5 Aufbau der Meleinrichtungen

5.1 Das IR-Spektrometer

5.1.1 Grundprinzip der Fourier-Transformationsspektroskopie

Fur die optischen Untersuchungen im IR-Bereich stand ein Fourier-Transformations-
spektrometer zur Verfugung. Im folgenden wird kurz das Grundprinzip der Fourier-
Transformationsspektroskopie skizziert. Fur tiefergehende Betrachtungen wird auf
entsprechende Spezialliteratur verwiesedg] 110, 111].

Die Fourier-Transformationsspektroskopie ist eine interferometrische Methode zur
spektralen Analyse von Lichtwellen. Mit Hilfe eines Zweistrahlinterferometers wird ein
Interferogramm des zu untersuchenden Lichtes erzeugt und mit einem Detektor ortlich
abgetastet. Wie im folgenden gezeigt wird, beinhaltet das Interferogramm alle spektralen
Informationen des Lichtes. Durch eine Fourier-Transformation kann aus dem Interferogramm
das Spektrum des Lichtes berechnet werden.

Die Superposition zweier koharenter, monochromatischer Lichtblindel gleicher
Intensitat fuhrt an einem festen Ort zu einem elektrischen Feldvektor gemall:
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(mit E: elektrischer Feldvektor,7°: Amplitude des elektrischen Feldvektors eines

Teilblindels, w: Lichtfrequenz, t: Zeit, L: optischer Wegunterschied der Teilstrahen,
Wellenzahl,v = 1/Wellenlange).

Fur die Lichtintensitat folgt damit:
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Bei einer polychromatischen Lichtwelle erweitert sich GI. 5.2 auf:
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Hierbei ist SQ) die spektrale Intensitatsverteilung der Lichtquelle. Die Gl. 5.3 beschreibt die
am Detektor auftretende Intensitdt als Funktion des optischen Wegunterschiedes L der
interferierenden Strahlen. Man nennt I(L) auch ,Interferogrammfuktion”. lhr globales
Maximum bei L = 0 wird auch als ,Weil3licht-Peak” bezeichnet.

Aus der gemessenen Interferogrammfunktion I(L) kann durch eine Fourier-
Transformation die gesuchte spektrale Verteilung der Lichtquelleb®8(echnet werden:
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Aus dem dargesteliten Grundprinzip ergeben sich zwei wesentliche Vorteille der Fourier-
Transformationsspektroskopie:

— Es kann nahezu die gesamte Lichtintensitat auf den Detektor treffen, da fir die
Messung nicht einzelne spektrale Bereiche tber einen Spalt ausgeblendet werden
mussen (Energievorteil).

— Mit einem MelRvorgang wird (theoretisch) der gesamte spektrale Bereich erfal3t
(Multiplexvorteil). Bei gleicher Mel3zeit T entfallt in der dispersiven Spektroskopie
auf jeden der N MelRpunkte nur die Zeit von T'=T/N. Das Signal-Rauschverhéltnis

der Fourierspektroskopie ist entsprechend um den Faltbrbesser.

In der Praxis ergeben sich fiur die Fourier-Transformationsspektroskopie folgende
Einschrankungen:
— Das Interferogram kann nur bis zu einem endlichgrdemessen werden.
— Durch die Digitalisierung des Interferogramms sind nur diskrete Stitzstellen der
Interferogrammfunktion bekannt.
— Das reale Interferogramm besitzt im Gegensatz zu Gl. 5.3 eine gewisse Asymmetrie.
— Die Linearitat des Detektors ist auf einen kleinen Aussteuerbereich beschrankt, so
dal3 leicht Abweichungen zwischen dem erfal3ten Interferogramm und dem
tatsachlichen Interferogramm auftreten kdnnen.

Da die Interferogrammfunktion nur bis zu einemdbekannt ist, kann der Grenztibergang zur
o-Funktion in Gl. 5.4 nicht vollzogen werden. Fir eine monochromatische Welle erhalt man
aus der (unvollstandigen) Fourier-Transformation nun:
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Um zwei monochromatische Linien im Spektrum trennen zu kénnen, missen sie mindestens
einen Abstand von:
3
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besitzen. Das Auflésungsvermdgen eines Fourier-Transformationsspektrometers ist also
umgekehrt proportional zur maximal erreichbaren optischen Wegdifferenz der interferierenden
Strahlen.

