesen werden
koénnen.

VUV-Spiegel

Photonen- CaF,-Fenster

detektor

N AR A
518 |8 I§ N
] Strahl
Au-Target
Ring

Gasradiator C,F,,

<

Abbildung 1.1: Schematischer Aufbau des HADES-RICH (MafBlangaben in mm). Néhe-
re Erlduterungen finden sich im Text.

Wiéhrend CslI als VUV-Photokonverter im Vakuum in Photomultipliern weit
verbreitet ist, stellt der Einsatz in gasformigen Elektronenvervielfachern eine
neuartige Anwendung dar. Ein wesentlicher Parameter fiir die Verwendung von
Csl im HADES-RICH ist die Quanteneffizienz des Materials, also die Effizienz
der Umwandlung der einfallende Photonen in freie Photoelektronen. Um die
Cerenkov-Ringe mit hinreichender Wirksamkeit identifizieren zu kénnen, ist eine
Mindestanzahl von 12 nachgewiesenen Photonen je Ring erforderlich [MUN95a].
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Abbildung 1.2: Querschnitt durch den Photonendetektor im HADES-RICH.

Im folgenden wird kurz ein Modell zur Beschreibung der photoneninduzierten
Elektronenemission vorgestellt, ehe ausgehend von bisherigen Untersuchungen an
Csl die Zielsetzungen dieser Arbeit definiert werden.

1.2 Modell zur Beschreibung der
Photoelektronenemission

Um aus einem Festkorper Photoelektronen extrahieren zu kénnen, mufl im Prin-
zip ein dreistufiger Prozef3 ablaufen: Im ersten Schritt wird ein Elektron im
Festkorper durch Absorption eines Photons angeregt, im zweiten diffundiert es
zur Oberfliche und im dritten verlift es den Festkorper durch Uberwindung der
Oberflachenbarriere [SOM6S].

Metalle zeigen i.a. eine hohe Lichtreflexion, sodal die Photonen nur schwer
iitberhaupt in das Material gelangen konnen. Gelingt es dennoch im Material ein
Photoelektron zu erzeugen, so geht es meist durch inelastische St683e mit anderen
Elektronen des Leitungsbandes verloren. Die erreichbare Quanteneffizienz von
Metallen liegt deshalb mit typischerweise 0.01-0.1% sehr niedrig.

Anders verhilt es sich bei Isolatoren und Halbleitern. Abbildung 1.3 zeigt
die energetischen Verhiltnisse in einem vereinfachten Bandermodell. Nur we-
nige Photonen werden an der Oberfliche reflektiert. Die meisten gelangen in
den Festkorper und konnen bei ausreichender Energie hv ein Elektron aus dem
Valenzband iiber die Bandliicke Eg ins Leitungsband anregen. Falls dieses
kaum mit Ladungstragern besetzt ist, kann das Photoelektron im wesentlichen



nur quasielastisch an Phononen streuen, sodafl es mit hoher Wahrscheinlich-
keit die Oberflache erreicht. Dort mufl noch die Oberflichenbarriere, die sog.
Elektronenaffinitéit E,, iiberwunden werden. Die Schwellenenergie Epg fiir die
Photoelektronenemission ist also gegeben durch

Epp=FEg+Ey, . (1.1)

- Vakuumniveau

r —¢EA / Unterkante

A Leitungsband

- - ________ Fermi-Niveau

_____________ Oberkante
Valenzband

Abbildung 1.3: Idealisiertes Energiebdndermodell eines isolierenden oder halbleitenden
Photoelektronenemitters [SOM68]. Der Einflufl der Zustandsdichte auf die Béanderform
wird in der Darstellung nicht beriicksichtigt.

Die Quanteneffizienzen von Isolatoren und Halbleitern kénnen wegen der ge-
ringen Verlustwahrscheinlichkeit beim Diffusionsprozef§ der Photoelektronen im
Material Werte im Bereich einiger bis einiger zehn Prozent erreichen. Vorausset-
zung ist allerdings eine hohe Reinheit des Materials, da sonst Photoelektronen
durch Streuung an Gitterfehlern verloren gehen kénnen.

Als exzellente Photoelektronenemitter gelten die Iodide der Alkalimetalle.
Sie haben eine kleine Oberflaichenbarriere E4 < 1.5 eV bei einer Bandliicke
Eq¢ =~ 6 eV [SOM68]. Besonders giinstig sind die Eigenschaften von Csl. In der
Literatur werden die relevanten Energien mit Fg = 6.2-6.3 eV und £y, = 0.1 eV
angegeben [SOM68, POOT75] (vgl. aber mit den Resultaten in 5.4.3).

1.3 Motivation

Vor Beginn des HADES-Projektes wurden am Institut Quanteneffizienzen von
Csl-Proben gemessen [MON93, GER93|. Dabei wurden die in der Literatur pu-
blizierten Werte von Séguinot et al. [SEG90| prinzipiell bestétigt. Abbildung 1.4
zeigt einen Vergleich dieser Untersuchungen.
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Abbildung 1.4: Vergleich fritherer Quanteneffizienzmessungen an Csl. Dargestellt sind
die Ergebnisse von Séguinot et al. [SEG90] sowie zweier Mefireihen an unserem Institut
aus dem Jahre 1993 [MON93, GER93].

Beim Test des Prototyp-Detektors fiir den HADES-RICH Anfang 1995 erga-
ben sich jedoch aus der Nachweiseffizienz des Photonendetektors Anhaltspunkte
fiir eine um etwa den Faktor zwei niedrigere Quanteneffizienz des CsI [GER95].
Diese Hinweise verdichteten sich durch vollig unabhéngige Experimente mit Csl-
beschichteten VUV-sensitiven Mikrostreifen-Gasdetektoren [STO95]. Als Ursa-
che fiir die Diskrepanz zu den Ergebnissen der vorherigen Quanteneffizienzmes-
sungen wurde ein Kalibrationsfehler der zur Bestimmung des einfallenden Pho-
tonenflusses verwendeten fensterlosen Silizium-Diode vermutet. Die zum Teil
erheblichen Unterschiede zwischen den verschiedenen in der Literatur veroffent-
lichten Quanteneffizienzwerte von Csl [SEG90, AND92, BRE94, LU94| lieferten
weitere Belege fiir VUV-Kalibrationsprobleme bei der quantitativen Bestimmung
der Photokonversionseigenschaften des Materials.

Da die Quanteneffizenz von Csl einen zentralen Parameter fiir die Realisierung
des HADES-RICH darstellt und die bisherigen Untersuchungen &uflerst wider-
spriichlich waren, wurden im Rahmen dieser Arbeit Anstrengungen zur genauen
Bestimmung der Quanteneffizienz sowie zur quantitativen Erfassung des Alte-
rungsverhaltens von Csl-Photokonvertern unternommen. Die Hauptziele waren

dabei



e die Optimierung des Herstellungsverfahrens der Schichten und ihrer Be-
handlung nach der Praparierung,

e der Aufbau eines automatisierten und routineméfig einsetzbaren Expe-
rimentierplatzes zur wellenlangenaufgelosten Messung im interessierenden

Bereich A = 120-220 nm und

e die Entwicklung eines zuverlédssigen Referenzverfahrens zur Absolutbestim-
mung der Werte mit geringen Unsicherheiten.

Neben den fiir den HADES-RICH vorgesehenen reflektiven Photokathoden
wurden auch transmittive CsI-Schichten untersucht, da hieraus Aufschliisse iiber
die die Photokonversion bestimmenden Materialeigenschaften zu erhalten sind.

Kapitel 2 befafit sich mit der Herstellung der Proben. Das Referenzverfahren
wird in Kapitel 3 vorgestellt. In Kapitel 4 erfolgt eine Beschreibung der Ver-
suchsaufbauten. Die Ergebnisse der Messungen an reflektiven und an transmit-
tiven Photokathoden werden in den Kapiteln 5 bzw. 6 vorgestellt und diskutiert.



Kapitel 2

Herstellung der Proben

2.1 Grundsitzliche Uberlegungen zur
Herstellung von CsI-Schichten

Fiir die Verwendung von Csl als Photokonverter ist die Herstellung moglichst
reiner und homogener Schichten von grundlegender Bedeutung. Je geringer der
Fehlstellengehalt ist, desto stidrker wird die inelastische Streuung der im Ma-
terial erzeugten Photoelektronen an Gitterfehlern unterdriickt und mithin ihr
Austreten aus der Schicht erleichtert; eine Minimierung der Zahl an Leerstel-
len erschwert die Diffusion von adsorbierten Wasserdampf in das Material (vgl.
5.2.1). Beide Phidnomene wirken sich wesentlich auf die erreichbare Quanten-
effizienz aus. Deshalb sind die geeignete Wahl und die Optimierung des Her-
stellungsverfahrens zentrale Anliegen im Rahmen dieses Projektes. Im folgenden
werden die verschiedenen Methoden diskutiert.

Homogene Csl-Einkristalle stellen die reinste Form des Materials dar. Wegen
ihres hohen spezifischen Widerstands p ~ 101° Q-cm [ZEI95, STO95] diirften sie
jedoch fiir einen Einsatz als Photokathoden in einem Gaszéhler unter hoher Ein-
fallsrate nur wenige Hundert nm dick sein: Die entnommenen Photoelektronen
miissen nachgeliefert und die Ladungen der bei der Gasverstirkung entstehenden
positiven Ionen ausgeglichen werden, damit sich der Kristall nicht auflidt und
eine weitere Photoelektronenemission durch die Erhéhung der Austrittsarbeit
erschwert wird. Leider lassen sich die Einkristalle nicht auf derart geringe Dicken
schneiden, sodaf} ihre Verwendung ausscheidet.

Fiir die Herstellung von CsI-Photokathoden ist folglich die Aufbringung diin-
ner Schichten auf ein leitendes Substrat erforderlich. Der Leiter dient dabei zur
Kontaktierung des Csl. Die maximal zuléssige Schichtdicke héngt von der Ereig-
nisrate ab. Verschiedene Methoden der Herstellung diinner Schichten kommen
in Frage:

e Joulesche Verdampfung (Verdampfung infolge Wérmezufuhr durch elektri-
sche Widerstandsheizung)



e Elektronenstrahl-Verdampfung (Verdampfung infolge Wérmezufuhr durch
Oberflichenbeschufl mittels einer Elektronenstrahlkanone)

e Sputtern (Zerstdubung durch Ionenstrahlbeschuf)

e Laserplasma-Abscheidung (Abscheidung aus einem durch Laserbeschufl
erzeugten heiflen Plasma)

Die Verdampfung von Csl im Hochvakuum aus einem widerstandsgeheizten
Schiffchen aus Molybdén oder Wolfram stellt die am weitesten verbreitete Metho-
de dar. Sie wird von fast allen aus der Literatur bekannten Gruppen eingesetzt
[SEG90, AND92, BRA93, LU94, RD94|. Die Temperatur des Schiffchens be-
tragt typischerweise 7' ~ 1000°C [MAI95¢|, die des CslI liegt jedoch wegen der
fiir Dielektrika typischen geringen Warmeleitfahigkeit unter der Schmelztempe-
ratur Tsepme, = 626°C [HCP94|. Die Abtragung erfolgt demnach von festem
Csl als Sublimationsproze. In Abbildung 2.1 ist die Dampfdruckkurve von Csl
dargestellt.
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Abbildung 2.1: Dampfdruckkurve von Csl (entnommen aus [MAI95al).

Das Verfahren ist allerdings mit gewissen Nachteilen behaftet [MAI95a]. An-
gesichts einer Dissoziationsenergie des Csl von ca. 4.3 eV [CIC73], der das thermi-
sche Energiediquivalent einiger zehntausend °C entspricht, ist zwar die Moglich-
keit eines thermischen Aufbrechens von Bindungen im Quellmaterial bei der vor-
handenen Temperatur nicht gegeben. Jedoch kann es an den Kontaktstellen des
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Csl mit dem Schiffchen zu Reaktionen mit den heiflen Metallwénden kommen.
Dies bedeutet die Gefahr einer katalytischen Dissoziation von CsI-Molekiilen.

Des weiteren schweben wahrend des Aufdampfprozesses z.T. noch feste Csl-
Kliimpchen im Schiffchen auf umgebendem CsI-Dampf und werden so von der
Warmequelle isoliert. Erst nach Entweichen des Dampfes konnen sie auf das
heile Schiffchen zuriicksinken. Die Verdampfung erfolgt daher unstetig als oszil-
lierender Vorgang.

Schliefflich kann die Oberseite der CsI-Kliimpchen, welche dem Substrat zu-
gewendet ist, aufgrund der erwéihnten geringen Warmeleitfahigkeit des Csl nicht
heifl werden. Die Verdampfung findet also nur an der Unterseite statt. Das
bedeutet, dal es fiir verdampfte CsI-Molekiile keinen direkten Weg von ihrem
Ursprungsort zum Substrat gibt, sondern Reflexionen an den Wéanden des Schiff-
chens notig sind. Mithin besteht die Gefahr einer inhomogenen Dickeverteilung
des auf dem Substrat abgelagerten diinnen Films, da die Kliimpchen bestimmte
Zielbereiche abschatten konnen.

Beim Sputtern mit niedriger Rate handelt es sich um ein dampfdruckun-
abhéngiges Verfahren, bei dem das Material durch Ionenstrahlbeschufl zerstaubt
und CsI-Molekiile oder -Cluster abgetragen werden. Dadurch kénnen die fiir die
thermische Verdampfung charakteristischen Nachteile umgangen werden. Jedoch
ist auch diese Herstellungsmethode problematisch [MAI95a]. Die Oberfldche des
Sputtertargets mufl ndmlich die Energie auftreffender Ionen absorbieren, ohne
sie — infolge der geringen thermischen Leitfihigkeit — ausreichend abgeben zu
konnen. Die Oberseite kann sich dadurch so stark erhitzen, dafi der Dampfdruck
unerwiinschterweise zur Abscheidung beitrdgt. Dieser Effekt 148t sich nur bei
sehr kleiner Sputterrate vernachléssigen. Dann aber ist die Reaktion des auf-
zubringenden Csl-Filmes mit dem Restgas und insbesondere mit Os-, No- und
H,O-Verunreinigungen des Sputtergases zu hoch und die Eigenschaften des Pho-
tokonverters werden beeintrachtigt.

Aufgrund der genannten Nachteile der Jouleschen Verdampfung und des Sput-
terns wurden fiir die vorliegende Arbeit die Verdampfung mit einer Elektro-
nenstrahlkanone sowie erstmals die Laserplasma-Abscheidung zur Herstellung
diinner CsI-Schichten herangezogen. Ehe in den folgenden Unterkapiteln diese
beiden Methoden detailliert vorgestellt werden, sei noch kurz eine grundsétzliche
Uberlegung zur Charakterisierung der Schichtdicke diinner Filme dargelegt.

In der vorliegenden Arbeit erfolgen samtliche Angaben von Schichtdicken als
Massenbelegung pro Fliche (p - d) [ug/cm?] und nicht in Form einer Léngenein-
heit (z.B. [nm]). Dies begriindet sich durch die Methode der Bestimmung der
Substratbelegung mittels eines Schwingquarzes (siehe 2.2) und den Umstand,
daB8 man fiir eine Umrechnung dieser Angabe in eine Lange (bzw. Dicke) die
Dichte des abgelagerten polykristallinen Csl-Filmes benotigt. Diese ist jedoch
nicht mit Bestimmtheit bekannt und kann nur spekulativ als die eines soliden
Csl-Einkristalles angenommen werden. Auflerdem unterstellt man bei einem sol-
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chen Vorgehen stillschweigend eine vollig homogene Substratbelegung. Gerade
fiir diinne Schichten trifft dies aber keineswegs immer zu (siehe Untersuchungen
in [MON93]). Zum Vergleich mit den géngigen Literaturangaben fiir die Schicht-
dicke d in nm geht man von der monokristallinen CsI-Dichte py,;; =4.5 g/cm?
[HCP94] aus:

_(p-d)

Damit erhédlt man in praktischen Einheiten die Faustformel

d [nm] ~ 2.2 (p-d) [pg/cm’]. (2.2)

2.2 Verdampfung mit der
Elektronenstrahlkanone

Die Verdampfung von CsI mittels des Energieiibertrags durch Elektronenbeschufl
bietet eine ganze Reihe von Vorteilen und dient als Standardverfahren zur Her-
stellung diinner Photokonverterschichten am Targetlabor des Instituts. Zur Op-
timierung dieser Methode wurde eine Reihe von Anstrengungen unternommen.

Bereits die bestmogliche Wahl des Csl-Ausgangsmaterials spielt eine nicht zu
unterschétzende Rolle. Géngige Produkte weisen in der Regel einen nennenswer-
ten Verunreinigungsgrad auf und werden in einfachen Plastikgefdfien ausgeliefert,
sodafl sich das Csl als hygroskopisches Material mit Wasserdampf aus der Luft
vollsaugen kann. Bei der vorliegenden Arbeit wurde dagegen erstmals fiir die
Herstellung von Photokathoden duflerst verunreinigungsarmes Csl der Fa. An-
derson Physics Laboratories (Urbana, IL, USA) verwendet. Dieses wird von der
Industrie zur Optimierung der Lebensdauer von halogenidhaltigen Metalldampf-
lampen herangezogen [ULL94| und durch ein hochentwickeltes Spezialverfahren
aus den reinen Elementen synthetisiert [APL81]|. Das CsI wird in Form zahlrei-
cher kleiner Kiigelchen in einem abgeschlossenen Quarzglasréhrchen unter Ar-
gonatmosphére geliefert. Der garantierte totale Verunreinigungsgrad liegt nach
Firmenangaben unter 10 ppm [APL94|. Die Ampullen wurden in einer Stickstoft-
Handschuhbox bei einem Wasserdampf- bzw. Sauerstoffgehalt von weniger als
1 ppm aufgebrochen, das Material entnommen und auflerhalb der Box in einem
VakuumpreBwerkzeug mit einer Kraft F' =~ 500 kN zu Pillen von 25 mm Durch-
messer und 8 mm Hohe geformt. Diese Pillen dienten dann als Quellmaterial fiir
den Verdampfungsprozes.