Die nur endliche Integration Uber die Interferogrammfunktion bringt nicht nur eine
eingeschrankte Auflosung mit sich. Wie die Gl. 5.5 zeigt, treten im berechneten Spektrum einer
monochromatischen Welle auch unphysikalische Nebenmaxima (,Leakages®) auf. Die Ursache
liegt im abrupten Abbruch der Interferogrammfunktion an der Integrationsgrenze. Der Effekt



kann durch Apodisation unterdrickt werden. Darunter verstent man, dal3 die
Interferogrammfunktion vor der Fourier-Transformation mit einer weiteren Funktion (der
Apodisationsfunktion) multipliziert wird (dies entspricht mathematisch einer Faltung). Diese ist
so gestaltet, daR an den Integrationsgrenzen ein moglichst ,weicher* Ubergang zu Null erfolgt.
Durch Apodisation wird aber das Auflésungsvermogen weiter reduziert.

Die diskrete Abtastung des Interferogramms ermoglicht keine eineindeutige Abbildung
auf die digitalisierte Interferogrammfunktion. IAt. das Abtastinterval, so wird lediglich der
Bereich vorv = 0 bis:

1
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eineindeutig digitalisiert. Interferogramme hoherer Frequenzenugls werden bei der
Digitalisierung auf Interferogramme aus dem genannten Frequenzintervall abgebildet.
Spektrale Anteile, die oberhally.x liegen, werden also nach der Digitalisierung dem Spektrum
unterhalb vorum.x aufaddiert (,Aliasing®). Um den Aliasing-Effekt verla3lich zu unterdrticken,
muld durch entsprechende Filter sichergestellt sein, dal3 oberhall,ydteine Intensitaten

vom Detektor erfal3t werden.

Da die Fourier-Transformation nur diskret durchgefihrt wird, ist das errechnete
Frequenzspektrum ebenfalls von diskreter Natur. Dies kann sich negativ auswirken, wenn das
Maximum schmalbandiger Spektrallinien genau zwischen zwei Stitzpunkten des
Frequenzspektrums liegt. Im berechneten Spektrum erscheint die Frequenzbande ,gekappt”
(,Picket-fence-Effekt”). Dieser Effekt laf3t sich durch eine Steigerung der Auflésung beheben.
Ist dies nicht moglich, da die maximale apparative Auflosung bereits erreicht ist oder die fur
eine hohere Auflosung erforderliche héhere Mel3zeit nicht in Kauf genommen werden kann,
lant sich der Effekt durch eine spezielle Interpolationsmethode kompensieren. Zu diesem
Zweck wird dem gemessenen Interferogramm eine Folge von Nullen angehangt
(,Zerrofiling®). Das so vergroRerte Interferogramm besitzt zwar keine zusatzliche
physikalische Information, die erhbhte Anzahl an Punkten fuhrt aber zu einer entsprechend
hoheren Punktdichte im berechneten Spektrum nach der Fourier-Transformation. Das
Zerrofilling ist herkdmmlichen Interpolationsmethoden im Frequenzspektrum durch Polynome
Uberlegen, da es keine unphysikalischen Nebenmaxima erzeugt.

Gl 5.7 v

Die ideale Interferogrammfunktion aus Gl. 5.3 ist eine gerade Funktion, das heil3t, sie
ist gegentber der y-Achse durch den Punkt L =0 spiegelsymmetrisch. Durch folgende
Ursachen besitzt die reale Interferogrammfunktion jedoch nie die genannte Symmetrie:

— Bei der Digitalisierung des Interferogramms féllt praktisch nie eine Stitzstelle genau
auf den ,Weildlicht-Peak®. Dies fuhrt zu einem asymmetrischen Verlauf der
digitalisierten Interferogrammfunktion.

— Durch Phasenverschiebungen im optischen System ist das Interferogramm selbst
geringflgig asymmetrisch.

Die Asymmetrie fuhrt bei einer Fourier-Transformation zu einem komplexwertigen Spektrum:

Gl 5.8 C(v)=5)+iQ()

Der im allgemeinen frequenzabh&ngige Phasenwinkel
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bildet dasPhasenspektrumMit dem bekannten Phasenwinkel kann das Spektrum korrigiert
werden:

Gl. 5.10 S'(U): Rel_C(U)@_i"U(”)J

Diese Art der Phasenkorrektur wikdertz-Methodegenannt. Das korrigierte Spektrumu$'(
ist in diesem Fall gleichwertig zum einfacher zu berechnenden Leistungsspektrum:

Gl. 5.11 P)=+cl) ()

Um die Zeit zum Abtasten des Interferogramms und fur die numerische Integration minimal zu
halten, beschrankt man sich in der Praxis fur die Spektrenberechnung auf eine einseitige
Interferogrammfunktion, das heil3t nur auf Werte fiz Q. Die Fourier-Transformation in Gl.