Abbildung 2.2 zeigt den schematischen Aufbau der Aufdampfanlage. Zahl-
reiche Details der Beschreibung sind [MAI95a] entnommen.

Das Gehéuse besteht aus einer Edelstahlglocke von etwa 45 cm Durchmesser
und 75 cm Hohe. Das Volumen 148t sich mittels einer Kryopumpe auf Driicke
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Abbildung 2.2: Schematische Darstellung der Aufdampfanlage zur Erzeugung diinner
Csl-Schichten mit der Elektronenstrahlkanone.

p ~ 1075-1075 Pa evakuieren. Die Verwendung einer Kryopumpe zielt dabei auf
eine Maximierung speziell des Saugvermégens fiir Wasserdampf (= 4600 1/s) ab.

Als Substrate dienen polierte Edelstahlplittchen (V2A) von 20x20 mm?
Fliache, die vor ihrer Verwendung mit Azeton und destilliertem Reinstwasser
sorgfiltig gesdubert werden. Jeweils drei solche Pléattchen konnen an der Schub-
stange einer balggedichteten Vakuumschiebedurchfithrung montiert werden.
Samtliche Teile dieser Vakuumschleuse (Abbildung 2.3), die an der Glocke fest-
geflanscht wird, sind aus Edelstahl gefertigt. Der Substrathalter wird zentral
in einem Abstand von etwa 15 cm iiber der Csl-Pille positioniert. Nach dem
Abpumpen des Aufbaus dient die Strahlungswérme einer Halogenlampe zum
Ausheizen des Substrathalters bei 200°C. Dieser zwei- bis dreistiindige Prozef}
bewirkt die Desorption restlicher Verunreinigungen von den Edelstahlplattchen,
ermoglicht somit ein besseres Haften der verdampften CsI-Molekiile auf dem
Substrat und verhindert, dafl Fremdatome und -molekiile vom Substrat in den
Csl-Film diffundieren kénnen.
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Abbildung 2.3: Vakuumschleuse mit Substrathalter fiir drei Proben. Die Schleuse
kann direkt an der Aufdampfanlage, an der Meflkammer und an der Handschuhbox
festgeflanscht werden.

Die Elektronenstrahlquelle wird mit einer Beschleunigungsspannung von 5 kV
betrieben. Eine 270°-Magnetablenkung fithrt den Strahl auf die Oberfliche der
Csl-Pille. Dabei wird dieser zugleich defokussiert. Dies vermindert die Leistungs-
dichte und beschrénkt somit bei den gegebenen geometrischen Verhiltnissen die
lokale Temperatur am Auftreffort auf 7' ~ 530°C. Die grofiflichige Abtragung
ermoglicht die Realisierung gentiigend hoher Verdampfungsraten. Der Kupfertie-
gel, in dem sich die Pille befindet, wird wassergekiihlt, um chemische Reaktionen
zwischen Tiegelmaterial und Csl zu behindern. Dies unterdriickt die Moglich-
keit eines katalytischen Aufbrechens von Césium-lod-Bindungen. Wahrend des
Abscheideprozesses wird der Elektronenstrahl durch ein elektrisches Ablenkver-
fahren iiber die Oberfliche der Pille gefiihrt. Der wesentliche Nutzen liegt darin,
das Material gleichméflig abzutragen und Kraterbildung, die eine homogene Be-
legung des Substrates mit CsI durch Abschattung gefahrdet, zu verhindern.

Die Leistung der Substratheizung kann wihrend des Herstellungsprozesses
variiert werden, um so einen Einflul der Substrattemperatur bei der Bedamp-
fung auf die Eigenschaften der CsI-Schicht zu untersuchen (vgl. 5.3 und 5.4).
Aufdampfrate und erreichte Schichtdicke werden durch die Verstimmung der Re-
sonanzfrequenz eines mitbedampften Schwingquarzes gemessen (siche [MAI95b]).
Die Rate kann variiert und im Hinblick auf die Eigenschaften des CsI-Films op-
timiert werden (vgl. 5.1.1). Die Standardschichtdicke betrug fiir alle reflektiven
Photokathoden (p - d) ~ 200 pg/cm?. Bei dieser Massenbelegung ist ein Einfluf3
der Schichtdicke auf die Quantenausbeute ausgeschlossen (siche 6.1.2).
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Als wesentliche methodische Verbesserung gegeniiber fritheren Experimenten
wurde das Schleusen der bedampften Proben vom Herstellungsort zum Mefauf-
bau unter Hochvakuum realisiert. Der Substrathalter wird dazu an der Schub-
stange in ein Rohrstiick zuriickgezogen, welches sich mittels eines Schiebeven-
tils abschliefen 148t (siche Abbildung 2.3). Erst dann wird die Glocke wieder
beliiftet, der evakuierte Substratschieber kann abgenommen und zum Mefiplatz
oder zur Handschuhbox gebracht und dort angeflanscht werden. Dadurch ist
gewihrleistet, dafl zwischen Probenherstellung und -messung auch keine noch
so kurze Wechselwirkung mit dem Wasserdampf der Raumluft stattfindet. Eine
solche konnte die Resultate in nicht reproduzierbarer Weise beeintrachtigen und
eine gezielte Optimierung der Aufdampfparameter unmoglich machen.

Die Verdampfung von Csl aus einem wassergekiihlten Tiegel mit dem Elek-
tronenstrahl und speziell das hier beschriebene Vorgehen haben also alle Vorteile,
um hochwertige CsI-Schichten zu produzieren:

e Das Ausgangsmaterial ist duflerst rein.

e Das Csl kann behutsam von einer ebenen Oberfliche verdampft werden,
d.h. keine Abschattungseffekte gefihrden die Dickenhomogenitét.

e Das Aufbrechen von Csl-Bindungen ist unwahrscheinlich, da der Ener-
gieiibertrag direkt in Verdampfungsenergie umgewandelt wird und keine
heiflen Kontaktstellen mit dem Tiegelmaterial entstehen.

e Die Schichten kénnen ohne Qualitéitsverlust zum Mefplatz transferiert wer-
den.

2.3 Laserplasma-Abscheidung

Das dampfdruckunabhéngige Verfahren zur Erzeugung diinner Schichten durch
Abscheidung des Quellmaterials aus einem durch Laserbeschufl erzeugten hei-
Ben Plasma wurde urspriinglich fiir die Produktion diinner Kohlenstoffolien ent-
wickelt [DOL90, DOL93]. Derartige Folien dienen zur Ionenumladung in Tandem-
Van de Graff-Beschleunigern. Die neue Depositionstechnik erméglicht dabei ge-
geniiber den anderen bekannten Methoden eine weitere Steigerung der Schichtho-
mogenitidt. Im Falle des Kohlenstoffs wurden zudem hohere Dichten als die von
Graphit beobachtet.

Fiir die vorliegende Arbeit wurde die Laserplasma-Abscheidung erstmals zur
Herstellung von Csl-Photokathoden verwendet. Ihr Einsatz ist durch folgende
Uberlegungen motiviert:

e Beim Niederschlag auf dem Substrat konnte dhnlich wie beim Kohlenstoff
eine deutlich homogenere Schicht mit weniger Korngrenzen und héherer
Dichte entstehen.
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e Ein verkleinerter Leerstellengehalt wiirde die negativen Auswirkungen ad-
sorbierten Wasserdampfes verringern, da die H,O-Molekiile schlechter in
die Schicht diffundieren kénnten.

e Eine Minimierung des Fehlstellengehaltes wiirde die mittlere freie Weglénge
der im Material erzeugten Photoelektronen vergréfiern, da weniger Streu-
ungen an Gitterfehlern méglich wiren. Photoelektronen kénnten daher aus
groflerer Tiefe extrahiert werden.

e Eine geringere Rauhigkeit des CsI-Filmes konnte die Verlustwahrscheinlich-
keit einfallender Photonen durch Reflexion an der Oberfliche reduzieren,
da diese vom lokalen Einfallswinkel abhéngt [RD95].

Der prinzipielle Aufbau der Laserplasma-Apparatur ist in Abbildung 2.4 dar-
gestellt. Eine Duranglasgefafl von 20 cm Durchmesser und 40 cm Hohe wird
mittels einer Kryopumpe auf p ~ 107¢ Pa abgepumpt. Durch eine Laseroptik
wird der Lichtstrahl eines Nd-YAG-Lasers nach Umlenkung mittels eines Gold-
spiegels auf die Csl-Pille fokussiert. Diese ist von gleicher Beschaffenheit wie
in 2.2 beschrieben. An ihrer Oberfliche entsteht ein heifles Cs™-I"-Plasma mit
einer mittleren Ionenenergie von einigen 10 eV. Im Gegensatz zu thermischen
Verfahren werden dabei anstelle von Molekiilen — oder gar Materialclustern —
stets einzelne Ionen abgeltst, welche mit hohen kinetischen Energien auf das
Substrat treffen, wo sich das Csl wieder bildet. Zur Vermeidung von Kraterbil-
dung und Abschattungseffekten wird die CsI-Pille mittels eines x-y-Tisches von
Hand im Laserstrahl bewegt. Der Laser erzeugt bei einer Pulsdauer von 10 ns
eine Leistungsdichte von mehreren GW/cm?. Eine Repetitionsrate von 50 Hz
ist fest eingestellt. Als Substrattréager dient dieselbe Vakuumschleuse wie beim
Elektronenstrahlverfahren. Depositionsrate und Schichtdicke werden wieder mit
einem Schwingquarz gemessen. Anders als im Rezipienten fiir die Verdampfung
mittels Elektronenstrahl ist eine Strahlungsheizung fiir die Substrate bei diesem
Aufbau derzeit nicht vorhanden.

Mit der Laserplasma-Abscheidung wurden bisher zwei Chargen® von je drei
Proben der Schichtdicke (p - d) &~ 80 pg/cm? hergestellt. Weitere Schritte zur
Optimierung der ProzeBparameter sind beabsichtigt und befinden sich gerade in
Vorbereitung.

!Der Begriff Charge bezeichnet einen Satz von gemeinsam hergestellten Proben.
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Abbildung 2.4: Schematische Darstellung der Anlage zur Abscheidung von Csl mit
dem Laserplasma-Verfahren.
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Kapitel 3

Das Referenzverfahren

3.1 Photonenflullbestimmung im VUV-Bereich

Das Hauptanliegen bei der Untersuchung von CsI als Photokonverter ist die
zuverlassige und genaue Messung der Quanteneffizienz der photoneninduzierten
Elektronenemission:

Zahl der austretenden Photoelektronen

Zahl der einfallenden Photonen

Quanteneflizienz := (3.1)

Dazu ist neben der Messung der austretenden Photoelektronen also eine ge-
naue Kenntnis des einfallenden Photonenflusses erforderlich. Die absolute Be-
stimmung des Photonenflusses erweist sich im interessierenden Wellenldngenbe-
reich 120 nm < X\ < 220 nm als zentrales experimentelles Problem.

Wihrend im infraroten und sichtbaren Wellenldngenbereich durchstimmbare
Laser nach Kalibrierung an einem Bolometer als starke und stabile geeichte Licht-
quellen zur Verfiigung stehen, gibt es im VUV bislang keine Primérstandard-
quellen!. Sowohl die VUV-Strahlung eines Elektronen-Synchrotrons als auch
die géngiger Gasentladungs-Lampen sind zeitabhédngigen Verdnderungen unter-
worfen. Man ist somit darauf angewiesen, den Photonenflufl mittels kalibrierter
Referenzdetektoren wahrend des Experiments wiederholt zu messen.

Eine aus der Literatur bekannte und weitverbreitete Methode beruht auf der
Zugrundelegung der als bekannt vorausgesetzten Quanteneffizienz von TMAE-
Dampf als Referenz [SEG90, AND92]. Dazu vergleicht man den Photostrom
von den Csl-Proben mit demjenigen, den der in die MeBkammer eingebrachte
TMAE-Dampf liefert. Ein Problem besteht aber darin, daf§ die Daten fiir die als
Referenz verwendete Quanteneffizienz von TMAE-Dampf in der Literatur um bis
zu 20% differieren [BRE94]. Die Handhabung des Verfahrens ist dariiber hinaus
mit erheblichen Schwierigkeiten verkniipft. So hingt die Quantenausbeute emp-
findlich vom Reinheitsgrad und Partialdruck des TMAE ab. Auch besteht die
Gefahr einer Verfilschung der Meflergebnisse durch adsorbierte TMAE-Filme,

1Zur Zeit laufen allerdings Bemiihungen zur Entwicklung eines VUV-Primirstandards, der
auf der Anregung von Edelgasexzimeren durch 20keV-Elektronen beruht [ULR95].
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welche auf optischen Elementen wie Spiegeln oder Eintrittsfenstern zusétzliche
Absorption des VUV-Lichtes und auf den Csl-Schichten eine Verdnderung der
Emissionseigenschaften bewirken konnen [SEG90, AND92, BRA93|. Der Genau-
igkeit des Verfahrens sind mithin deutlich Grenzen gesetzt.

Ebenfalls problematisch ist die Verwendung kommerzieller Photomultiplier
als Referenzstandard. Obwohl diese von den Herstellern individuell kalibriert
werden, erweisen sich die Sensitivitdtskurven sowohl qualitativ (d.h. im spektra-
len Verlauf) als auch quantitativ (bis zu einem Faktor 2.5) als falsch [BRE94].
Dieses Problem tritt insbesondere bei sog. ,,head-on“-Multipliern in Erscheinung,
deren Photokathoden im transmittiven Modus betrieben werden und deshalb be-
sonders stark von Materialinhomogenitaten abhéangen.

In der Literatur findet sich auch der Einsatz einer CsyTe-Vakuumdiode (Cési-
umtellurid) zur Bestimmung des Photonenflusses [BRE94]|. Diese wurde vom
NIST? mit einer Genauigkeit von 6-10% kalibriert. Allerdings ist nichts iiber die
Alterung dieses Detektors durch VUV-Strahlung oder lingere Lagerung bekannt.
Auflerdem ist eine Kalibrierung mit geringerer Unsicherheit wiinschenswert, da
jeder Fehler in den MeBwert der Quanteneffizienz des Csl eingeht. Deren ge-
naue Kenntnis ist fiir die Frage der Anwendbarkeit von Csl-Photokathoden im
HADES-RICH von grofiter Bedeutung.

Angesichts der Schwierigkeiten der aufgefithrten Methoden erscheint es na-
heliegend, eine Erklarung fiir die zum Teil erheblichen Differenzen unter den
Meflergebnissen fiir auf vergleichbare Weise hergestellte Proben verschiedener
Gruppen mafigeblich in den unterschiedlichen Referenzstandards zu suchen. Es
war daher ein Hauptanliegen dieser Arbeit, bei der Bestimmung des einfallenden
Photonenflusses substanzielle Verbesserungen zu erzielen. Die Aufgabe bestand
darin, erstens ein genaues Verfahren zur Kalibrierung im VUV-Bereich zu fin-
den und zweitens die Langzeitstabilitéit eines so kalibrierten Detektors zu testen.
Hierfiir konnte die PTB? in Berlin als Kollaborationspartner gewonnen werden.

3.2 Detektorkalibrierung an der PTB Berlin

Im Radiometrielabor der PTB Berlin besteht seit 1994 ein Mefiplatz zur genau-
en Kalibrierung von Detektoren im Bereich 170 nm < A < 400 nm [LAU95a],
der in jiingster Zeit fiir Wellenldngen bis hinunter zu A = 120 nm aufgeriistet
wurde. Das Mefiprinzip basiert auf dem Vergleich der spektralen Empfindlich-
keit des zu untersuchenden Detektors mit der bekannten Sensitivitdt eines Kryo-
radiometers. Dazu nutzt man die Synchrotronstrahlung aus dem Speicherring
BESSY*. Die besondere Schwierigkeit besteht darin, da§ die monochromatisierte

2National Institute of Standards and Technology, Gaithersburg, MD, USA
3Physikalisch-Technische Bundesanstalt
4Berliner Elektronen-Speicherring fiir SYnchrotronstrahlung
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Synchrotronstrahlung im interessierenden Wellenléngenbereich lediglich eine ge-
ringe Strahlungsleistung von Pyyy = 1-10 pW liefert. Der Grund dafiir liegt in
der geringen Bandbreite nach der Monochromatisierung und in Verlusten in Fil-
tern, an Umlenkspiegeln sowie am Gitter des Monochromators. Das als Standard
dienende Radiometer muf also iiber einen sehr kleinen und stabilen thermischen
Untergrund verfiigen.