5.4 ist bereits fur ein solches einseitiges Interferogramm geschrieben. Fur die Berechnung des
Phasenspektrums nach Gl. 5.9 wird hingegen auf ein kurzes zweiseitiges Interferogramm
zuruckgegriffen. Zu diesem Zweck tastet man auch einige hundert Punkte vor dem Weil3licht-
Peak (also fur L < 0) ab. Ein kleiner Bereich um den Weil3licht-Peak beinhaltet folglich ein
kurzes zweiseitiges Interferogramm (Abb. 5.1).

Das durch Fourier-Transformation aus dem einseitigen Interferogramm berechnete
Spektrum kann nun nach der Mertz-Methode (Gl. 5.10) phasenkorrigiert werden. Dabei wird
auf das vorher aus dem zweiseitigem Anteil des Interferogramms berechnete Phasenspektrum
zurlckgegriffen. Das nach der Mertz-Methode korrigierte Spektrum ist nun nicht mehr
gleichwertig zum Leistungsspektrunu?(Gl. 5.11) (siehe Abb. 5.1).

Nichtlinearitdten des Detektors filhren zu einer falschen Wiedergabe des
Intensitatsverhaltnisses der einzelnen spektralen Komponenten des Spektrums. Bei einer
starken Nichtlinearitat treten auch harmonische Vielfache einer spektralen Komponente im
errechneten Spektrum auf. Der Einfluld der Nichtlinearitdt des Detektors mufd3 durch eine
genaue Einstellung der Intensitat auf den linearen Wirkungsbereich des Detektors verringert
werden.

Apodisation des Interferogramms

Fourier-Transformation
Aufnahme eines teilweise —> Berechnung des
zweiseitigen Interferogramms e komplexen Spektrums

r

o Phasenkorrektur  |Phasenkorrigiertes
Abtrennung und Apodisation des nach Mertz | Spektrum
" zweiseitigen Interferogramms

Fourier-Transformation

— Berechnung des
Phasenspektrums

Abb. 5.1: Schema der Spektrenberechnung einschlief3lich Phasenkorrektur und Apodisation.



5.1.2 Das Fourier-Transformationsspektrometer IFS 113

Die IR-Messungen wurden an einem FT-Spektrometer vom Typ IFS 113 der Firma BRUKER
durchgefiihrt. Dieses Spektrometer ermoglicht Messungen im Frequenzbereich von

L = 10...20000 crd, bei einer maximalen Aufldsung vaw = 0,03 cml.

Die Abb. 5.2 zeigt den optischen Aufbau des Spektrometers. Der gesamte optische
Aufbau wird wahrend der Messung in einem Grobvakuum (10 mbar) gehalten. Dies reicht zur
Unterdriickung von C@und HO-Absorptionsbanden aus.

Das Interferogramm wird im IFS 113 durch ein Genzel-Interferometer erzeugt. Die
Genzel-Anordnung bietet den Vorteil, daf bei einer Bewegung des zentralen Scanner-Spiegels
der optische Weg in beiden Interferometer-Armen entgegengesetzt verandert wird. Bei einer
mechanischen Anderung umx erhalt man also einen optischen Wegunterschied fur die
interferierenden Strahlen von:

Gl. 5.12 AL = 4[Ax

Gemal3 der Gl. 5.7 spiegelt sich dies in einer entsprechend htheren Auflésung wider. Der
Scanner-Spiegel ist auf einer Luftkissenschiene gelagert, um einen moglichst reibungsfreien
Bewegungsvorgang zu ermdoglichen. Als Treibgas fur die Luftkissenschiene wird getrocknete
PreBluft verwendet. Das ausstromende Gas bewirkt jedoch, dafd sich nur ein Grobvakuum
einstellen laft.

Fur die Kontrolle seiner mechanischen Position ist der Scanner-Spiegel mit einem
Michelson-Interferometer mit He-Ne-Lasers gekoppelt. Das Interferogramm des Lasers (eine
fast reine cos-Funktion) dient als Skalierung fiir die mechanische Positionsanderung des
Scanner-Spiegels. Die Nulldurchgange des Laser-Interferogramms definieren die Punkte, an
denen das gemessene Interferogramm der Probe digitalisiert wird. Da die Genauigkeit der
Stitzstellen bei der Digitalisierung sich nach der Fourier-Transformation in der Genauigkeit
der Stutzstellen im Frequenzspektrum widerspiegelt, besitzt das IFS 113 einen sehr prazisen
Kalibrierungsmechanismus. Den Vorteil einer so genauen Kalibrierung nennt man auch
Connes-Vorteil.

Zuséatzlich zum Laserlicht wird weil3es Licht einer Wolframlampe in das Michelson-
Interferometer gestrahlt. Der durch Interferenz erzeugte ,WeiRlicht-Peak"” dient zur Festlegung
der absoluten Scannerposition und wird als Trigger-Signal zur Synchronisation der
Datenaufnahme verwendet.

Der Strahlteiler des Genzel-Interferometers muld an den jeweiligen Frequenzbereich
angepaldt sein. Ein eingebauter Strahlteiler-Wechsler ermdglicht den ziugigen Austausch des
Strahlteilers per Computer unter Vakuum. Uber einen Filterwechsler kénnen zusétzlich
bestimmte Filter in den Strahlengang gebracht werden. Sie dienen zum Beispiel zur
Unterdrickung des Aliasing-Effekts oder zur Dampfung nicht bendtigter hoherfrequenter
Lichtanteile der Quelle.

Die Spiegel des Genzel-Interferometers werden auf einer Temperatur von 33°C
gehalten. Durch die geringfligige Temperaturerhbhung gegentber der Umgebungstemperatur
wird eine bessere Temperaturregelcharakteristik der Spiegel erreicht. Eine hohe
Temperaturkonstanz ist erforderlich, um auch nur geringste Verdnderungen der
Spiegelkrimmung und Position durch thermische Ausdehnung zu unterdriicken. Die
Interferometerspiegel kdnnen tber den Computer unter Vakuum justiert werden.

FUr die unterschiedlichen Frequenzbereiche stehen insgesamt drei Lichtquellen zur



Verflgung:

— Eine Quecksilberdampflampe fur den Bereich des fernen Infrarot ¢FHRL0...600
cm’). Man nutzt hier den kontinuierlichen Spektralanteil, der durch freie Elektronen
im Plasma des Quecksilberdampfes entsteht. Die monochromatischen Spektrallinien
durch Ubergange gebundener Elektronen kénnen in hoheren Frequenzbereichen als
Kontroll-oder Eichlinien dienen.

— Ein Globar-Stab (Siliziumcarbid) dient als Lichtquelle im mittleren Infrarot (MIR;
v =500...5000 ci). Die Lichtemission basiert hier auf der thermischen
Eigenstrahlung.

— Eine Wolframlampe dient als Lichtquelle im nahen Infrarot (NJR; 5000...20000
cm). Auch hier basiert die Lichtemission auf der thermischen Strahlung.

Das Spektrometer verfugt Gber 6 verschiedene Detektoren. Sie unterscheiden sich in
ihrem optischen Arbeitsbereich und ihrer Empfindlichkeit.
— Das Bolometer ist fir Messungen im FIR-Bereich ausgelegt. Mit einer Detektivitat

von D = 810" \/Hz/\N (bei 80 Hz) ist es einer der empfindlichsten Detektoren fir

diesen Spektralbereich. Es wird mit flissigem He gekuhlt. Zum Bolometer gehort

ein externer Signalverstarker, dessen Spannungsversorgung Uber Akkumulatoren
sichergestellt wird. Eine netzbezogene Spannungsversorgung ist wegen der
Einkopplung von Stdrsignalen nicht ausreichend. Das Bolometerelement wird tber
eine eigenstandige rauscharme BIAS-Konstantstromquelle betrieben, die von der
Stromversorgung des Signalverstarkers getrennt ist, um Rickkopplungen zu
vermeiden. Zur Unterdrickung thermischer Hintergrundstrahlung sind im Bolometer

entsprechende Filter integriert, die wie das Bolometerelement auf 4,2K gekdihlt sind.
Die Filter-Charakteristiken machen jedoch eine Unterteilung des Mel3bereiches des
Bolometers in zwei Unterbereiche erforderlich.

— Ein MCT-Detektor (Mercury-Cadmium-Telluride) ist fir Messungen im MIR und
NIR-Bereich vorgesehen. Mit einer Detektivitat vor= 5010’ \/E/\N (bei 1kHz)
ist es ebenfalls einer der empfindlichsten Detektoren fur den MIR-Bereich. Er muf3
mit  flussigem Stickstoff gekihlt werden. Der zum Detektor gehdrige
Signalverstarker ist im Spektrometer integriert.