Der Aufbau des Kryoradiometers ist in Abbildung 3.1 dargestellt. Es handelt
sich im Prinzip um einen schwarzen Hohlraumabsorber, der iiber einen Warmewi-
derstand R thermisch an ein temperaturstabiles Wéarmereservoir 7' gekoppelt ist.
Einfallende VUV-Strahlung der Energie hv erhoht die Temperatur des Absorbers
proportional zu ihrer Leistung P, um AT'. Dieselbe Temperaturverdnderung lafit
sich auch durch die Leistung P,; einer elektrischen Widerstandsheizung produzie-
ren. Im sog. dynamischen Substitutionsmodus hélt man die Temperatur des Ab-
sorbers durch aktive Kontrolle stabil. Der Aufbau wird bei der Temperatur fliissi-
gen Heliums betrieben, um die Warmekapazitdt C' klein zu halten. Dies fiithrt
zu einer kurzen Reaktionszeit. Die sehr kleine Raumwinkelakzeptanz beschrankt
den thermischen Untergrund bei einer Instabilitat < 4 nW/h auf Py, =18 yW
[LAU95a]. Dieser Wert ist zu vergleichen mit der VUV-Strahlungsleistung von
Pyyy = 1-10 uW. Die hohe Prézission der Messung ist trotz des geringen Signal-
zu-Untergrund-Verhéltnisses durch die d&uflerst kleine Instabilitdt des Kryoradio-
meters gewéahrleistet.

% .{///// +«—— Warmereservoir

Warmewiderstand —— | R

T+AT

hv 2]l«—— Thermometer
VAV U =
P <+——— el. Heizer
r
1 P
1
Hohlraum- ¢
absorber

Abbildung 3.1: Prinzipskizze des Kryoradiometers zur Kalibrierung von Detektoren
im VUV-Bereich bei der PTB Berlin (entnommen aus [LAU95a).
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Bisher wurden von der PTB am beschriebenen Mefiplatz zwei Arten von
Strahlungsdetektoren untersucht, namlich Silizium-Photodioden und GaAsP-
Schottky-Photodioden (Galliumarsenidphosphid) [LAU95b, RAB95].

Die Photosensitivitédt von Silizium-Dioden ist zwar rdumlich sehr homogen,
jedoch erweist sie sich fiir Wellenldngen A < 250 nm als instabil; demnach
fithrt VUV-Bestrahlung zu einer spiirbaren Verdnderung der spektralen Emp-
findlichkeit [LAU95b]. Damit scheiden diese Detektoren als Transferstandard
fiir den Bereich des VUV aus. Dies hat insbesondere fiir die fritheren Quanten-
effizienzmessungen an CsI am Institut Konsequenzen (siehe 5.4.4).

Fensterlose Schottky-Dioden aus GaAsP stellten sich hingegen als strahlungs-
stabil heraus. Thre Sensitivitat ist erst bei sehr viel héheren Photonenfliissen, als
sie fiir die Messungen im Rahmen dieser Arbeit relevant sind, geringfiigigen zeit-
lichen Verédnderungen unterworfen. Sie gelten momentan als der beste bekannte
und mithin von der PTB empfohlene Transferstandard im Bereich des VUV und
wurden fiir die vorliegende Arbeit erstmals zur Bestimmung der Quanteneffizienz
von Csl herangezogen. Um jeglichen Alterungseffekt auszuschlieen, wurden die
verwendeten GaAsP-Dioden vorsichtshalber nach dem Mefprogramm von der
PTB hinsichtlich der Stabilitat ihrer Kalibrierung tiberpriift. Dabei wurde keine
Veranderung der spektralen Empfindlichkeit festgestellt. Wahrend Temperatur-
schwankungen beim Einsatz dieser Detektoren keine Probleme aufwerfen®, ma-
chen raumliche Inhomogenitéten eine exakte Justierung der Diode erforderlich:
Die lokalen Sensitivitatsschwankungen betragen — bei sehr kleinem Leuchtfleck
von 0.25 mm Durchmesser — bis zu 14% [RAB95]. Bei der Beleuchtung groferer
Bereiche der Diodenoberfliche wird diese Variation zwar etwas herausgemittelt,
dennoch muf} sichergestellt sein, dafi der Photonenstrahl genau die kalibrierte
Position trifft. Die Verwendung von GaAsP-Dioden gewéhrleistet dann die ge-
genwirtig bestmogliche Absolutbestimmung des einfallenden Photonenflusses.

3.3 Der Referenzdetektor

Als Referenzdetektor dient eine fensterlose GaAsP-Schottkydiode vom Typ Ha-
mamatsu G2119-01, die von der PTB mit einer Genauigkeit von 0.7% im Bereich
A = 170-500 nm und von 1.2% im Bereich A = 120-160 nm bei einer Schritt-
weite von 10 nm kalibriert wurde. Ihre effektive Fliche betrigt 1x1 mm?. Das
spektrale Verhalten der Diode kann man Abbildung 3.2 entnehmen.

Die Sensitivitdt S [A/W] ist definiert als

Photostrom

"~ einfallende spektrale Strahlungsleistung -

®Verdnderungen um +2°C fiihren lediglich zu einem Fehler < 0.15 % [RAB95].
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Abbildung 3.2: Spektrale Sensitivitit und Quanteneffizienz der von der PTB Berlin
kalibrierten GaAsP-Photodiode (Quelle: [PTB95]).

Sie ist mit der Quanteneffizienz () verkniipft iiber
e
S=0Q - —. 3.3
Q- (33)

Dabei ist e = 1.60218-1071 C die elektrische Elementarladung, \ die Wel-
lenléinge, h = 6.62608-1073* Js die Planck-Konstante und ¢ = 2.99792-10% m/s die
Lichtgeschwindigkeit im Vakuum. Eingesetzt ergibt sich in praktischen Einheiten

S[A/W]
Alnm|

Das Referenzverfahren beruht einfach auf dem Vergleich der Photostrome von
Csl-Probe und GaAsP-Diode:

Q[%] ~ 123984 - (3.4)

ICSI

Qost = Qcaasp (3.5)

IG’aAsP
Fiir einige Relativmessungen wurde wegen zwischenzeitlicher Unverfiigbarkeit
der GaAsP-Diode auf eine unkalibrierte Silizium-Diode mit Quarzfenster zuriick-
gegriffen. Um die in 3.2 erwdhnten Stabilitdtsprobleme auszuschlielen, wurde die
Konstanz ihrer Sensitivitdt durch wiederholte Nachmessung kontrolliert. Erwar-
tungsgeméf zeigte sie angesichts der geringen Photonenfliisse bei den einzelnen
Mefreihen keine Alterung. Fiir die Messungen mit dieser unkalibrierten Diode
werden keine Absolutangaben iiber Quanteneffizienzen gemacht.
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Kapitel 4
Mef3aufbauten

4.1 Monochromatormefliplatz am Institut

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein neuer Monochromatormefiplatz zur wel-
lenldngenabhéngigen Messung im VUV-Bereich aufgebaut. Er ersetzt den bisher
verwendeten Aufbau, der u.a. aus einer gepulsten Ds-Blitzlampe und schmalban-
digen Interferenzfiltern bestand [MON93|. Abbildung 4.1 zeigt eine schematische
Ubersicht des neuen MeBplatzes. Die einzelnen Komponenten werden im folgen-
den detailliert beschrieben.

spharischer D.-Lampe Monochromator
Hohlspiegel
Gitterspiegel
O s
|
MgF,-Fenster zweite
Austritts-
offnung
MeRkammer / MeRtische
50 cm

é S
< rd

Abbildung 4.1: Der neue MonochromatormeBplatz am Institut im Uberblick.
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4.1.1 Lichtquelle

Als Lichtquelle dient eine Deuteriumlampe vom Typ V03 der Fa. L.O.T.-Oriel.
Das VUV- und UV-Licht wird durch Entladung in einem D,-Gas unter einem
Druck von einigen 100 Pa erzeugt [LOT95] und unter einem Offnungswinkel von
15° durch ein MgF,-Fenster emittiert. Das Strahlungsspektrum (Abbildung 4.2)
weist unterhalb von A = 165 nm die bekannte ausgeprigte Linienstruktur des
Deuteriums mit dem Hauptmaximum bei A ~ 162 nm auf, wihrend es dariiber
in ein Kontinuum iibergeht. Fiir A < 130 nm ist die nutzbare Lichtintensitét
aufgrund von Transmissionsverlusten im Lampenfenster zu gering fiir verlafli-
che Messungen. Die Intensitdt der Lampe sinkt mit wachsendem Betriebsalter
(garantierte Lebensdauer 500 h).

100

0]
o

B o))
o o

N
o

Lampenintensitaet (w.E.)
B B L ) B L B

120 140

A [nm]

Abbildung 4.2: Emissionsspektrum der Deuteriumlampe (willkiirliche Einheiten). Die
Messung erfolgte mit einem CssTe-Photomultiplier vom Typ R1460 der Fa. Hama-
matsu.

Wenn man die Lampe unmittelbar vor dem Eintrittspalt des Monochromators
montiert, wird nur ein winziger Ausschnitt des Strahlungskegels genutzt. Des-
halb wurde eine fokussierende Apparatur konstruiert, welche den Brennfleck der
Lampe auf den Spalt abbildet. VUV-transmittive Linsen aus CaFy oder MgFs
kamen hierfiir nicht in Frage, da ihre Brennweite als Funktion des Brechungs-
index im interessierenden Wellenlédngenbereich zu stark variiert (chromatische
Aberration). Die Verwendung eines sphérischen Hohlspiegels schlieit solche Dis-
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persionseffekte hingegen aus. Die gesamte Konstruktion befindet sich in einem
zur Vermeidung von Streulicht mit schwarzem Absorberlack beschichteten Va-
kuumgefaf. Der 1:1-Abbildung liegt die Geometrie des Rowland-Kreises zugrun-
de (Abbildung 4.3): Brennfleck der Lichtquelle, Spiegelfliche und Eintrittsspalt
liegen auf einem Kreis, dessen Durchmesser gleich dem Kriimmungsradius des
Kugelspiegels von 405 mm ist. Der Spiegel (Fa. B. Halle Nachfl., Berlin) besteht
aus Duranglas mit einer Oberflachenschicht aus Aluminium, welche zur Vermei-
dung von Oxidation von einem diinnen Schutzfilm aus MgF, bedeckt ist. Im
interessierenden Wellenldngenbereich weist er nach Herstellerangaben eine Re-
flektivitit R ~ 90% auf. Die Abbildungsfehler, die sich durch die Abweichung
der Spiegelform vom Idealfall eines Ellipsoids ergeben, kénnen durch die Wahl
eines kleinen Einfallswinkels gegen das Lot von nur 7° vernachléssigt werden
[SAL95]. Um Randfehler zu vermeiden, ist der Spiegel so dimensioniert, dafl er
nicht voll ausgeleuchtet wird. Zur genauen Justierung ist er an drei Punkten an
Mikrometerschrauben aufgehéngt, welche {iber vakuumdichte Balgdurchfiihrun-
gen von auflen bedienbar sind.

Da die beschriebene Einrichtung den Emissionskegel der Lampe in den Mono-
chromator abbildet, kann nun wesentlich mehr Licht genutzt werden. Der halbe
Offnungswinkel des Kegels von 7.5° entspricht genau der effektiven Apertur des
Monochromators. Zwar verhindert die flachige Ausdehnung des Lampenbrenn-
flecks (etwa 1 mm Durchmesser), daf das gesamte Licht durch den schmalen
Eintrittsspalt gelangt, dennoch konnte bei sehr schmalem Spalt (40 pm) ein
Steigerungsfaktor von mindestens 10 gegeniiber dem Aufbau ohne Spiegel expe-
rimentell ermittelt werden. Fiir Spaltbreiten von 500 um, wie sie bei der Messung
der Quanteneffizienzen verwendet wurden, diirfte das Verhéltnis deutlich giinsti-
ger sein, da sich dann die Ausdehnung des Quellpunktes nicht mehr so stark
auswirken kann. Durch die Steigerung der Lichtausbeute konnte die Auflésung
von AX = 16 nm bei fritheren Messungen auf A\ = 2 nm verbessert werden.
Typische Photonenfliisse am Meflort lagen bei 5-10'° /cm?-s im Hauptmaximum
der Lampe bzw. 3-10° /cm?s im Kontinuum.

4.1.2 Monochromator

Zur Auswahl der Wellenldnge dient wie bisher ein VUV-Monochromator in
65°-Geometrie vom Typ ARC VM-502 der Fa. Acton Research Company mit
einem Spalt-Gitter-Abstand von 20 cm. Er verfiigt iiber einen Gitterspiegel mit
1200 Strichen/mm. Seine Dispersion von 4 nm je 1 mm Spaltbreite legt die Ge-
nauigkeit der Wellenldngenauflosung fest. Fiir die Csl-Untersuchungen betrug
sie bei Ein- und Austrittsspalten von je 500 pm demnach A\ = 2 nm.
Monochromator und Spiegelgehéuse werden gemeinsam iiber eine Turbomo-
lekularpumpe bepumpt. Der Druck betrug stets p < 5-1072 Pa. Der Monochro-
mator ist hinter dem Austrittsspalt durch ein MgFs-Fenster von der Meflkammer
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Krimmungslinie
des Hohlspiegels -

-

-

spharischer Rowland-Kreis

Brennpunkt
2 der Lampe

Hohlspiegel /

Monochromator-
Eintrittsspalt

Mikrometerschrauben
zur Spiegeljustierung

Vakuumgefald

Abbildung 4.3: Schema der Spiegelapparatur zur Fokussierung des Emissionskegels der
Deuteriumlampe. Brennfleck der Lampe, abbildende Spiegeloberfliche und Eintritts-
spalt des Monochromators liegen auf dem sog. Rowland-Kreis, dessen Durchmesser
gleich dem Kriimmungsradius des Hohlspiegels ist.

getrennt. Dadurch ist das System Monochromator/Lichtquelle vakuumtechnisch
isoliert und somit von Umbauten auf der Probenseite unabhingig.

Das System wurde auf einem speziell konstruierten Experimentiertisch in be-
quemer Arbeitshohe von 120 cm in Raummitte aufgestellt. Somit ist auch das
zweite Austrittsfenster des Monochromators, das alternativ zum ersten mittels
eines Umklappspiegels eingesetzt werden kann, fiir Messungen zuginglich!.

!Gegenwirtig werden dort Experimente bzgl. des VUV-Spiegels fiir den HADES-RICH
durchgefiihrt.
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4.1.3 MeBkammer

Abbildung 4.4 zeigt das Schema der Mekammer. Die einfallende Strahlung
wird zur Vermeidung von Streulicht durch eine geschwérzte Doppelblende mit
Lochdurchmessern von 2.2 mm bzw. 2.5 mm gefiihrt. Dahinter befindet sich
eine kupferkaschierte Epoxyscheibe mit Kreisbohrung. Uber die Offnung sind
25um-Drihte in Abstdnden von 1 mm gespannt. Dieses Gitter wird als Anode
betrieben. Die Spannung ist mit +25 V so gewéhlt, daf§ alle aus der Probe
austretenden Photoelektronen gesammelt werden. Dies wurde durch Sattigung
des Photostroms bei dieser Anodenspannung bestétigt.

i zur
isolierende g/griﬁléllljrsne
Oxidkeramik

Substrat-

halter GaAsP-Diode

/

VUV NN~

Doppel-
blende Anode
+25V

5cm

N
v

zur
Pumpe

Abbildung 4.4: Querschnitt durch die Melkammer am Monochromatormefiplatz. Die
Kupfer-Beryllium-Feder zur elektrischen Kontaktierung des Substrathalters ist aus
Griinden der Ubersichtlichkeit nicht in die Abbildung einbezogen.

An die Mekammer kann die mit den bedampften Substraten bestiickte Va-
kuumschleuse (sieche Abbildung 2.3) direkt angeflanscht werden. Die Schub-
stange kann in drei Stellungen entsprechend den drei Proben positioniert wer-
den. Die elektrische Kontaktierung des Substrathalters, der iiber Zwischenstiicke
aus Oxidkeramik gegen die Meflkammer isoliert ist, erfolgt iiber eine elastische
Kupfer-Beryllium-Feder. Ist der Probenschieber ganz herausgezogen, trifft das
Licht am Ende der Kammer auf die Referenzdiode.

Der Aufbau kann ebenfalls fiir optische Transmissionsmessungen verwendet
werden (siehe Kapitel 6). Hier entfallen jedoch die Gitteranode und die Kon-
taktfeder. Anstelle einer Diode wurde bei den entsprechenden Experimenten
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ein Photomultiplier verwendet, was bei Relativmessungen wegen des Nichtvor-
handenseins von Eichproblemen keine Schwierigkeiten aufwirft. Die hohe Nach-
weiseffizienz des Multipliers bietet sogar den Vorteil einer hoheren Auflésung
infolge geringerer Spaltbreiten am Monochromator.

4.1.4 Datenaufnahme

Eine deutliche Verbesserung brachte die Automatisierung der Me3datenaufnahme
[MUN95b]. Bis auf die manuelle Positionierung des Probenschiebers erfolgt die
gesamte Datenaufnahme nunmehr vom Mefirechner aus. Die Winkelstellung des
Monochromatorgitters und damit die Wellenldnge am Austrittsspalt wird mittels
eines Schrittmotors exakt und schnell eingestellt. Das ermoglicht die Erfassung
weiter Wellenldngenbereiche in kleinen Schritten innerhalb einer iiberschaubaren
Zeit (z.B. 100 nm in Schritten von 0.5 nm binnen 10 min).