— Eine Si-Diode fur den NIR- und VIS-Bereich und zwei pyroelektrische Detektoren
(fuir FIR und MIR) stehen ebenfalls zur Verfiigung. Die Empfindlichkeit der
pyroelektrischen Detektoren ist geringer. Da sie aber zum Betreiben nicht gekuihlt
werden missen, konnen sie gut fur kurzfristige Kontrollmessungen eingesetzt
werden.

— Fur Raman/Lumineszenzmessungen steht ein mit flissigem Stickstoff gekuhlter Ge-
Detektor zur Verfigung. Sein spektraler Arbeitsbereich liegt zwischen

6000 cnit und 12000 crh Mit einer Detektivitat von etwaD = 610" +/Hz/W
zahlt er zu den empfindlichsten Detektoren fir diesen Spektralbereich.
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Abb. 5.2: Schematischer Strahlengang im Fourier-Transformationsspektrometer IFS 113 der Firma

BRUKER.
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Abb. 5.3: Schematischer Aufbau des verwendeten Durchflu3kryostaten CF1104 der Firma Oxford.

Die Probe wird in einem Durchflul3kryostaten (Oxford: CF1104) im Strahlengang des
Spektrometers angeordnet. Der Kryostat wird mit einer Turbomolekularpumpe evakuiert. Eine
Druckmessung im Inneren des Kryogefalles ist aus Platzgrinden nicht mdglich. Aus
Leitwertabschatzungen konnte geschluRfolgert werden, daR der Innendruck bsakQiegt.

Die Probe im Inneren des Kryogefal3es kann sowohl tber eine integrierte Widerstandsheizung
erwarmt als auch durch flissigen Stickstoff oder Helium gekihlt werden. Mehrere
Thermoelemente ermdglichen eine Messung der Temperatur sowohl an der Probe als auch an
der Heizung und den GefalBwanden, so dal3 sich leicht ein Eindruck Uber die
Temperaturverteilung verschaffen laft.

Ein Fenster im Kryogefald erlaubt den ,optischen Zugang“ zur Probe. Das
Fenstermaterial muf3 an den jeweiligen Spektralbereich angepaldt werden. Fur Untersuchungen
im FIR-Bereich wurde Polyathylen und im MIR/NIR-Bereich NaCl verwendet.

Wie in Abb. 5.2 zu erkennen ist, bietet das Spektrometer die Moglichkeit fir den
Anschlul3 weiterer optischer Baueinheiten. Die im Rahmen dieser Arbeit erweiterte
Raman/Lumineszenzeinheit wird im folgenden Kapitel naher vorgestellt.

Fur die Steuerung des Spektrometers und die numerische Fourier-Transformation
wurde urspringlich ein Digitalrechner vom Typ ASPECT 3000 eingesetzt. Dieser Rechner
besitzt eine speziell fir numerische Fourier-Transformationen konzipierte CPU. Die
Datenbusbreite betragt 24 Bit. Die Datenaufnahme erfolgt Uber 16 Bit-A/D-Wandler mit einer
Sampling-Rate von 50kHz. Zu diesem Rechner gehorten das Betriebssystem ADAKOS, ein
Pascal-und Fortran-Compiler und weitere Hilfsprogramme. Die eigentliche Steuerung des
Spektrometers und die Spektrenbearbeitung erfolgt tber das Programm ATS89HP. Dieses ist
multitasking-fahig und besitzt 3 Task-Ebenen. Es regelt den vollstandigen Mel3ablauf und
bewaltigt die Spektrenberechnung einschliel3lich  Apodisation, Zerrofiling, Fourier-
Transformation, Phasenkorrektur.



Wahrend dieser Arbeit wurde die Rechenstation durch einen modernen PC
(Pentium/90MHz) ersetzt, der mit einem speziellen Aquisitionsprozessor fur die Fourier-
Transformation ausgerustet ist. Die Spektrometersteuerung und Spektrenberechnung erfolgt
auf dem PC mit dem Programm OPUS 2.0, das unter dem Betriebssystem OS/2 arbeitet.
Messungen in dieser Arbeit sind teilweise mit dem alten und teilweise mit dem neuen
Computersystem durchgefiihrt worden.

5.1.3 Die Lumineszenzeinheit

Fihrt man Lumineszenz- oder Ramanmessungen mit einem Fourier-Transformations-
spektrometer durch, so sind einige Besonderheiten des Mel3prinzips zu berlcksichtigen. Die
Intensitat der Rayleigh-Streuung ist oft um Gré3enordnungen hoher als die Intensitat des zu
messenden Lumineszenz- oder Raman-Effektes. Da bei der Fourier-
Transformatiosspektroskopie die gesamte Intensitdt des zu analysierenden Lichtes auf den
Detektor trifft, wird die Aussteuerung des Detektors und der Signalverstarker im wesentlichen
durch das Rayleigh-Streulicht bestimmt. Der Signalverstarker mufd mit einer entsprechend
niedrigen Verstarkung arbeiten, was fur die schwachen Raman- und Lumineszenzsignale ein
ungunstiges Signal/Rausch-Verhéltnis bedeutet.

Da die optische Anregung gewohnlich durch einen Laser erfolgt, ist das Rayleigh-
Streulicht fast monochromatisch. Monochromatisches Licht erzeugt aber ein sehr ausgedehntes
Interferogramm (cos-Funktion). Das Signal/Rausch-Verhaltnis des im Interferometer erzeugten
Interferogramms wird deshalb im wesentlichen durch das Signal/Rausch-Verhaltnis des
verwendeten Lasers bestimmt. Das Rauschen des Laserlichtes wird daher nach der Fourier-
Transformation auf das gesamte Spektrum Ubertragen. Man nennt dieses Problem in der
Fourier-Transformationsspektroskopie aubtultiplexnachteft.

Die geschilderten Probleme machen es erforderlich, dal3 das Rayleigh-Streulicht mit
hoher Effizienz herausgefiltert wird, ehe das Interferogramm vom Detektor erfal3t wird.

Die im Rahmen dieser Arbeit aufgebaute Lumineszenzeinheit (Abb. 5.4) basiert auf
einem FT-Raman Modul FRA106 der Firma Bruker. Das Raman-Modul verfligt Uber einen
integrierten leistungsstarken Neodym-YAG-Laser nafR 2W; Boon= 1,16 €V), eine
Kondensorlinse zur Aufnahme der Raman-Streustrahlung, eine auf den YAG-Laser
abgestimmte Filterbox zum Herausfitern des Rayleigh-Signales und einen einfachen
Probenhalter.

Da Lumineszenzerscheinungen vorrangig bei tiefen Probentemperaturen zu erwarten
sind, war es erforderlich, den Kryostaten in das Raman-Modul zu integrieren. Die fur den
Umbau erforderlichen mechanischen Arbeiten wurden in Zusammenarbeit mit der Werkstatt
des Fachbereiches Physik/Technologie durchgefihrt. Durch die vorgegebenen Abmessungen
des Kryostaten war die Position der Probe im Kryostaten gegenuber der urspringlichen
Position im Raman-Modul verschoben. Dies erforderte eine neue Kondensorlinse mit
veranderter Brennweite. Eine entsprechende Linse wurde von der Firma Bruker zur Verfugung
gestellt.

Fir Lumineszenzuntersuchungen afrhomboedrischen Bor war fir eine
Interbandanregung eine andere Laserquelle pai-EL,48 eV notwendig. Um den technischen
und finanziellen Aufwand in Grenzen zu halten, wurde in dieser Arbeit von einer GaAlAs
Laserdiode des Typs SDL-2431-G1 (Spectra Diode Labs) Gebrauch gemacht. Die Laserdiode
besitzt eine maximale optische Leistung von 500 mW bei eine Wellenlange von 816 nm
(Ephoton= 1,52 V). Eine spezielle Kollimatorlinse (Zylinderlinse) hinter der Laserdiode
kompensiert weitgehend die starke Strahldivergenz und erzeugt ein nahezu paralleles
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Abb. 5.4: Strahlengang in der fir Lumineszenzmessungen abge&nderten Raman-Einheit FRA 106.

Lichtbiindel.

Durch Sekundarlumineszenz in der Laserdiode treten neben der Laserlinie weitere
unerwinschte spektrale Komponenten auf. Daher wurde der Laserdiode ein schmalbandiger
optischer Bandpald (Interferenzfiter der Firma L.O.T. Oriel GmbH, Typ: NBP-0810-25-2)
nachgeschaltet. Der Einfallwinkel des Laserlichtes auf das Interferenzfilter war variabel, so daf3
der DurchlaB3bereich des Filters exakt auf die Laserwellenlange eingestellt werden konnte. Das
Filter reduziert jedoch die optische Laserleistung auf etwa 60%.

Das Laserlicht wurde Uber ein kleines Umlenkprisma (2,5x2,5 mm) vor der
Kondensorlinse in den Strahlengang eingekoppelt. Die MelRanordnung entspricht einer 180°
Streuanordnung. Um zu vermeiden, dal3 direkt reflektiertes Laserlicht in den Strahlengang
gelangt, wurde die Probenoberflache um ca. 20° gegentber der optischen Achse geneigt.