Melrechner
Elektrometer
(\ Keithley 617
— 15. 804 pA
Schrittmotor
\
Spiegel- Mono- Mel3-
gehause chromator kammer

X Ventil (O) @ X
Drehschieber- X

vakuumpumpe

Turbomolekular- @
pumpe

Abbildung 4.5: Prinzip der Datenaufnahme und Schema des Vakuumsystems am
Monochromatormefiplatz.

Umgehung
zur Vor-
evakuierung

N/
A
N
A
O
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Die Photostrommessung erfolgt mit einem Elektrometer vom Typ Keith-
ley 617. Die Datenaufnahme ist in Abbildung 4.5 zusammen mit dem Vaku-
umsystem illustriert.

4.2 Radiometrielabor der PTB Berlin

Die Kollaboration mit der PTB Berlin erméglichte neben der genauen Dioden-
kalibrierung auch die Durchfithrung zweier Strahlzeiten zur Messung der Csl-
Quanteneffizienz im Labor der PTB bei der BESSY GmbH. Die Experimente

erfolgten vor Ort in Zusammenarbeit mit Dr. Hans Rabus.

verwendeter
MefRplatz
(Labor der PTB)

Lithografie-Labor

Grudlagen- ©
forschung

Abbildung 4.6: Schematische Ubersicht iiber die Experimentierplitze am BESSY
(Quelle: [BES91]). Skizziert sind der Speicherring und die von ihm abzweigenden
Strahlrohre.

4.2.1 Die Synchrotronstrahlungsquelle BESSY

Synchrotronstrahlung aus Elektronenspeicherringen der sog. zweiten Generation
ist eine bedeutende Quelle fiir zahlreiche Anwendungen in einem weiten Fre-
quenzspektrum vom UV- bis in den Rontgenbereich. Die Intensitdt der Strah-
lung 148t sich iiber die Festlegung des Ringstroms (maximal I = 700 mA) vari-
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ieren. Durch das strukturarme kontinuierliche Spektrum, welches keine steilen
Linienflanken aufweist, werden Mefifehler durch Einstellungsungenauigkeiten am
Monochromator unterdriickt. Abbildung 4.7 zeigt das gesamte Strahlungsspek-
trum beim Standardringstrom I = 500 mA.
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Abbildung 4.7: Strahlungsspektrum des Elektronenspeicherrings BESSY beim Stan-
dardringstrom I = 500 mA. Dargestellt ist der spektrale Photonenflufl durch eine
kreisformige Blende von 85 mm Durchmesser in 13 m Entfernung zum Quellpunkt.

Der Strahlengang am verwendeten Mefiplatz ist in Abbildung 4.8 dargestellt.
Ein 1 m-VUV-Monochromator in 15°-Geometrie der Fa. McPherson dient der
Selektion der gewiinschten Wellenlange. Seine Spalte sind so eingestellt, dafl die
Auflésung 3.3 nm betrigt. Der Austrittsspalt wird iiber einen Ellipsoidspiegel?
auf den Mefort abgebildet. Details finden sich in [LAU95a].

Um Strahlungsalterung wéhrend der Messungen zu vermeiden, wurde der
Ringstrom auf I < 1 mA abgesenkt. Der Photonenflufl im interessierenden Wel-
lenléingenbereich lag danach am MeBort in der GréBenordnung von 10 /cm?-s.

2Dabei handelt es sich quasi um ein ,,Ei ohne Kappen®, durch dessen Offnungen das Licht
ein- und nach Spiegelung im Inneren unter streifendem Einfall wieder austritt.
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Planspiegel

> — zur Proben-
Fokussierspiegel kammer
Gitter.  Monochromator (Ellipsoid)

spiegel

Abbildung 4.8: Strahlengang am verwendeten Mefiplatz im Radiometrielabor der PTB
Berlin am Elektronenspeicherring BESSY.

4.2.2 MeBkammer

Anders als in Miinchen, wo der rasche Transfer vom Herstellungsort der Proben
zum Mefplatz gewéhrleistet ist, war fiir die Experimente in Berlin die Mitnahme
moglichst vieler Proben in einem kompakten, evakuierten Aufbau notwendig.
Das Schema der verwendeten Probenkammer ist in Abbildung 4.9 dargestellt.

Wieder dient eine geschwérzte Doppelblende (Lochdurchmesser je 2 mm) der
Unterdriickung von Streulicht. Der Ellipsoidspiegel liefert eine relativ scharfe
Abbildung des Austrittsspaltes, abseits derer die Intensitiat stark abfallt. Zur
Vermeidung von geometrischen Fehlern wurde deshalb der exakten Justierung
der Blendenlocher auf Strahlmitte besondere Aufmerksamkeit gewidmet. Etwa
1.5 c¢cm hinter dem Anodengitter, das mit +100 V betrieben wird, befindet
sich ein Drehteller, der fiir 7 Proben und die Referenzdiode Platz bietet3. Die
GaAsP-Diode wurde wegen der erwédhnten Flacheninhomogenitét mit besonderer
Sorgfalt mittig justiert. Der Teller, welcher gegen den Aufbau durch MACOR-
Keramikteile isoliert ist, wird von auflen mittels einer spielfreien Vakuum-Dreh-
durchfithrung positioniert. Wie in Miinchen wurde auch in Berlin zur Photo-
strommessung ein Elektrometer vom Typ Keithley 617 verwendet.

Der Einbau der Proben erfolgte in Miinchen unter No-Schutzgas in der Hand-
schuhbox (HyO- und O,-Verunreinigungsanteil < 1 ppm). Danach wurde der aus
CF-Normbauteilen mit Kupferdichtungen bestehende Aufbau auf p ~ 1075 Pa

3Beim angewendeten MeBverfahren wird BESSY nur als Quelle, nicht aber als Standard
genutzt. Referenz bleibt auch hier die GaAsP-Diode.
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Abbildung 4.9: Schematische Darstellung der Probenkammer fiir die Messungen an
Csl bei der PTB Berlin.
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Anode

Abbildung 4.10: Photo der Probenkammer im zerlegten Zustand.
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evakuiert und nach Berlin gebracht. Wiahrend der Mefzeit lag der Druck in der
Kammer im unteren 10~* Pa-Bereich. Auch der Riicktransport zu den Nachmes-
sungen in Miinchen erfolgte im evakuierten Zustand. Die Kammer war sorgfiltig
leckgetestet worden, sodafl eine Verschlechterung des Vakuums wéahrend der
Transporte allein durch Ausgasen bedingt war. Der Druck bei der Ankunft am
MeBplatz lie3 sich zwar nicht unmittelbar bestimmen, war jedoch so gering, dafl
nach Anflanschen der Probenkammer am Rezipienten kein Anstieg der dortigen
Druckanzeige zu beobachten war.
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Kapitel 5

Untersuchung reflektiver
CslI-Photokathoden

Von einer reflektiven Photokathode spricht man, wenn die Photoelektronen von
derselben Seite entnommen werden, auf der die Photonen einfallen. Fiir den
Photonendetektor im HADES-RICH ist diese Geometrie vorgesehen. In diesem
Kapitel werden die Ergebnisse der Messungen an reflektiven Kathoden présen-
tiert.

Der erste Abschnitt beschéftigt sich mit Voruntersuchungen zu diversen Para-
metern der Probenherstellung. Im zweiten Abschnitt folgen Untersuchungen zum
Alterungsverhalten der CsI-Schichten an Luft sowie durch VUV-Bestrahlung.
Die Ergebnisse der Quanteneffizienzmessungen werden in den beiden anschlie-
Benden Abschnitten vorgestellt und diskutiert. Der fiinfte Abschnitt widmet sich
den Konsequenzen aus den gewonnenen Erkenntnissen fiir den HADES-RICH.
Ein kurzer Abschnitt tiber alternative Kathodenmaterialien (GaAs und GaN)
schliefit das Kapitel ab.

5.1 Voruntersuchungen zu Parametern der
Probenherstellung

Es wurde untersucht, inwieweit sich die Auswirkungen verschiedener Herstel-
lungsparameter, von denen andere Gruppen in der Literatur berichten, reprodu-
zieren lassen. Namentlich handelt es sich dabei um die Bedampfungsrate, die
nachtrigliche Probenerhitzung (sog. heat enhancement) sowie die Polierung und
Beschichtung der Substrate.

5.1.1 Bedampfungsrate

Briuning et al. berichten von einer Aufdampfrate von ca. 4 ug/cm?-s bei der Her-
stellung ihrer Proben durch Verdampfung mittels elektrischer Widerstandshei-
zung [BRA93|. Dies war Anlaf zur Untersuchung der Frage, ob derart hohe Raten
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auch bei der fiir diese Arbeit als Standardmethode eingesetzten Verdampfung mit
der Elektronenstrahlkanone von Vorteil sind. Abbildung 5.1 zeigt die Ergebnisse
fiir zwei Proben, die mit deutlich unterschiedlichen Raten von 0.1 pg/cm?-s bzw.
10 pg/cm?-s bei ansonsten gleichen Parametern bedampft wurden. Um die Pho-
tostréme der Csl-Proben miteinander vergleichen zu konnen, wurde bei dieser
Messung eine Siliziumdiode mit Quarzfenster als Referenzdetektor zur Normie-
rung auf den einfallenden Lichtflufl benutzt. Die Abschneidekante von Quarz bei
A = 160 nm bewirkt, dafl erst ab A = 165 nm mit hinreichender Verlifllichkeit
Aussagen getroffen werden koénnen.

2.0 |
/LII —— 0.1pglem’s -
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= 1.5 .
O
= ]
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© 1.0 .
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Abbildung 5.1: Vergleich der Photostréme zweier mit unterschiedlichen Bedampfungs-
raten mit dem Elektronenstrahlverfahren hergestellten CsI-Proben (willkiirliche Ein-
heiten). Die Normierung auf den einfallenden Photonenfluf erfolgte mit einer Silizium-
Diode mit Quarzfenster.

Der Vergleich der Kurven liefert im Rahmen der Mef3genauigkeit keine Un-
terschiede. Ein Einflufl der Aufdampfrate auf die Eigenschaften des Csl als Pho-
tokonverter konnte mithin bei unserem Herstellungsverfahren nicht beobachtet
werden. Da sich die in 2.2 beschriebene Bewegung des Elektronenstrahls iiber die
Csl-Pille bei hoher Rate schlechter steuern 1afit, das Ausgangsmaterial dadurch
stiarker von Furchen durchzogen wird und fiir einen weiteren Aufdampfprozefl
nur noch eingeschriankt tauglich ist, wurde fiir die Préparierung aller weiterer
Proben routinemiflig eine Rate von ca. 0.1 pg/cm?-s verwendet.
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5.1.2 Nachtrigliche Probenerhitzung

Verschiedene Gruppen berichten von einer Steigerung der Photoelektronenaus-
beute von Csl-Proben, die durch Joulesche Verdampfung hergestellt werden,
durch mehrstiindiges Erhitzen in der Vakuumapparatur auf etwa 50-60°C nach
der Beschichtung [AND92, RD94, RD95, BUZ95]. Diese Nachbehandlung wird
in der Literatur als ,heat enhancement“ bezeichnet. Als Ursache des Effektes
wird das Ausheilen von Strukturfehlern, die sich beim Ablagerungsprozef§ bil-
den, vermutet [ALMO95]. Buzulutskov et al. fithren insbesondere an, dafi durch
die Erwarmung Cslz- bzw. Csls-Molekiile in CsI und I, zerfallen kénnen und das
tiberschiissige Iod die Schicht verlassen kann [BUZ95].

Das Verfahren wurde von uns fiir die Elektronenstrahlverdampfung getestet.
Nach dem {iblichen Ausheizen von Verunreinigungen lieff man den Substrathalter
auf Zimmertemperatur abkiihlen. Die Substrate wurden bedampft und anschlie-
Bend drei Stunden lang mittels der Halogenlampe auf 60°C erhitzt. Abbildung 5.2
zeigt den Vergleich der gemessenen Photostrome mit einer Probe, die bei ei-
ner Substrattemperatur von 100°C wiahrend der Bedampfung ohne nachfolgende
Wiérmebehandlung hergestellt wurde.
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Abbildung 5.2: Photostréme von einer nach der Bedampfung wiarmebehandelten Csl-
Probe unmittelbar nach dem Schleusen zum Mefiplatz bzw. 45 min spéter (willkiirliche
Einheiten). Zum Vergleich das Ergebnis fiir eine Probe ohne nachtrigliche Warmebe-
handlung (,,heat enhancement*).
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Unmittelbar nach dem Transfer zum Mefplatz liefert die mit heat enhance-
ment produzierte Photokathode demnach tatsdchlich hohere Werte als die kon-
ventionelle. Jedoch sinkt die Meflkurve bereits innerhalb von nur 45 min um
etwa 10-30% ab und liegt dann im Vergleich niedriger. Ein derartig rapides
Alterungsverhalten unter Vakuum wurde bei herkémmlichen Proben nicht beob-
achtet. Insbesondere steht das Ergebnis im Widerspruch zu Untersuchungen von
Buzulutskov et al., wonach die Quanteneffizienz nach heat enhancement irrever-
sibel bei erhthten Werten bleibt [BUZ95].

Aus den Resultaten 148t sich schlieflen, dafi die Bedampfung kalter Substrate
mit nachtriaglicher Warmebehandlung fiir unser Herstellungsverfahren Nachteile
bringt. Die Methode wurde daher nicht mehr eingesetzt.

5.1.3 Polierung und Beschichtung der Substrate

Auf der RICH-Konferenz in Uppsala! wurden u.a. CsI-Photokathoden ausfiihr-
lich diskutiert. Dabei wurde von positiven Auswirkungen einer Polierung der
Substrate berichtet. Bei den von uns verwendeten V2A-Plittchen handelt es
sich zwar um poliertes Material, jedoch ist es meist von einigen feinen Kratzern
durchzogen und erscheint dem optischen Eindruck nach matt. Es wurde daher
untersucht, ob eine qualitativ hoherwertige Polierung zu Verbesserungen fiihrt.
Im Kristallabor am Physik-Department der TUM wurde dazu eines der Stan-
dardsubstrate nach Vorbehandlung mit SiC-Schleifbléttern (Siliziumcarbid) der
Spezifikation 1200 einem chemisch-mechanischen Polierverfahren mit der Sub-
stanz Syton der Fa. Logitech unterworfen. Bei letzterem handelt es sich um
eine basische Fliissigkeit (pH ~ 10) mit SiOs-Kolloid (Siliziumdioxid) in einer
Kornung von etwa 0.01 pum. Das Substrat wird gegen eine mit dieser Fliissigkeit
getrénkte rotierende Polierseide gedriickt. Bei einem weiteren Plédttchen wurde
zusétzlich eine 5%-ige wafirige Losung von NayHCO3 (Natriumhydrogencarbo-
nat) verwendet. Dem optischen Eindruck nach waren beide Substrate nach der
Behandlung spiegelblank und nahezu frei von Unebenheiten. Thre Oberflichen-
rauhigkeit lag unter 0.5 pym [STA95]. Beide Substrate wurden gemeinsam mit
einem der gewohnlichen V2A-Plattchen in ein- und demselben Proze8 bedampft.

In Abbildung 5.3 wird der auf die Silizium-Diode normierte Photostrom des
Csl-Filmes auf einem der hochpolierten Substrate mit dem des unbearbeiteten
verglichen. Wieder ergeben sich im Rahmen der Mefigenauigkeit keinerlei Unter-
schiede. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit ist die nahezu deckungsgleiche Kurve
des zweiten hochpolierten Substrates nicht in die Darstellung aufgenommen.

Auch die Bedampfung des Plédttchens mit einer diinnen Goldschicht vor der
Aufbringung des Csl bringt im Vergleich zu den iiblichen V2A-Substraten keine
Verdnderungen (sieche Abbildung 5.4). Die Ergebnisse zeigen, dafl ein Nachpo-
lieren oder Zwischenbeschichten unserer Substrate nicht erforderlich ist.

12nd International Workshop on RICH-Counters, 12.-16. Juni 1995, Uppsala, Schweden
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Abbildung 5.3: Vergleich der Photostrome fiir CsI-Proben auf einem polierten V2A-
Standardsubstrat bzw. auf einem hochpolierten V2A-Substrat (willkiirliche Einheiten).
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Abbildung 5.4: Vergleich der Photostrome fiir CsI-Proben auf einem polierten V2A-
Standardsubstrat bzw. einem mit einer Goldschicht belegten Substrat (willkiirliche
Einheiten).
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5.2 Untersuchung des Alterungsverhaltens

5.2.1 Alterung an Luft

Zur Untersuchung des Alterungsverhaltens an Luft wurde eine bei 250°C be-
dampfte Probe einen Tag bei 40% relativer Luftfeuchtigkeit und anschliefend
weitere 21 Tage zwischen 40% und 50% relativer Luftfeuchtigkeit in einem Rein-
raum offen gelagert. Abbildung 5.5 zeigt das Verhéltnis des Photostroms der
gealterten Probe zur Messung der noch frischen Probe unmittelbar nach ihrer
Herstellung. Bei dem verwendeten Mefverfahren waren die Photostréme fiir
A < 165 nm bzw. A > 200 nm zu gering fiir verlafiliche Aussagen. Man erkennt,
daf} sich bereits ein Tag an Luft in einer Verschlechterung der Qualitit um ~ 20%
auswirkt. Nach insgesamt 22 Tagen ist das Emissionsvermogen fiir Photoelek-
tronen schliefllich weitgehend zerstort. Eine unter gleichen Umsténden aufbe-
wahrte Probe aus einer dhnlich hergestellten anderen Charge zeigte vergleichbare
Alterungserscheinungen.
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Abbildung 5.5: Alterung einer Csl-Photokathode an Luft. Dargestellt ist das Verhalt-
nis der Photostrome der an Luft exponierten Probe zur Messung der ungealterten
Probe.

Die Resultate bestétigen frithere Messungen am Institut und anderer Grup-
pen [LU94]. Fiir Oxidationsprozesse ist die Bandliicke des CsI zu hoch [LU94];
Ursache fiir den beobachteten Alterungseffekt diirfte deshalb die Adsorption von
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Wasserdampf aus der Umgebungsluft am hygroskopischen CsI und seine anschlie-
Bende Diffusion in das Material sein [LU94, MAI95a]. Im Innern der Schicht
besetzen die HyO-Molekiile Leerstellen und verkiirzen als Gitterdefekte die mitt-
lere freie Wegléinge der Photoelektronen. Dies resultiert letztlich in einer Beein-
trachtigung der Emissionsfihigkeit. Ein zuséitzlicher Alterungsprozefl in Zusam-
menwirkung mit VUV-Bestrahlung wird im néchsten Abschnitt behandelt.

5.2.2 Alterung durch VUV-Bestrahlung

Die strahlungsinduzierte Alterung von Csl-Photokathoden wurde auf folgende
Weise ermittelt: Eine bei 250°C mit dem Standardverfahren bedampfte Probe
wurde mehrere Stunden lang breitbandig (Auflosung A\ ~ 16 nm) bei A = 180 nm
bestrahlt, wobei der extrahierte Photostrom im Laufe der Zeit von I = 50 pA auf
I =40 pA abnahm. In gewissen Intervallen wurde zwischendurch der Photostrom
als Funktion der Wellenldnge normiert auf die Silizium-Diode mit Quarzfenster
aufgezeichnet (bei einer Auflésung von AX ~ 2 nm). In Abbildung 5.6 sind die
Ergebnisse relativ zur Messung der ungealterten Probe dargestellt. Es ist ein
deutlicher Alterungseffekt zu erkennen, der weitgehend von der Wellenlénge un-
abhéngig ist. Dies steht im Widerspruch zu Beobachtungen von Lu et al., die
ein stirkeres Nachlassen fiir grofiere Wellenléngen feststellten [LU95].
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Abbildung 5.6: Alterung einer CsI-Photokathode durch VUV-Bestrahlung. Dargestellt
ist das Verhiltnis der Photostrome nach der Bestrahlung zur Messung der ungealterten
Probe. Die beleuchtete Fliche betrug A = 5 mm?2.
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In Abbildung 5.7 ist die Abnahme der Photoelektronenemission bzgl. der fri-
schen Probe als Funktion der photoelektrisch extrahierten Ladung pro Flachen-
einheit aufgetragen.
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Abbildung 5.7: Abnahme des Photostroms von einer CsI-Kathode (normiert auf die
Messung der ungealterten Probe) als Funktion der photoelektrisch extrahierten La-
dung. Die Werte wurden fiir A = 170 nm + 2 nm ermittelt.

Anderson et al. vermuten als Grund fiir das Sinken des Photostroms durch
VUV-Bestrahlung das Aufbrechen von Césium-Iod-Bindungen, in dessen Folge
die Iodatome wegen ihres hohen Dampfdrucks p ~ 100 Pa (bei Zimmertempe-
ratur) die Schicht verlassen kénnen [AND92]. Zuriick bleibt demnach ein mit
Césiumatomen verunreinigtes Csl mit schlechter Quantenausbeute.

Eine andere Erklarung besteht darin, daf§ das VUV-Licht zur Photodissozia-
tion von adsorbierten HyO-Molekiilen fithrt [MAI95a|. Die dabei entstehenden
Radikale kénnen dann die Bildung von CsOH- (Césiumhydroxid), CspO- (Cési-
umoxid), und CsIO3-Molekiilen (Césiumiodat) bewirken, welche aufgrund ihrer
GroBe nicht in die Schicht diffundieren kénnen und deshalb an ihrer Oberfliche
bleiben. Durch diese Verunreinigungslage wird die Potentialbarriere drastisch
erhoht und mithin die Elektronenemission beeintréchtigt.
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5.3 Messung von Quanteneffizienzen

Nach den vorbereitenden Untersuchungen wurde im Labor der PTB Berlin bei
BESSY die genaue Messung der Quanteneffizienzen fiir 7 Proben aus vier ver-
schiedenen Herstellungsprozessen durchgefiihrt. Ein noch offener Parameter bei
der Verdampfung mittels Elektronenstrahl betraf die Substrattemperatur wéih-
rend des Aufdampfprozesses. Aulerdem wurde erstmals die Laserplasma-Abschei-
dung eingesetzt. Tabelle 5.1 gibt Aufschluf iiber die Bestiickung des in 4.2.2
beschriebenen Drehtellers.

Nr. der | Anzahl | Herstellungs- Dicke (p-d) | Substrattemperatur
Charge | der Proben | verfahren [ng/cm?] | bei Bedampfung [°C]
1 2 Elektronenstrahl 200 100
2 2 Elektronenstrahl 200 250
3 2 Elektronenstrahl 200 20
4 1 Laserplasma 80 20

Tabelle 5.1: Charakterisierung der bei den Quanteneffizienzmessungen untersuchten
Chargen.

Um Erkenntnisse iiber Alterungsprozesse wiahrend des Transports nach Ber-
lin und zuriick gewinnen zu kénnen, wurden die Proben sowohl vor als auch nach
den dortigen Messungen auch am Monochromatormefiplatz in Miinchen unter-
sucht. Im folgenden wird zunéchst kurz auf diese Messungen eingegangen, ehe
die Ergebnisse der Berliner Strahlzeit ausfiihrlich vorgestellt werden.

5.3.1 Messungen am Institut

Die Proben wurden jeweils kurz nach ihrer Herstellung am Monochromator-
mefiplatz in Miinchen in der in 4.1.3 beschriebenen Meflkammer untersucht.
Die Schrittweite der Datenaufnahme betrug 0.5 nm bei einer Auflésung von
AX = 2 nm. Typische Photostromspektren fiir diese Messungen finden sich
in Abbildung 5.8.

Um auf den einfallenden VUV-Lichtflul zu normieren, wurden die Photo-
strome der Proben durch die der zugehorigen GaAsP-Referenzmessung dividiert.
Abbildung 5.9 zeigt die ermittelten Verhéltnisse. Fiir Wellenlingen A < 130 nm
sind die Referenzstrome fiir verléflliche Aussagen zu schwach. Alle Mekurven
fallen erwartungsgeméfl monoton mit zunehmender Wellenléinge bzw. sinkender
Photonenenergie. Die aus den Stromverhéltnissen abgeleiteten Quanteneffizien-
zen werden in 5.4.2 (Abbildung 5.13) im Vergleich mit den Berliner Ergebnissen
dargestellt.
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Abbildung 5.8: Typische Photostrome fiir die Messungen an reflektiven Csl-
Photokathoden am Monochromatormefiplatz am Institut.
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Abbildung 5.9: Vergleich der Photostrome (willkiirliche Einheiten) fiir die vier un-
tersuchten Chargen (vgl. Tabelle 5.1). Die Messungen wurden jeweils unmittelbar
nach der Herstellung durchgefiihrt. Die Normierung auf den einfallenden Photonenflufl
erfolgte mit der GaAsP-Referenzdiode.
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Einige Tage nach der Berliner Strahlzeit wurden die Proben in Miinchen
einer Nachmessung unterzogen. Anders als bei den Untersuchungen im unmit-
telbaren Anschlufl an die Herstellung wurde dabei dieselbe Meflkammer wie in
Berlin (siehe 4.2.2) verwendet. Die geénderten geometrischen Verhéltnisse mach-
ten eine Aufweitung der Monochromatorspalte erforderlich. Die Messungen er-
folgten deshalb bei einer Auflosung AX = 4 nm, wobei eine Schrittweite von
5 nm gewahlt wurde. Die hochsten Photostrome der Csl-Proben lagen knapp
iitber 30 pA. VerldBliche Messungen waren nur fiir Wellenldingen A > 140 nm
durchfithrbar. In Abbildung 5.10 sind die aus dem Referenzverfahren ermittel-
ten Quanteneffizienzen dargestellt. Eine Diskussion dieser Ergebnisse folgt in
5.4.2.
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Abbildung 5.10: Ergebnis der Quanteneffizienzmessungen an den vier Chargen (siehe
Tabelle 5.1) am Institut einige Tage nach der Strahlzeit in Berlin.

5.3.2 Messungen bei der PTB Berlin

Bei der Montage der Probenkammer am Strahlrohr im Radiometrielabor der
PTB wurde die Doppelblende mit grofler Sorgfalt auf den stark fokussierten
VUV-Strahl ausgerichtet, um Meffehler durch Abschattungseffekte auszuschlie-
Ben (siehe 4.2.2). Der Monochromator wurde mit denselben Spaltbreiten wie bei
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der Kalibrierung der GaAsP-Referenzdiode betrieben. Es waren mithin keine
auflosungsbedingten Korrekturen fiir das Vergleichsverfahren nétig.

In Abbildung 5.11 sind typische Photostromspektren fiir eine CsI-Probe und
die Referenzdiode zu sehen, wie sie wihrend der Strahlzeit auftraten. Die nied-
rigen Strome im Bereich A = 120-125 nm sind auf die Verwendung eines MgFs-
Filters (Abschneidekante Aycn, ~ 115 nm) im Strahlengang zuriickzufithren. Es
wurde jeweils im Wellenldngenbereich 120 nm < A < 220 nm bei einer Schritt-
weite von 5 nm gemessen. Die Ausweitung des Meflbereiches am kurzwelligen
Ende auf Wellenldngen A < 140 nm stellt in der gesamten Literatur ein Novum
dar.
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Abbildung 5.11: Typische Photostrome fiir die Messungen bei der PTB Berlin.

Die erreichten Strome waren kleiner als angestrebt, da es beim Absenken des
Elektronenstroms im Speicherring zu technischen Problemen am Steuerungscom-
puter gekommen war. Diese Absenkung war zur Vermeidung von Strahlungsalte-
rung wihrend des Experiments erforderlich, da der normale BESSY-Ringstrom
einen viel zu hohen Photonenflul hervorgebracht hétte. Bei der Messung wurde
dem Picoampere-Meter nach dem Ansteuern jedes neuen Meflpunktes eine Ein-
schwingzeit von einigen Sekunden gelassen und anschlieSend zur Verringerung
von statistischen Fehlern {iber fiinf Mewerte gemittelt. Vor und nach jeder ein-
zelnen Probenmessung wurde ein Diodenspektrum aufgezeichnet und der Mit-
telwert dieser beiden Spektren als Referenz herangezogen. Dadurch sollte eine
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eventuelle zeitliche Verdnderung der einfallenden Intensitéit ausgeglichen wer-
den. Nach einer Dunkelstromkorrektur wurde das Verhiltnis der Photostréme
von Probe und Referenz ermittelt und daraus iiber die Kalibrationstabelle der
GaAsP-Diode die Quanteneffizienz des Csl berechnet.

In Tabelle 5.2 sind die Quanteneffizienzen fiir die verschiedenen Proben auf-
gefiihrt. Eine Diskussion der Meffehler erfolgt in 5.4.1. Die Werte fiir verschie-
dene Proben einer Charge sind im Rahmen der Mefigenauigkeit gleich. Dies 143t
auf die gute Beherrschung des Herstellungsprozesses schlieffen.

A Quanteneflizienz [%)]
[nm] | Probe 1-1 | Probe 1-2 [ Probe 2-1 | Probe 2-2 | Probe 3-1 [ Probe 3-2 | Probe 4

120 52.0£2.7 | 50.1£1.2 | 52.0£3.8 | 49.6+1.2 | 39.4+2.4 | 37.3+£2.3 | 51.2+4.3
125 47.7+1.1 | 4794+1.0 | 43.6+1.3 | 42.241.0 | 33.3+0.8 | 32.84+0.8 | 47.5+2.2
130 41.840.9 | 42.2409 | 37.94+0.8 | 36.840.8 | 27.7+0.6 | 27.24+0.6 | 40.3x1.4
135 35.6£0.7 | 35.7+£0.8 | 31.6+0.7 | 30.6+£0.7 | 21.9+0.5 | 21.5+0.5 | 33.6+0.9
140 31.5+£0.7 | 31.8£0.7 | 27.9£0.6 | 26.8+0.6 | 18.4+0.4 | 18.0+0.4 | 29.7+0.7
145 27.9+0.6 | 28.1£0.6 | 24.3£0.5 | 23.3£0.5 | 15.6+0.3 | 15.3+0.3 | 26.0£0.6
150 24.7+£0.5 | 24.9£0.5 | 21.2+0.5| 20.3+£0.4 | 13.3+0.3 | 13.1+0.3 | 22.8+0.5
155 21.3+0.5 | 21.4+0.5 | 18.1+0.4 | 17.3£0.4 | 11.1£0.2 | 10.9£0.2 | 19.54+0.4
160 17.7+£04 | 17.9+04 | 15.0£0.3 | 14.3+0.3 8.91+0.2 8.8£0.2 | 16.2+0.3
165 15.3+£0.3 | 15.3+£0.3 | 12.840.3 | 12.2+0.2 7.5£0.2 7.4£0.1 | 14.0+0.3
170 13.4£0.2 | 13.4+0.2 | 11.3+£0.2 | 10.8+0.2 6.5+0.1 6.4+0.1 | 12.5+0.2
175 12.3+£0.2 | 12.3+£0.2 | 10.2+0.2 9.7+0.2 5.8£0.1 5.7£0.1 | 11.3+0.2
180 9.7+0.2 9.7£0.2 7.94£0.2 7.6£0.1 4.440.1 4.44+0.1 | 9.1£0.2
185 7.7£0.1 7.7£0.1 6.4+0.1 6.2+0.1 3.5+0.1 3.5£0.1 | 7.540.2
190 5.3£0.1 5.2£0.1 4.440.1 4.3+0.1 2.4£0.1 24401 | 54+£0.1
195 2.9£0.1 2.84£0.1 2.5£0.1 2.8£0.1 1.3+0.0 1.3+£0.1 | 3.1+0.1
200 1.1£0.0 1.0+0.0 1.1+£0.1 1.1£0.0 0.6+0.0 0.6+0.1 | 1.4+£0.1
205 0.3£0.0 0.3£0.0 0.3£0.1 1.3+0.0 0.2+0.0 0.2+0.1 | 0.5£0.1
210 0.1+0.0 0.1+0.0 0.1+0.1 0.1+0.0 0.1+0.0 0.1£0.1 | 0.2+0.1
215 0.0£0.0 0.0£0.0 0.0£0.1 0.1+0.0 0.0+0.0 0.0£0.1 | 0.0+0.2

Tabelle 5.2: Quanteneffizienzen einschliellich absoluter Mef3fehler fiir die untersuchten
Csl-Photokathoden in Prozent.

In Abbildung 5.12 werden die vier Chargen graphisch verglichen. Aus Griinden
der Ubersichtlichkeit sind nur fiir die beste Kurve die Fehlerbalken mit eingetra-
gen.

Die hochsten Quanteneffizienzen wurden fiir eine Elektronenstrahlverdamp-
fung bei einer Substrattemperatur von 100°C erreicht; die Kurve fiir eine Be-
dampfung bei 250°C liegt etwas niedriger. Die bei Zimmertemperatur bedampf-
ten Proben fallen dagegen stark ab. Die Werte fiir die Laserplasma-Probe liegen
zwischen den beiden besten Kurven fiir das Elektronenstrahlverfahren. Noch 148t
sich nicht sagen, ob eine weitere Optimierung der Laserplasma-Abscheidung zu
hoheren Quanteneffizienzen fiihren wird. Als Ergebnis bleibt festzuhalten, daf
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Abbildung 5.12: Quanteneffizienzen der vier untersuchten Chargen (vgl. Tabelle 5.1)
bei der Strahlzeit in Berlin.

beim Elektronenstrahlverfahren ein Heizen der Substrate wihrend der Bedamp-
fung erforderlich ist, wobei eine Temperatur von 100°C als optimal gelten kann.
Eine denkbare Erklarung dieses Effektes ist, dafy die erhohte Substrattemperatur
eine geordnetere Schichtbildung ermoglicht und zugleich die Haftwahrscheinlich-
keit fiir HoO-Molekiile des Restgases reduziert [MAI95a].