Die auf den YAG-Laser abgestimmte Filterbox muf3te fir Lumineszenzuntersuchungen
mit der Laserdiode aus dem Strahlengang entfernt werden. Fur die Unterdriickung des
Rayleigh-Streulichtes wurde ein Kantenfiter (Firma L.O.T.-Oriel, Typ: LWP-820-25)
verwendet. Dieses wurde in einem Fokus des Strahlenganges nahe der Aperturblende im
Spektrometer (siehe Abb. 5.2) angebracht.

Die Heizung des Probenhalters im Kryostaten wurde fir Lumineszenzmessungen mit
einem Aluminiumbecher abgeschirmt. Dies war notwendig, da bei Betrieb der Heizung von den
Heizdrahten eine beachtliche Warmestrahlung ausging, die sich dem Lumineszenzspektrum
Uberlagerte.

Fir die Laserdiode wurde eine Stromquelle entwickelt, da herkémmliche
Universalstromquellen nicht die geforderte Storsignalsicherheit aufweisen und eine
kommerzielle Stromquelle fiir Laserdioden nicht zur Verfligung stand. Geringste
Uberspannungsspitzen kénnen eine Laserdiode zerstoren. Die Abb. 5.5 zeigt den Schaltplan
der entwickelten Stromquelle fir die Laserdiode. Um eine vdllige Trennung vom Netz zu
gewabhrleisten, wurde ein 12V Blei-Akku als Spannungsquelle eingesetzt. Fur die Ladung des
Akkus kann ihm ein Labornetzgeréat parallel geschaltet werden.

Die Schaltung der Stromversorgung ist eine einfache Konstantstromquelle mit einem



Transistor in Emitterschaltung. Die Funktionsweise der Schaltung beruht auf zwei
Eigenschaften eines Transistors in Emitterschaltung:

— Durch die hohe Stromverstarkung wird der Emitterstrom im wesentlichen durch den
Kollektorstrom getragen.

— Da die Basis-Emitterstrecke einer in Durchlaf3richtung geschalteten Si-Diode
entspricht, betragt die Basis-Emitterspannung weitgehend unabh&angig vom Basis-
Emitterstrom etwa 0,7 V.

In der vorliegenden Schaltung wurde der Regeltransistor durch die zw@arlimgton-
Schaltung verknupften Transistoren T2 und T3 ersetzt. Dadurch wird die geringe
Stromverstarkung des Leistungstransistors T3 kompensiert. Mit dem Potentiometer P1 kann
die Spannung Uber den Widerstanden R3, R4 eingestellt werden, da der Spannungsabfall tber
den Basis-Emitterstrecken der beiden Transistoren T2, T3 anndhernd konstant ist. Aus dem
Ohmschen Gesetz folgt aus der Spannung an den Widerstanden R3, R4 der flieRende
Emitterstrom. Durch die hohe Stromverstarkung entspricht der flieRende Emitterstrom
weitgehend dem Kollektorstrom des Leistungstransitor T3. Der Kollektorstrom des
Leistungstransistors ist daher unabhéngig von der GrolBe des Lastwiderstandes im
Kollektorkreis und kann annahernd linear mit dem Potentiometer P1 eingestellt werden. Der
Einstellregler R1 begrenzt die maximal einstellbare Stromstarke.

Die Verlustleistung am Leistungstransistor T3 von maximal 2,5 W fuhrt trotz des
Einsatzes eines Kuhlkdrpers zu einer deutlichen Erwéarmung des Transistors mit einer
entsprechenden Zunahme der Leitfahigkeit. Um den Temperatureinflu@ auf den
Regelmechanismus zu unterdriicken, wurde ein gleichartiger Transistor T1 mit dem
Leistungstransistor T3 in thermischen Kontakt gebracht. Die Basis-Emitter-Diode des
Transistors T1 ist elektrisch mit den Widerstanden R1, P1 in Reihe geschaltet. Eine
Erwarmung des Transistors T3 fuhrt zu einer gleichartigen Erwarmung des Transistors T1.
Durch die Erwarmung verbessert sich die Leitfahigkeit der Basis-Emitter-Diode von T1, was
eine Reduzierung der Regelspannung an den Transistoren T2, T3 bewirkt und damit der
erhohten Leitfahigkeit des Leistungstransistors T3 entgegenwirkt.