5.4 Diskussion der Mef3ergebnisse

5.4.1 Fehlerdiskussion

Im Unterschied zu allen bisher vertffentlichten Mefergebnissen anderer Gruppen
konnen fiir unsere in Berlin erzielten Resultate erstmalig verldfiliche und enge
Fehlerbalken angegeben werden [RAB95]. Tabelle 5.3 gibt einen Uberblick iiber
die einzelnen MefBunsicherheiten. Die Oberflicheninhomogenitit der GaAsP-
Diode geht dabei mit 1.5% als Hauptbeitrag ein. Die Unsicherheit der Kalibrie-
rung betrigt 0.7% fiir Wellenldngen A > 170 nm und 1.2% fiir A < 170 nm. Da die
Diode nur in 10 nm-Schritten kalibriert ist, wurde fiir die 5 nm-Zwischenwerte
eine Interpolation mit Spline-Funktionen durchgefiihrt. Die Unsicherheit die-
ses Verfahrens ist in den Fehlerbalken mit 0.2-0.6% beriicksichtigt, je nachdem
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Oberflicheninhomogenitéit der GaAsP-Diode | 1.5%
Unsicherheit der Dioden-Kalibrierung 1.2% fiir A < 170 nm
0.7% fiir A > 170 nm

Interpolation der Dioden-Kalibrierung 0.2-0.6%
mit kubischen Splines fiir 5 nm-Zwischenwerte
zeitliche Verdnderung des Photonenflusses < 0.3%
Meflungenauigkeit des Picoamperemeters zusammen 0.1%
und Dunkelstromkorrektur

| Gesamte MeBunsicherheit | 1.8-2.0%

Tabelle 5.3: Zusammenstellung der einzelnen Beitrdge zur Mefunsicherheit fiir die
Quanteneffizienzmessungen in Berlin. Bei den angegebenen Werten handelt es sich um
relative Fehler.

wie stark strukturiert die spektrale Empfindlichkeit der Diode im entsprechen-
den Wellenldngenbereich ausfillt. Die zeitliche Verdnderung des Photonenflusses
fithrt zu einer Unsicherheit < 0.3%, aufler an den Rindern des Mefibereiches,
also fiir A < 130 nm bzw. A > 205 nm, wo sie sich wegen der geringeren Mef3-
werte stirker auswirkt. Eine untergeordnete Rolle spielen dagegen mit 0.1% die
MefBungenauigkeit der Photostrome nach Mittelung iiber fiinf einzelne Elektro-
metermefBwerte je Wellenldngeneinstellung und die Dunkelstromkorrektur.

Die Wurzel aus der quadratischen Summe aller Mefunsicherheiten liegt den
in Tabelle 5.2 und Abbildung 5.12 individuell fiir jeden einzelnen Mewert ange-
gebenen absoluten Fehlern zugrunde.

Die Messungen am Monochromator am Institut sind mit erheblich groferen
Unsicherheiten behaftet als die in Berlin. Folgende systematische Fehler treten
auf:

1. Die Kalibrationsunsicherheit der GaAsP-Diode trigt bis zu 1.2% bei.

2. In der Ungenauigkeit der Ausrichtung der Referenzdiode auf die Strahlrich-
tung schlédgt sich die Oberflicheninhomogenitit des GaAsP nieder. Man
beachte, dafl der Abstand zwischen Doppelblende und Diodenposition in
der MefSkammer am Monochromator etwa 5 cm betréigt, sodafl die Justie-
rung mit deutlich gré8eren Unsicherheiten als bei der Berliner Meffkammer
verbunden ist (dort: Abstand wenige mm). Dieser Fehlerbeitrag wird aus
der MaBtoleranz der verwendeten Bauteile sowie der Inhomogenitéit der
Diode mit etwa 5% abgeschétzt. Er spielt nur fiir die Messungen am Insti-
tut vor der Berliner Strahlzeit eine Rolle, da nach der Riickkehr dieselbe
MeBkammer wie in Berlin benutzt wurde.
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3. Durch Messungen unter Verwendung verschiedener Filter (Plexiglas, Quarz-
glas, CaFs) im Strahlengang wurde der Streulichtanteil als stets kleiner als
3% ermittelt.

Hinzu kommt noch der statistische Fehler, zu dem die Positionierung der
Proben (bzw. die Oberflicheninhomogenitit des Csl), die Intensitdtsschwankun-
gen der Lichtquelle, die MeBunsicherheit des Keithley-Elektrometers sowie das
Signal /Rausch-Verhéltnis beitragen. Der gesamte statistische Fehler kann aus
dem Vergleich der Mefiwerte zahlreicher auf dhnliche Weise hergestellter Proben
mit maximal 7% fiir den Bereich A = 140-200 nm abgeschéitzt werden. Auflerhalb
dieser Region ist der Fehler aufgrund der geringeren Lichtintensitét entsprechend
grofer.

Insbesondere wegen des systematischen Fehlers im Zusammenhang mit der
Justierung des Referenzdetektors ist es moglich, dafl die vor der Berliner Strahl-
zeit in Miinchen ermittelten Quanteneffizienzen zu grofl erscheinen. Da der Auf-
bau und mithin die Diodenposition zwischen den Messungen nicht verdndert
wurde, kann man aber die Daten auf jeden Fall fiir Relativaussagen, also zum
qualitativen Vergleich verschiedener Proben heranziehen.

5.4.2 Alterung durch Aufbewahrung und Transport

Ein Vergleich der vor den Berliner Messungen in Miinchen ermittelten Quanten-
effizienzen der vier Chargen mit den Ergebnissen der Strahlzeit (Abbildung 5.13)
zeigt in allen Féllen deutliche Diskrepanzen. Wegen der vermuteten systemati-
schen Fehler in Miinchen ist eine Absolutaussage iiber Alterungserscheinungen
durch Aufbewahrung und Transport daraus jedoch nicht méglich. Beim Ver-
gleich fallt aber auf, daBl die Werte fiir die Elektronenstrahl-Proben bei den
Miinchener Messungen enger zusammenliegen als bei denen in Berlin. Daraus
148t sich schlieBen, dal die verschiedenen Chargen bis zur Messung in Berlin
unterschiedlich gealtert sein miissen. Insbesondere liefert die bei Zimmertempe-
ratur bedampfte Charge unmittelbar nach ihrer Herstellung fiir A > 160 nm noch
die besten Resultate, wihrend sie spéater deutlich am schlechtesten liegt. Offen-
bar war die Transport- und Lagerungsalterung bei diesen Proben mit Abstand
am grofiten. Dies steht im Einklang mit der in 5.1.2 gemachten Beobachtung ei-
nes raschen Nachlassens der Photoelektronenemission der bei Zimmertemperatur
bedampften und anschlieBend warmebehandelten Proben.

Es wird betont, daf die unterschiedlichen Alterungen der Chargen keinesfalls
auf die Behandlung der Proben zuriickgefiihrt werden kénnen: Alle wurden in
Miinchen nach der Messung in derselben Ny-Handschuhbox bei einem Wasser-
dampfgehalt unter 1 ppm aufbewahrt, nach einigen Tagen gemeinsam in den
Probenteller eingesetzt und unter Vakuum nach Berlin transferiert. Die Al-
terung reprasentiert auch nicht die Dauer der Lagerung, da die am wenigsten
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Abbildung 5.13: Vergleich der Quanteneffizienzmessungen am Institut unmittelbar
nach der Probenherstellung und bei der Strahlzeit in Berlin (zur Charakterisierung
der Chargen sieche Tabelle 5.1).

gealterte Probe am ldngsten aufbewahrt worden war, die am stédrksten gealter-
te hingegen sogar am kiirzesten. Als Ergebnis ist daher festzustellen, daf die
Elektronenstrahlbedampfung bei einer Substrattemperatur von 100°C und die
Laserplasma-Abscheidung auf ungeheizte Substrate die geringsten Alterungsef-
fekte durch Lagerung bzw. Transport der Proben zeigen.

In Abbildung 5.14 werden die Ergebnisse der Nachmessungen in Miinchen
denen der Berliner Strahlzeit gegeniibergestellt. Da in beiden Féllen dieselbe
MefBkammer verwendet wurde, ist hier ein Vergleich der Absolutwerte sinnvoll.

Die in Miinchen nach der Riickkehr gemessenen Quanteneffizienzen bestétigen
innerhalb der Fehlergrenzen die Berliner Ergebnisse. Da bei den verglichenen Ex-
perimenten zwei vollig unterschiedliche Lichtquellen und Abbildungssysteme ver-
wendet wurden, ist diese Ubereinstimmung ein starker Beleg fiir die VerldBlich-
keit des Meflverfahrens. Hinsichtlich der Transport- und Lagerungsalterung der
Proben 148t sich feststellen, dafl diese zum Stillstand gekommen ist.

Insgesamt kann man aus den Gegeniiberstellungen schlielen, dafl nach der
Probenherstellung zwar gewisse Alterungserscheinungen auftreten, die Quan-
teneffizienz jedoch nach einigen Tagen einen stabilen Wert erreicht.
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Abbildung 5.14: Vergleich der Quanteneffizienzmessungen am Institut einige Tage nach
der Berliner Strahlzeit mit den in Berlin ermittelten Werten (zur Charakterisierung der
Chargen siehe Tabelle 5.1).

5.4.3 Bestimmung der Schwellenenergie fiir die Emission
von Photoelektronen aus Csl

Die in 1.2 eingefiihrte Schwellenenergie Epg fiir die Emission von Photoelektro-
nen reprisentiert laut Gleichung 1.1 die Summe von Bandliicke Eg und Ober-
flichenbarriere (bzw. Elektronenaffinitét) F4. Sie kann aus dem langwelligen
Ende der Quanteneffizienzkurve, d.h. dem Absinken der Werte unter einen be-
stimmten Grenzwert ermittelt werden. Die Wahl des Grenzwertes ist dabei letzt-
lich willkiirlich und wird im folgenden mit @) = 0.1% getroffen, da eine geringere
Festlegung bereits in der GroBenordnung des absoluten Meffehlers liegen wiirde.
Die graphische Bestimmung wird durch ein halblogarithmisches Diagramm der
Quanteneffizienzen erleichtert. Abbildung 5.15 zeigt in solcher Darstellung die
Ergebnisse der Berliner Strahlzeit (vgl. Abbildung 5.12).

In Tabelle 5.4 sind fiir die vier Chargen die Wellenldngen Apr und die zu-
gehorigen Energien Epp fiir die Schwelle der Photoelektronenemission im Ver-
gleich mit zwei Literaturangaben [SOM68, POO75| aufgefiihrt. Die Unterschie-
de zwischen den verschiedenen Herstellungsmethoden fallen eher gering aus. Die
kleinere Schwellenenergie fiir Laserplasma-préparierte Proben kann aber als Hin-
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Abbildung 5.15: Halblogarithmische Darstellung der in Berlin gemessenen Quanten-
effizienzen der vier Chargen (vgl. Tabelle 5.1).

| Chargen-Nr. | Apg [nm] | Eg [eV] | E4 [eV] | Epg [eV] |

1 209.0 — — 5.93
2 210.0 — — 5.90
3 208.0 — — 5.96
4 2115 — — 5.86
[SOM63] 194 6.3 0.1 6.4
[POOT5] 197 6.2 0.1 6.3

Tabelle 5.4: Schwellenwellenléingen Apg bzw. -energien Epp fiir die Emission von
Photoelektronen fiir die Messungen in Berlin (zur Charakterisierung der Chargen siehe
Tabelle 5.1). Die Literaturangaben [SOM68, POO75] sind nach Bandliicke Eg und
Oberflachenbarriere F 4 aufgeschliisselt.

weis auf eine verminderte Oberflichenbarriere interpretiert werden. Generell ist
festzustellen, dafl die im Rahmen dieser Arbeit ermittelten Schwellen deutlich
kleiner ausfallen als die Literaturwerte. Insbesondere ergibt sich unter Zugrun-
delegung der in der Literatur angenommenen Bandliicken Eg aus Gleichung 1.1
sogar eine negative Elektronenaffinitit. Zwar ist dies prinzipiell moglich, dennoch
kann wohl davon ausgegangen werden, dafl die Bandliicke von CsI nicht bishe-



52

rigen Literaturangaben entspricht. Eine direkte Bestimmung der Bandliicke aus
den Quanteneffizienzmessungen oder aus den optischen Transmissionsmessungen
an CsI (siehe 6.1) ist nicht moglich.

5.4.4 Vergleich mit fritheren Messungen am Institut

Abbildung 5.16 setzt die neuen Ergebnisse in Relation zu den fritheren Messungen
am Institut. Die in der Einleitung zu dieser Arbeit erwahnten Hinweise auf eine
gegeniiber vorherigen Untersuchungen geringere Quanteneffizienz des CsI werden
bestétigt.
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Abbildung 5.16: Gegeniiberstellung der im Rahmen dieser Arbeit ermittelten Quan-
teneffizienzen (TUM 1995) mit zwei fritheren Messungen am Institut (TUM 1993a
[MON93] bzw. TUM 1993b [GER93)).

Die Erklarung fiir die zu hohen Werte der fritheren Messungen an unse-
rem Institut liegt in der falschen Kalibrierung des damaligen Referenzdetektors.
Dabei handelte es sich um eine fensterlose Silizium-Diode, die vom Hersteller
im Wellenldngenbereich 200 nm < A < 400 nm an einer vom ,, Swedish National
Testing And Research Institute“ zur Verfiigung gestellten Referenzdiode kali-
briert worden war. Diese Kalibrationskurve wurde durch Vergleich der Photo-
strome mit einem ,,side-on“-Photomultiplier vom Typ R1220 der Fa. Hamamatsu
unter Verwendung von dessen vom Hersteller beigefiigten Quanteneffizienzkurve
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zu Wellenléingen bis A = 130 nm extrapoliert. Abbildung 5.17 zeigt diese Ka-
librierung im Vergleich zu zwei Nachpriifungen, die im Rahmen dieser Arbeit
mittels einer GaAsP-Photodiode im Abstand von 5 Monaten durchgefiihrt wur-
den.
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Abbildung 5.17: Kalibrierung der 1993 fiir die Messungen am Institut verwendeten
Silizium-Diode laut Herstellerangaben und nach den Ergebnissen zweier Nachpriifun-
gen im Rahmen dieser Arbeit.

Man sieht deutlich, dafl die urspriingliche Kalibrierung qualitativ und quanti-
tativ falsch ist. Dies erklart die Abweichung der fritheren Meflergebnisse von den
neuen hinsichtlich absoluter Werte und Kurvenform. Ferner ist ein Altern der Di-
ode bis zum fast volligen Verfall der Photokonversionsfahigkeit erkennbar. Zur
Vermeidung von Mifiverstandnissen sei explizit darauf hingewiesen, dafl dieses
Alterungsverhalten nur fiir die frither verwendete fensterlose Silizium-Diode gilt,
nicht aber fiir die im Rahmen dieser Arbeit bei einigen Relativmessungen ein-
gesetzte Silizium-Diode mit Quarzfenster. Deren Sensitivitdt wurde (wie in 3.3
erwahnt) iiberwacht und blieb wéhrend der einzelnen Mefireihen stabil.

5.4.5 Vergleich mit der Literatur

Eine vollstindige Darstellung der veréffentlichten Untersuchungen an CsI-Photo-
kathoden iibersteigt den Rahmen dieser Arbeit. Ein umfassender Uberblick fin-
det sich im Beitrag von Breskin zur RICH-Konferenz in Uppsala 1995 [BRE95b].
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Fiir die Diskussion in diesem Abschnitt wurde eine kleine, aber repriasentative
Auswahl aus der Literatur getroffen. Es sind dies im einzelnen die Ergebnisse von
Séguinot et al. [SEGI0], welche ins HADES-Proposal einflossen, von Breskin et al.
[RD95] sowie von Piuz et al. [RD94|, welche beide der RICH-Kollaboration RD26
als Referenz dienen. Wiahrend den zwei ersteren jeweils Laboruntersuchungen an
kleinen Proben zugrundeliegen, handelt es sich bei letzteren um Messungen an
RICH-Photokathoden von einigen Hundert cm? Fliche. Abbildung 5.18 stellt

diesen Literaturwerten unsere neuen Resultate gegeniiber.
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Abbildung 5.18: Vergleich der im Rahmen dieser Arbeit ermittelten Quanteneffizienzen
mit den publizierten Resultaten von Séguinot et al. [SEG90], Breskin et al. [RD95] und
Piuz et al. [RD94].

Die Literaturwerte sind im Rahmen dieser Arbeit nicht reproduziert wor-
den. Es sei hier aber auf die in 3.1 behandelten Probleme der herangezoge-
nen Referenzverfahren hingewiesen. Séguinot verwendete die Quanteneffizienz
von TMAE-Dampf als Referenz, was mit den beschriebenen Schwierigkeiten hin-
sichtlich Handhabung des Verfahrens und Unsicherheit der Literaturangaben zur
Quanteneffizienz von TMAE verkniipft ist. Breskin ermittelte seine Ergebnisse
mit Photomultipliern, die an einer Cs;Te-Photodiode mit bekannter Sensitivitét
kalibriert worden waren; weder zur Alterung der Empfindlichkeit der Diode noch
zu der der Multiplier finden sich in den Verdffentlichungen Angaben. Vollig an-
ders funktioniert das Verfahren von Piuz: Hier werden Informationen iiber die
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Quanteneffizienz aus der mittleren Photoelektronenzahl pro Cerenkov-Ring in
einem RICH gewonnen. Die Radialverteilung der Photoelektronen auf dem Ring
erlaubt Riickschliisse auf den Verlauf der Quanteneffizienz als Funktion der Wel-
lenlsinge. Dabei setzt man eine genaue Kenntnis der Cerenkov-Lichtquelle und
der Detektoreigenschaften voraus. Die entscheidenden Unsicherheiten liegen in
den Annahmen bzgl. des Ansprechverhaltens des Photonendetektors (Cerenkov-
Effekt im Radiator, Selbstabsorption, Zahl der ansprechenden Kathodensegmen-
te je Einzeltreffer, Photonen-Riickkopplung aus der Verstirkungslawine, elektro-
nisches Ubersprechen).

Klaren Aufschlufl iiber die Lage der Quanteneffizienzen verschiedener Grup-
pen relativ zueinander konnen Messungen der unterschiedlichen Photokathoden
unter ein- und denselben Bedingungen an einem gemeinsamen Mefiplatz liefern.
Ein am Monochromatormefiplatz am Institut erst jiingst durchgefiihrter direk-
ter Vergleich unserer CsI-Kathoden mit am CERN von A. Braem (Gruppe Piuz
et al.) hergestellten Proben [BRA95] ergab einen relativen Unterschied in den
Quanteneffizienzen von weniger als 10%. Diese Diskrepanz ist erheblich geringer
als in Abbildung 5.18 und liegt etwa noch im Rahmen der Meflunsicherheit. Der
Grund fiir die Abweichung von den in [RD94] veréffentlichten Werten diirfte wie
vermutet in der Ungenauigkeit des verwendeten Referenzverfahrens liegen.

5.5 Schluflfolgerungen fiir den HADES-RICH

Die Untersuchungen an Csl-Photokathoden im Rahmen dieser Arbeit erfolgten
an kleinfliichigen Proben (20x20 mm?) im Vakuum. Es muf} daher die Frage ge-
stellt werden, inwieweit die gewonnenen Erkenntnisse auf grofflichige Kathoden
(ca. 1.5 m?) in einem Gaszéhler iibertragbar sind.

Im Falle des HADES-RICH ist CH; (Methan) als Detektorgas vorgesehen.
Breskin et al. fithrten umfangreiche Untersuchungen an CsI unter Gasverstarkung
in CH, durch [BRE95a]. Als wesentliches Resultat ist festzuhalten, dal die Quan-
teneffizienz von Csl in CH, quasi unabhéngig vom angelegten elektrischen Feld
gleich der im Vakuum ist. Auch die Reproduzierbarkeit der Photokonversions-
eigenschaften kleiner CsI-Proben bei grofifiachigen Kathoden wurde sowohl an
unserem Institut [GER95] als auch in der Literatur (z.B. [BRE95b] und dortige
Referenzen) bereits unter Beweis gestellt. Diese beiden Umsténde rechtfertigen
die folgende Diskussion der Konsequenzen der im Rahmen dieser Arbeit erzielten
Ergebnisse hinsichtlich des HADES-RICH.

Die Behandlung der Proben nach der Préparierung, ndmlich das Schleu-
sen unter Vakuum zur Zwischenlagerung und anschlieenden Montage in einer
Handschuhbox, erlaubt einen realistischen Vergleich mit den Bedingungen beim
Bau eines RICH-Detektors. Die hochste gemessene Quanteneffizienz wurde fiir
eine durch das standardméfig beherrschte Elektronenstrahlverfahren hergestellte



56

Charge ermittelt und wird durch das vo6llig andersartige Laserplasma-Verfahren
bereits fast gleichwertig reproduziert. Die Bestimmung der Quanteneffizienzen
konnte mit groBer Genauigkeit durchgefithrt werden. All diese Griinde erlau-
ben es, die Werte der besten Kurve in Abbildung 5.12 als verldfiliche Referenz
fiir den gegenwirtigen Status quo in der Produktion von Csl-Photokathoden zu
betrachten.

Die Csl-Quanteneffizienz QQc,; geht als wesentlicher Parameter in die Nach-
weiseffizienz des HADES-RICH ein. Ein Qualitatsmafistab fiir den Detektor ist
die Grofle Ny. Sie beinhaltet alle relevanten Parameter. Im einzelnen sind dies
die Quanteneffizienz ()¢, die Transmission T, r, des Gasradiators, die Trans-
mission T, p, des Eintrittsfensters, die Transmission 7., der Vieldrahtanode,
die Reflektivitét Rgpieqer des Fokussierspiegels und die Nachweiseffizienz epp fiir
Einzelelektronen. N ist definiert als

370
cm-eV

NO = Qeff : TGitt@r *EEE - (51)

Dabei ist Qs die sog. effektive Quanteneffizienz:

Quts = [ Tewra(B) - Rspiega(B) - Tears(B) - Qo (B) - dE (5.2)

Aus Ny, der minimalen Bahnlédnge ,,;, der Leptonen im Gasradiator und der
Cerenkov-Schwelle? ~, erhilt man die Mindestanzahl N,,;, der nachgewiesenen
Photonen pro Ring:

NO . lmzn [cm]
72

Mit den aktuellen Quanteneffizienzen sowie den gemessenen Werten fiir 7¢, g,
Rspieger und Ti,p, ergibt sich

Nypin = (5.3)

Ny =173.6/cm-eV .
Unter Verwendung von [,,,;,, = 40 cm und 5 = 18.2 berechnet man

Dieses Ergebnis liegt unter der in 1.1 genannten Mindestanforderung von
12 nachgewiesenen Photonen pro Ring. Es miissen also weitere Anstrengungen

2Cerenkov-Strahlung wird erst ab einer gewissen Schwellengeschwindigkeit 3, = % emittiert.
Dabei ist n der Brechungsindex des Radiators. Fiir 7, gilt dementsprechend:

_ 1
Vs = 1- 32
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unternommen werden, um eine den HADES-Anforderungen geniigende Photoka-
thode zu entwickeln. In Abbildung 5.19 sind einige Parameter des HADES-RICH
nach dem jetzigen Status als Funktion der Wellenldnge dargestellt.
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Abbildung 5.19: Ubersicht iiber die aktuellen MeBdaten der wesentlichen optischen
Parameter und der CsI-Quanteneffizienz fiir den HADES-RICH.

Abschliefend sei bemerkt, daf§ die VUV-Alterung des Csl unter HADES-
Bedingungen keine Probleme aufwirft. Dies zeigt ein kurzer Blick auf die Gréflen-
ordnungen: Geht man davon aus, dafl pro zentralem Stof} insgesamt etwa 200
VUV-Photonen auf die 1.5 m? Detektorfliche treffen, so entspricht das bei einer
Ereignisrate von etwa 10° zentralen Stéfien pro Sekunde einem VUV-Photonenfluf3
von 2-107 auf die Gesamtfliiche bzw. 1.3-10%/cm?-s. Je nach Quanteneffizienz be-
deutet das eine photoelektrisch extrahierte Ladung pro Zeit- und Flacheneinheit
von 2-8-107" yC/cm?-s. Erst nach Tausenden von Jahren wire also nach den
in Abbildung 5.7 dargestellten Daten eine Abnahme der Quanteneffizienz um
10% zu erwarten. Allerdings beriicksichtigt diese Abschitzung nicht die Gas-
verstarkung G = 10°. Wie sich die Anwesenheit positiver Ionen, deren Ladun-
gen von der Csl-Kathode ausgeglichen werden miissen, auf die Quanteneffizienz
auswirkt, muf} vor einer Verwendung im HADES-RICH noch untersucht werden.
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5.6 Untersuchung von GaAs und GalN als
alternative Photokathodenmaterialien

Eine Ausdehnung der Photosensitivitit zu grofferen Wellenlédngen hin wiirde den
Nachweis von mehr Cerenkov-Photonen erméglichen. In diesem Zusammenhang
sind Materialien mit kleinerer Bandliicke als der von CsI von Interesse. Wichtig
ist eine chemisch inerte Oberfliche, da die Kathoden in einem Zahlgas eingesetzt
werden sollen.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Untersuchungen an GaAs (Galliumarse-
nid) und GaN (Galliumnitrid) durchgefithrt. Die Proben wurden vom Institut
E25 des Physik-Departments der Technischen Universitdt Miinchen am Walter-
Schottky-Institut zur Verfiigung gestellt. Die Bandliicken der Materialien betra-
gen Eg = 1.45 eV (GaAs) bzw. Eg = 3.45 eV (GaN) [AMBO95].

Bei der GaAs-Probe handelte es sich um einen Quader von 5x10 mm? Fliche
und ca. 0.6 mm Dicke. Die GaN-Probe war hingegen als etwa 1 pum dicker
Film auf ein Saphirsubstrat von 4.5x4.5 mm? Fliche aufgebracht. Die Proben
wurden auf einem Halter (siehe 2.2) montiert und mit V2A-Plattchen elektrisch
kontaktiert. Die Messung der Quanteneffizienz erfolgte wie bei den CsI-Proben
unter Verwendung des Monochromatormefplatzes am Institut.

Eine nennenswerte Quanteneffizienz konnte nicht festgestellt werden. Bei
160 nm ergaben sich die Werte @ ~ 0.6% fiir GaAs und @ ~ 0.1% fiir GaN.
Diese sind zu vergleichen mit der Quanteneffizienz Q) ~ 0.3% von V2A bei dieser
Wellenlénge.

Material | Halbleitertyp | Eg v 1 P Quelle
[eV] | [em™] | [V-s/cm?] | [Q-cm]

GaAs intrinsisch 1.45 | 10*-10%° 900 7-70 | [PGA90]

GaN n-leitend 3.45 107 400 0.16 | [AMB95]

Tabelle 5.5: Bandliicke Eg, Ladungstrigerdichte v, Mobilitdt p und spezifischer Wi-
derstand p von GaAs und GaN.

Die Griinde fiir die geringen Werte sind offenbar in der relativ hohen Leitfdhig-
keit der Materialien zu suchen. Demnach ist bei Zimmertemperatur das Lei-
tungsband bereits so stark besetzt, dafl die im Material erzeugten Photoelek-
tronen durch inelastische Streuung an anderen Ladungstrigern sofort wieder
verloren gehen. Beim intrinsischen Halbleiter GaAs ist hierfiir die sehr gerin-
ge Bandliicke verantwortlich, wihrend bei GaN schon bei kleinen Abweichungen
von der Stochiometrie n-Leitung vorliegt, wobei die Donatorniveaus nur knapp
unterhalb der Leitungsbandkante liegen [AMB95]. Tabelle 5.5 gibt fiir beide
Materialien einen Uberblick iiber die Bandliicke E, die Ladungstrigerdichte v,
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die Mobilitdt p der Ladungstriager und den spezifische Widerstand p. Letzterer
148t sich aus v, p und der elektrischen Elementarladung e = 1.60218-107% C

berechnen:

p=(e-p-v)" (5.4)

Fiir eine Verwendung im Rahmen der vorgesehenen Anwendung scheiden bei-
de Materialien wegen der zu geringen Quanteneffizienzen aus.
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Kapitel 6

Untersuchung transmittiver
CslI-Photokathoden

Als transmittiv bezeichnet man solche Photokathoden, bei denen die Photoelek-
tronen von der Oberfliche entnommen werden, die der Eintrittsseite der Photo-
nen gegeniiberliegt. Thre Emissionseigenschaften héngen viel empfindlicher von
der Eindringtiefe der Photonen und der Entkommtiefe der Photoelektronen ab
als bei reflektiven Kathoden. Uber diese beiden Parameter finden sich in der
Literatur nur wenige und zum Teil widerspriichliche Aussagen. Sie sind wesent-
liche Eingabegrofien fiir verschiedene theoretische Modelle der Photokonversion,
auf deren Grundlage sich wiederum Berechnungen iiber die maximal erreichbaren
Quanteneffizienzen reflektiver Csl-Schichten anstellen lassen. Deshalb wurde im
Rahmen dieser Arbeit mit Studien an transmittiven Csl-Photokathoden begon-
nen, obschon diese nicht fiir den Einsatz im HADES-RICH vorgesehen sind.

Dieses Kapitel widmet sich in seinem ersten Abschnitt der Bestimmung der
Eindringtiefe von VUV-Photonen in das Csl, ehe im zweiten Abschnitt von Vor-
untersuchungen zur Messung der Quanteneffizienz transmittiver Photokathoden
berichtet wird.

6.1 Absorption von VUV-Photonen durch Csl

6.1.1 Messungen

Fiir die optischen Transmissionsmessungen an Csl wurde im Prinzip der in 4.1
beschriebene Monochromatormefplatz verwendet, der zum damaligen Zeitpunkt
jedoch noch nicht iiber die Fokussiereinrichtung auf der Quellseite verfiigte.
Der Einsatz eines CsyTe-Photomultipliers vom Typ R1460 der Fa. Hamamatsu
erlaubte aber einen so sensitiven Nachweis der einfallenden Photonen, dafl den-
noch mit sehr engen Monochromatorspalten (d = 40 pm) und einer damit ver-
kniipften hohen Auflosung AX = 0.16 nm gemessen werden konnte.

Die Proben wurden mittels Elektronenstrahlverdampfung jeweils auf eine
Hélfte eines Saphirsubstrates von 2.54 cm Durchmesser und 1 mm Dicke aufgetra-
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gen; die unbedeckte Hélfte diente zur Normierung auf die Transmission des einfal-
lenden Photonenflusses durch das Substrat selbst. Die Zéhlraten als Funktion der
Wellenlénge wurden fiir beide Halften jeweils unmittelbar nacheinander gemes-
sen, indem die Position des Saphirs im Strahl mittels einer Schiebedurchfiithrung
entsprechend eingestellt wurde. Somit konnte eine mogliche Verdnderung des
Verstarkungsfaktors des Multipliers, wie sie bei Aus- und Einschalten der Span-
nung zwischen den Messungen hétte auftreten konnen, ausgeschlossen werden.
Da die Vakuumschleuse bei diesen Experimenten noch nicht eingesetzt wurde,
mufiten die Proben beim Transfer zum Mefplatz fiir etwa zwei Minuten der
Raumluft ausgesetzt werden. Um dabei Reaktionen mit Wasserdampf zu unter-
driicken, erfolgte der Ausbau aus der Bedampfungsanlage bei einer Substrattem-
peratur von 50°C. Die relative Luftfeuchtigkeit lag in jedem Fall unter 40%. Das
Saphirsubstrat wurde nach jedem Mefzyklus vor der erneuten Bedampfung mit
destilliertem Wasser gereinigt.

100 — L
(a) 2.4 pg/lem’
——— (b) 4.2 uglem’
(c)5.3 ug/cm2
— (d) 9.2 ug/(:m2 Vi
80 + (e) 15.6 ug/cm2 -
— (f) 18.6 pg/cm2
— (g) 21.9 ug/cm2 |
= 60 a .
c
9 i
)
L B 7
=
2
S 40 - .
|_
c
20 - :
d
L fp\ |
~J
0 9 . ‘ L L ‘
140 160 180 200 220 240

A [nm]

Abbildung 6.1: Transmission von VUV-Strahlung durch diinne Csl-Schichten unter-
schiedlicher Dicke.
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Abbildung 6.1 zeigt die Lichttransmission durch Csl als Funktion der Wel-
lenléange im Bereich 150 nm < A\ < 240 nm fiir sieben verschiedene Schichtdicken.
Die Schrittweite der Messungen betriagt 2 nm. Fiir A < 150 nm sind wegen der
nahen Abschneidekante des Saphirs (Agyen, &~ 140 nm) keine verlalichen Aussa-
gen moglich.

Die Kurven zeigen ausgeprigte Bereiche erhohter Absorption und Trans-
mission. Eine Verschiebung der Maxima und Minima als Funktion der Filmdicke,
die auf Interferenzeffekte hinweisen wiirde, ist nicht beobachtbar. Die Strukturen
wurden qualitativ bereits in [SCH37] nachgewiesen und sind nun auch quanti-
tativ erfaft worden. Die Resultate befinden sich in guter Ubereinstimmung mit
[LU94].

Eine theoretische Erklarung der Lage der Extrema findet sich in [HIP36].
Demnach entstehen die beiden Absorptionsmaxima (Transmissionsminima) mit
der niedrigsten und der drittniedrigsten Energie durch Elektronenspriinge von ei-
nem Anion (I”) zum néchsten Kation (Cs™), wobei das Iodatom nach dem Uber-
gang in zwei verschiedenen Zustidnden zuriickbleiben kann. Entsprechend erge-
ben sich die weiteren Absorptionsmaxima durch Ubergéinge zu den iibernéchsten
und folgenden Nachbarn.

6.1.2 Bestimmung der Photonen-Eindringtiefe und
Diskussion

Abbildung 6.2 zeigt die Transmission durch Csl als Funktion der Schichtdicke
fiir die Wellenldngen A = 180 nm und A = 200 nm in halblogarithmischer Dar-
stellung. Die beiden Datensétze représentieren die Extrema der Absorption im
interessierenden Wellenldngenbereich.

Erwartungsgemaf folgt die transmittierte Intensitét als Funktion der Schicht-
dicke einem Exponentialgesetz:

I(d) = I - exp (-%) (6.1)

e

Dabei versteht man unter der Eindringtiefe d. diejenige Schichtdicke, in der
der Photonenflufl auf den Bruchteil % absinkt.

Die an die Daten angepafite Exponentialfunktion in Abbildung 6.2 endet fiir
die Schichtdicke (p - d) = 0 ug/cm? bei etwa 80% und nicht etwa bei 100%.
Ursachen hierfiir sind zum einen der Umstand, daf sich bei einer Transmissions-
messung neben den Absorptionseffekten auch die Reflexion an den Ubergangs-
flichen zwischen den Medien bemerkbar macht, zum anderen die Tatsache, dafl
fiir sehr geringe Dicken Interferenzerscheinungen auftreten, die zu einer wellenli-
nienformigen Abweichung vom exponentiellen Verlauf fithren!. Diese Interferen-

ISiehe hierzu z.B. die Transmissionsmessungen an diinnen Kohlenstoffolien in [DOL90] und
[HAMO1].
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Abbildung 6.2: Halblogarithmische Darstellung der Transmission von VUV-Strahlung
durch diinne Csl-Schichten als Funktion der Schichtdicke bei 180 nm bzw. 200 nm. Die
Geraden stellen an die Daten angepafite Exponentialfunktionen dar (n&heres hierzu im
Text).

zen waren Anlaf} dafiir, bei der Anpassung der Exponentialfunktion nur die Daten
fiir (p-d) > 9.2 pg/cm? heranzuziehen. Ein weiterer Grund fiir die Ausklam-
merung der Datenpunkte der drei diinnsten Schichten waren Hinweise auf eine
nicht vollstandige Substratbedeckung durch das Csl bei solchen Dicken. Dies zei-
gen REM2-Aufnahmen, die von B. Utz am Institut E10 des Physik-Departments
angefertigt wurden (Abbildung 6.3; vgl. auch [MON93]).