Neben der Temperaturstabilisierung bewirkt die exponentielle Strom-Spannungs-
charakteristik der Basis-Emitter-Diode von T1 auch eine Stabilisierung der Regelspannung
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Abb. 5.5: Schaltplan der Stromversorgungseinrichtung fir die Laserdiode.



gegenuber Schwankungen der Batterie-Spannung (&hnlich der Spannungsstabilisierung mittels
Z-Dioden). Durch diese Stabilisierungsmechanismen konnte ein einmal eingestellter Strom fur
15 Stunden innerhalb einer Schwankungsbreite von 5% konstant gehalten werden.

Die Widerstandskombination R3, R4 mul3 die beachtliche Verlustleistung von 5W
aufnehmen. Um eine bessere thermische Verteilung zu ermdglichen, wurde anstelle eines
einzelnen Emitterwiderstandes die Parallelschaltung aus zwei Emitterwiderstanden gewahlt, auf
die jeweils eine Verlustleistung von 2,5 W entféllt.

Der Widerstand R2 ist der MeRwiderstand fur die Bestimmung des
Laserdiodenstromes. Die an ihm abfallende Spannung kann extern abgegriffen werden.

Der Schalter S1 erméglicht einen Kurzschlul3 des Laserdiodenstromkreises. Dieser
Kurzschluf3 sollte immer wahrend dekk@i-Ladevorganges eingeschaltet sein.

Die Laserdiode war Uber ein relativ langes Verbindungskabel (2m) mit der Stromquelle
verbunden. Unmittelbar an der Laserdiode wurden weitere Sicherheitsvorkehrungen getroffen.
Der Kondensator C1 soll kapazitiv oder induktiv eingestreute Spannungsspitzen kurzschliel3en.
Die antiparallel geschaltete Schottky-Diode hingegen arbeitet als Verpolungsschutz. Der
Einsatz einer Schottky-Diode war notwendig, um ein hinreichend schnelles Schaltverhalten zu
erreichen. Der Schalter S2 ermdglicht wie der Schalter S1 einen Kurzschluf3 der Laserdiode.
Er war notwendig, wenn die Laserdiode von der Stromversorgung elektrisch getrennt wurde.
Durch den Kurzschlu3 soliten Gefahren durch elektrostatische Aufladungen vermieden
werden.

5.2 MefRanordnung fur Interband-Photoleitung

Ziel war es, das Zeitverhalten der Interbandphotoleitung zu untersuchen. Zu diesem Zweck
wurden die Proben mit monochromatischem Licht einer Laserdiode angeregt und die sich
andernde Photoleitung zeitaufgeltst gemessen.

Fur die Messung der Photoleitung wurden die Proben im Probenhalter des Kryostaten
befestigt. Eine diinne Glimmerfolie zwischen Probe und Probenhalter ermdglichte einen guten
thermischen Kontakt bei gleichzeitiger elektrischer Isolierung zum Probenhalter. Die Proben
wurden mit Platindrahten durch elektrische Funkenentladungen kontaktiert. Es wurde bei
friheren Untersuchungen nachgewiesen [59], dal3 auf diese Weise rein ohmsche Kontakte
hergestellt werden.

Die elektrische Schaltung ist in Abb. 5.6 dargestellt. Problematisch ist der
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Abb. 5.6: Versuchsanordnung zur Messung der zeitlichen Photorespons bei Interbandanregung.



Probenwiderstand, der je nach Temperatur und Beleuchtung zwischef21d0dk100 &

liegt. Der extrem hochohmige Bereich stellte besonders hohe Anforderungen an die
Mel3schaltung. Der Eingangskreis wurde unter vollstandiger Abschirmung mit einer speziellen
22,6V-Batterie aufgebaut. Der Spannungsabfall Uber einemQ5 Widerstand wurde mit
einem Elektrometerverstarker (Firma KEITHLEY) verstarkt und mit einem Digitalvoltmeter
gemessen. Die Aufnahme der Mel3werte erfolgte mit Hilfe eines PC.

Es wurde dieselbe Laserdiode wie fur die Lumineszenzmessungen verwendet. Da im
Vergleich zu den Lumineszenzuntersuchungen nicht so hohe Anforderungen an die spektrale
Reinheit des Laserlichtes gestellt wurden, konnte auf die Verwendung eines Bandpal3filters im
Interesse einer hoheren Laserleistung verzichtet werden. Der Photostrom einer in die
Laserdiode integrierten Monitordiode wurde zeitgleich zur Photoleitung der Probe mit
aufgezeichnet. Damit war eine Kontrolle tiber die tatsachliche optische Laserleistung wahrend
der Probenbeleuchtung méglich.