Die Aufnahme zeigt eine mit dem Elektronenstrahlverfahren hergestellte Csl-
Schicht der Dicke (p - d) = 6.6 ug/cm? in 6-10*-facher VergroBerung. Es lassen
sich deutlich ausgeprégte Inseln von etwa 200 nm Durchmesser ausmachen. Die-
ses Resultat wurde allerdings fiir eine Probe auf einem V2A-Substrat ermittelt,
da eine REM-Aufnahme mit Saphirsubstrat wegen der schlechten elektrischen
Leitfahigkeit nicht moglich war. Auflerdem sei noch einmal erwéhnt, dafl die
Probe kurz der Raumluft ausgesetzt war. Es kann daher nicht mit Sicherheit
ausgeschlossen werden, dafl die Inselbildung eine Folge der Einwirkung von Was-
serdampf ist.

2RasterElektronenMikroskop
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4
N

Abbildung 6.3: REM-Aufnahme einer CsI-Schicht der Dicke (p-d) = 6.6 ug/cm?. Die
hellen Bereiche stellen Csl-Inseln dar, die schwarzen das V2A-Substrat.

Daher 148t sich nur mit den genannten Unsicherheiten die Eindringtiefe von
VUV-Photonen in CsI aus der logarithmischen Steigung der exponentiellen Kurve
ermitteln. Fiir die Extrema im interessierenden Wellenldngenbereich ergeben sich
somit die Werte aus Tabelle 6.1. Die Ergebnisse korrespondieren gut mit denen
von Lu et al. [LU94].

| Wellenlinge A | (p-d.) | de |
180 nm 4.8 pg/cm? | 11 nm
200 nm 10.8 pg/cm? | 24 nm

Tabelle 6.1: Extremwerte der Photonen-Eindringtiefe fiir CsI im Bereich 150-220 nm.
Die Umrechnung von (p - d.) in d. erfolgte mit Formel 2.2.

Die Resultate machen deutlich, dafl die fiir die photoemittiven Eigenschaften
des Csl verantwortlichen Prozesse in einer diinnen Oberflichenschicht stattfin-
den. Dies erklart auch die Beobachtung aus [MON93], daf§ bereits ab einer Dicke
(p-d) = 23 ug/cm? die Quanteneffizienz reflektiver CsI-Photokathoden im Rah-
men der Mefigenauigkeit mit wachsender Schichtdicke nicht mehr zunimmt.
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Festzustellen ist ferner, dafl die starke Struktur der VUV-Absorption in Csl
(siche Abbildung 6.1) von den Quanteneffizienzen der reflektiven Kathoden nicht
widergespiegelt wird; die Ermittlung der auf die GaAsP-Diode normierten Photo-
strome, wie sie in Abbildung 5.9 dargestellt sind, erfolgte in Schritten von 0.5 nm
bei einer Auflosung AX = 2 nm und zeigt einen glatten Verlauf. Dieser Befund
148t sich dadurch erklédren, daf die in [HIP36] beschriebenen fiir die Absorptions-
struktur verantwortlichen Ubergénge nicht zur Enstehung freier Photoelektronen
beitragen, da die beteiligten Elektronen nach dem Prozef} lokalisiert sind.

6.2 Voruntersuchungen zur Bestimmung
der Quanteneffizienz
transmittiver Photokathoden

6.2.1 Elektrische Kontaktierung der Csl-Schichten

Um transmittive CsI-Schichten als Photokathoden betreiben zu kénnen, benétigt
man eine VUV-transmittive leitende Schicht zwischen Substrat und Csl-Film,
um die durch Photoeffekt entnommenen Elektronen nachzuliefern. Als geeigne-
tes Substrat bietet sich alternativ zu Saphir CaFy an, da dessen Abschneidewel-
lenldnge erst bei A ~ 125 nm liegt. Als Kontaktschicht kénnen diinne metallische
Filme aus Chrom, Nickel oder Wolfram verwendet werden [LU94]. Diese zeigen
allerdings bei hinreichender Leitfdhigkeit eine eher geringe VUV-Transmission
von typischerweise nur T ~ 40%.

Um die Transmissionsverluste zu minimieren, wurde im Rahmen dieser Ar-
beit ein neuer Weg beschritten. Dabei konnte auf die Erfahrungen aus der Erzeu-
gung von Kohlenstoff-Stripperfolien mittels Laserplasma-Abscheidung zuriickge-
griffen werden. Die VUV-Transmission dieser Schichten ist hoher als die von
Elektronenstrahl-bedampften [HAM91]. Die Kohlenstoffilme bedecken das Sub-
strat schon bei sehr geringer Massenbelegung vollstdndig und duflerst homogen
[DOL90]. Abbildung 6.4 zeigt die Transmission durch eine solche Schicht der
Dicke (p - d) = 0.5 pg/cm? auf einem CaF,-Substrat (Durchmesser 2.54 cm,
Dicke 3 mm) als Funktion der Wellenlénge im Vergleich zum Chromfilm von Lu
et al. [LU94].

Der Kohlenstoff zeigt im interessierenden Bereich nahezu unabhéngig von der
Wellenlidnge eine Transmission T = 80-85% und liegt damit deutlich {iber der des
metallischen Films. Die Kohlenstoff-Schicht wurde auf zwei Seiten mit Goldkon-
takten ((p-d) = 250 pg/cm?) versehen, sodafl sich ihr Flichenwiderstand messen
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Abbildung 6.4: Transmission von VUV-Strahlung durch einen Laserplasma-erzeugten
Kohlenstoffilm der Dicke (p - d) = 0.5 ug/cm? im Vergleich zu einem Chromfilm der
Dicke d = 6.6 nm (bzw. (p - d) = 4.8 ug/cm?) von Lu et al. [LU94]. Wie man am
kurzwelligen Ende der Kurve fiir Chrom bei A = 165 nm erkennen kann, verwendeten
die Autoren anders als hier ein Quarzsubstrat.

lief. Dieser ergab sich zu R/0O = 5.9 M), was fiir die vorgesehene Anwendung
auf jeden Fall geniigt?.

Die Eignung einer dhnlichen Kohlenstoffschicht fiir die Verwendung bei trans-
mittiven CsI-Photokathoden wurde bereits im Experiment nachgewiesen [ZEI95].
Dabei diente das Quarzfenster eines Mikrostreifen-Gaszéahlers als Substrat. Eine
CsI-Schicht der Dicke (p-d) = 8 ug/cm? konnte als transmittiver Photokonver-
ter iber mehrere Tage stabil betrieben werden. Zwar konnen iiber ihre Quan-
teneffizienz wegen der experimentellen Bedingungen keine verlélichen Angaben
gemacht werden, jedoch verdient es Erwahnung, dafl die gesamte Apparatur die
Photonennachweiseffizienz eines kommerziellen CssTe-Photomultipliers vom Typ
R1460 der Fa. Hamamatsu erreichte. Dies ist ein vielversprechendes Resultat.

3Die GroBe R/O macht diinne Schichten hinsichtlich ihres elektrischen Widerstandes ver-
gleichbar, da sie Information iiber den Einflufl der Schichtdicke auf die Leitfdhigkeit beinhal-
tet. Dazu wird ausgehend von der bekannten Formel fiir die Materialabhéingigkeit des elek-
trischen Widerstandes (R = p - ﬁ) eine quadratische Form der diinnen Schicht (also a = 1)
zugrundegelegt.
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6.2.2 Weiteres Vorgehen

In der néchsten Zukunft werden Quanteneffizienzmessungen an transmittiven
Csl-Photokathoden unterschiedlicher Dicke durchgefiihrt werden. Zur Herstel-
lung der Proben ist das Laserplasma-Verfahren vorgesehen, weil die dadurch
angestrebte groffere Homogenitét des Csl auch bei den fiir transmittive Photoka-
thoden charakteristischen geringen Schichtdicken eine vollstdndige Substratbe-
deckung ermoglichen sollte. Auflerdem konnte die erhoffte Senkung des Fehlstel-
lengehaltes zu einer Steigerung der Entkommtiefe der Photoelektronen vielleicht
bis zur Grofle der Photonen-Eindringtiefe fiithren.

Die Entkommtiefe der Photoelektronen ist definiert als diejenige Entfernung
zur Oberflache, in der die Austrittswahrscheinlichkeit der Elektronen % betragt.
Zu ihrer Ermittlung miissen die gewonnenen Quanteneffizienzen durch Modelle
angendhert werden. Zu diesem Zweck kann man das Monte-Carlo-Verfahren von
Akkerman [AKKO94] heranziehen oder die Funktionen aus dem exponentiellen
Modell von Lu [LU94] (Gleichung 6.2) bzw. dem Diffusionsmodell von Chen und
Lu [CHE85, LU94] (Gleichung 6.3) an die Datensétze anpassen:

Q-0 _lde <exp <_%> ~exp <_d%>> (6.2)

__ @il 1—exp(d/l —d/d.) 1—exp(—d/l—d/d.)
~ 2sinh(d/I) ( I—d, B [+ d ) (6.3)

@ bezeichnet die (externe) Quanteneffizienz (ein Photoelektron wird erzeugt
und schafft den Austritt aus dem Material), Q; die sog. intrinsische Quanten-
effizienz (ein Photoelektron wird erzeugt und bewegt sich vom Entstehungsort
weg, ohne notwendigerweise auch die Schicht zu verlassen), [ die Entkommtiefe
der Photoelektronen, d, die in 6.1.2 definierte Eindringtiefe der VUV-Photonen
und d die Dicke des transmittiven Photokonverters.
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Kapitel 7
Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Untersuchungen an reflektiven und transmit-
tiven Csl-Photokathoden durchgefiihrt. Die Experimente stehen im Zusammen-
hang mit der Entwicklung eines geeigneten Photokonverters fiir den HADES-
RICH.

Die Praparierung der diinnschichtigen Proben wurde durch Variation der ver-
schiedenen Herstellungsparameter optimiert. Als Ausgangsmaterial diente ultra-
reines und feuchtigkeitsfreies Csl. Neben der Verdampfung mit einer Elektronen-
strahlkanone kam erstmals die Laserplasma-Abscheidung von Csl zum Einsatz.
Da jegliche Exposition der Schichten an Luft infolge der Luftfeuchtigkeit die Pho-
tokonversionseffizienz des Csl beeintréchtigt, wurde das Schleusen der Proben
unter Vakuum vom Herstellungs- zum Mefort realisiert. Die Lagerung und Hand-
habung erfolgte ansonsten stets in einer feuchtigkeitsfreien No-Handschuhbox.

Es wurde ein neuer automatisierter Aufbau zur routineméfiigen wellenléngen-
aufgelosten Messung im VUV-Bereich errichtet. Dieser eignet sich ebenfalls fiir
optische Untersuchungen wie etwa Transmissions- und Reflexionsmessungen an
Fenstermaterialien bzw. Spiegeln.

Besondere Aufmerksamkeit wurde der absoluten Bestimmung des einfallen-
den Photonenflusses gewidmet. Zur Losung des experimentellen Problems ei-
ner zuverlissigen Referenzdetektorkalibrierung konnte die PTB Berlin fiir ei-
ne Kollaboration gewonnen werden. Die Verwendung einer GaAsP-Photodiode
mit bekannter, zeitlich stabiler spektraler Empfindlichkeit erméoglichte erstmals
die Angabe verldBlicher kleiner Fehlerbalken AQ/Q < 2% fir die Quanten-
effizienzmessungen.

Die genaue Bestimmung der Quanteneffizienzen erfolgte im Radiometrielabor
der PTB Berlin bei BESSY. Der zugingliche Melbereich wurde erstmals auf
Wellenlédngen A < 140 nm ausgedehnt. Die Schwellenenergie fiir die Emission von
Photoelektronen aus CsI wurde aus den Messungen mit Epg ~ 5.9 eV bestimmt.

Die gemessenen Quanteneffizienzwerte der besten, routineméfig herstellba-
ren Proben lagen bei Q =~ 13% fiir A = 170 nm. Gegeniiber fritheren Messungen
am Institut sowie publizierten Literaturwerten bedeutet dies etwa einen Verlust
um einen Faktor zwei. Als Ursprung dieser Diskrepanz werden falsche Kalibrie-
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rungen von Referenzdetektoren vermutet. Ein direkter Vergleich mit Proben
die am CERN hergestellt wurden ergab eine weitgehende Ubereinstimmung mit
den Quanteneffizienzen unserer Proben. Fiir den HADES-RICH sind nach ge-
genwartigem Status quo zur Erfiillung der Anforderungen weitere Anstrengungen
zur Steigerung der Quanteneffizienz um etwa ein Drittel erforderlich. Die Suche
nach moglichen alternativen Materialien wurde durch Experimente an GaAs und
GaN begonnen.

Durch Alterungsmessungen konnte nachgewiesen werden, dafl die Bestrah-
lung der CsI-Photokathoden mit VUV-Licht unter HADES-Spezifikationen keine
Schwierigkeiten aufwirft. Die Photostrome zeigten lediglich eine Abnahme um
10% fiir eine photoelektrisch extrahierte Ladung von 4 uC/cm?. Des weiteren
wurde gezeigt, dafl das Aussetzen von Csl-Filmen an Raumluft ihre Eigenschaf-
ten als Photokonverter nachhaltig verschlechtert. Daher soll in naher Zukunft
getestet werden, ob eine VUV-durchlassige Passivierungsschicht auf die Csl-
Photokathoden als Diffusionsbarriere gegen HyO-Molekiile aufgebracht werden
kann, ohne die Extraktion der Photoelektronen entscheidend zu behindern. Als
Material kommt Laserplasma-abgeschiedener Kohlenstoff in Frage. Zusétzlich
konnte durch Anlegen einer Absaugspannung an die Kohlenstoffschicht mogli-
cherweise ein hoherer Anteil der im Material erzeugten Photoelektronen aus der
Schicht entnommen und mithin die Quanteneffizienz gesteigert werden. Abbil-
dung 7.1 zeigt den prinzipiellen Aufbau einer solchen versiegelten CsI-Kathode.

VUV
__—Anodendrahte

Leiter C

+U

Abbildung 7.1: Versiegelung von CsI-Photokathoden zur Verhinderung einer Abnahme
der Quanteneffizienz unter Einflufl von Luftfeuchtigkeit. Das Anlegen einer positiven
Spannung an die diinne Oberflichenschicht aus Kohlenstoff dient einer Steigerung der
Extraktion von Photoelektronen.



70

Untersuchungen an transmittiven Csl-Schichten zeigten eine ausgepragte Ab-
sorptionsstruktur im VUV-Bereich. Die Eindringtiefe der VUV-Strahlung in CsI
wurde mit d. = 11-24 nm im interessierenden Wellenldngenbereich bestimmt.

Voruntersuchungen zur Messung der Quanteneffizienz transmittiver Csl-
Kathoden stellten die Tauglichkeit von Laserplasma-abgeschiedenen Kohlen-
stoffilmen als elektrische Kontaktierungsschicht unter Beweis. Bei ausreichen-
der Leitfihigkeit liegt deren VUV-Transmission mit 7' ~ 80-85% deutlich besser
als die der bisher in der Literatur beschriebenen Metallfilme.

Es ist beabsichtigt, aus Messungen an den transmittiven Schichten die Ent-
kommtiefe der Photoelektronen aus Csl zu ermitteln. Sollte diese sich als klei-
ner erweisen als die VUV-Eindringtiefe, dann bedeutete dies den Verlust von
Photoelektronen, die in zu grofler Tiefe im Material erzeugt werden und so-
mit nicht mehr austreten kénnen. Zur Steigerung der Quanteneffizienz soll da-
her eine Schichtstruktur untersucht werden, die einen CsI-Film diinner als eine
VUV-Eindringtiefe mit einer reflektierenden Aluminiumschicht kombiniert (Ab-
bildung 7.2). Die Photoelektronen werden dann alle in geringer Entfernung zur
Oberfliche generiert und koénnen mit hoherer Wahrscheinlichkeit entkommen.

Vuv

/ ®
‘1‘- __— reflektierende
Al-Schicht
> Substrat

Abbildung 7.2: Kombination einer verglichen mit der VUV-Eindringtiefe diinnen CsI-
Schicht mit einer reflektierenden Aluminiumlage. Die Photoelektronen entstehen alle
in geringem Abstand zur Oberfliache.

Transmittive Csl-Photokathoden sind auch von Interesse fiir den Einsatz in
Mikrostreifen-Gaszéahlern, da sie dort gegeniiber reflektiven Schichten eine ein-
fachere Konstruktion und optimierte Detektoreigenschaften ermoglichen (siehe
[ZEI95]). Die im Rahmen dieser Arbeit begonnene Entwicklung soll daher auch
unter diesem Aspekt fortgesetzt werden.
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