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1. Einleitung

1.1. Motivation

Laserinduzierte Materialverdnderungen sind seit einigen Jahrzehnten Gegenstand intensiver
Forschung. Mit der breiteren Verfiigbarkeit von Femtosekunden-Lasern in den letzten Jahren
ist auch das Interesse an der Wechselwirkung dieser Pulse mit Materie stark gewachsen.

Zur Untersuchung der Moglichkeit definierte Verdnderungen in transparenten Materialien
mittels Femtosekunden-Lasern hervorzurufen, wurden in Jena Herstellung und Diagnostik
dieser Strukturen im Rahmen des Sonderforschungsbereiches 196 "Physik und Chemie opti-
scher Schichten" gebiindelt. In diesen Rahmen ist auch die vorliegende Arbeit einzuordnen.
Neben dem physikalischen Interesse an diesen Phinomenen sind bereits einige Anwendungen
vorgeschlagen worden. Ein Vorschlag besteht in der dreidimensionalen Speicherung von
Informationen [Glaezer 1996]. Bei bisherigen Versuchen wurden auf diesem Gebiet Photo-
polymere eingesetzt [Strickler 1991], in denen mittels Zweiphotonenabsorption lokale Brech-
zahlinderungen im Bereich von 1% erzeugt wurden. Ahnliche Versuche gab es bei photo-
refraktiven Materialien [Kawata 1995] [Ueki 1996], bei denen lineare Absorption ausgenutzt
wurde. Hier konnten lokale Brechzahlinderungen im Bereich von 10 erzeugt werden.
Mittels Femtosekundenlasern ist es moglich, solche punktuellen Verdnderungen bei einer
groflen Anzahl von Materialien hervorzurufen. Hierzu zdhlen neben diversen Kristallen wie
Quarz und Saphir auch recht preiswerte Materialien wie Quarzglas und diverse Polymere
[Schaffer 1998]. Beispielsweise konnten in Quarzglas Brechzahldnderungen in der GroBen-
ordnung von 3-107 [Will 2002] erzeugt werden. Das Auslesen der so gespeicherten Informa-
tion ist hier mit einem Standartmikroskop moglich. Die Datenspeicherung konnte hier mit
einem Punktabstand von 2um lateral und einem Abstand der Speicherebenen von 15um ge-
zeigt werden [Glaezer 1996].

Eine weitere mogliche Anwendung der durch Femtosekundenlaser induzierten Material-
verdnderungen ist die Aneinanderreihung von Einzelschiissen zu einer Linie. Diese Strukturen
sind unter bestimmten Umstdnden in der Lage, Licht zu fiihren [Korte 2000]. Bei der
integrierten Optik werden bisher in der Regel flichenhafte Strukturen verwendet. Dies liegt
im wesentlichen in den Herstellungsprozessen begriindet. Bisher werden integrierte optische

Bauteile vorwiegend mittels Ionenaustausch hergestellt [Rottschalk 1997]. Hierzu wird fiir



jedes Basismaterial ein eigener Prozess des lonenaustausches entwickelt. Die Strukturierung
erfolgt in der Regel mittels eines Lithographieverfahrens. Eine Strukturierung auch in die
Tiefe des Basismaterials hinein ist mit diesen Verfahren kaum mdglich. Bei der Herstellung
der Wellenleiter durch Femtosekundenlaser werden die Strukturen aber prinzipbedingt im
Volumen des Materials erzeugt. Dies ermdglicht die Herstellung dreidimensionaler
Strukturen. Das riumliche Verzweigen eines Wellenleiters in drei nichtplanare Aste konnte

bereits gezeigt werden [Nolte 2003].

Lo —>

Abb. 1.1.1: Raumliches Verzweigen eines Wellenleiters in drei nichtplanare Aste,
demonstriert in Quarzglas (nach [Burghoff 2003])

Fiir Anwendungen der integrierten Optik sind neben Verzweigungen auch die flexible Weiter-
leitung in verschiedenen Konfigurationen von Interesse. In [Burghoff 2003] konnte ein

Konverter gezeigt werden, der neun planare Wellenleiter in eine Matrix aus 3x3 Wellenleitern
tiberfiihrt.

40 mm

Abb. 1.1.2: Optischer Umsetzer von neun planaren Wellenleitern in eine Matrix
von 3x3 Wellenleitern auf Basis von Quarzglas (nach [Burghoff 2003])



Die Eigenschaft dieser Strukturen, Licht zu fiihren, wird nicht durch Ionenaustausch
verursacht. Damit ist es denkbar die Wellenleiter zusitzlich zu dotieren, ohne dass sie ihre
wesentlichen Eigenschaften einbiiBen. Wird ein Teil eines Wellenleiters geeignet dotiert
und gepumpt, so kann mittels stimulierter Emission eine Verstirkung erreicht werden.

Am Beispiel von Neodym - dotiertem Glas konnte dies bereits demonstriert werden.
[Burghoff 2003]
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Abb. 1.1.3: Rein optische Signalverstarkung in Neodym-dotiertem Quarzglas (nach
[Burghoff 2003])

Die Moglichkeit, eine derartige rein optische Signalverstirkung zu erreichen, ist fiir
Kommunikationsanwendungen von groBem Interesse.

Wie im folgenden noch beschrieben wird, ist der Mechanismus der Wellenleiterherstellung
durch Femtosekundenlaser noch nicht vollstindig verstanden worden. Die vorliegende Arbeit
soll durch direkte Charakterisierung des modifizierten Gebietes einen Beitrag zum

Verstandnis dieser Materialmodifikationen leisten.



1.2. Stand der Literatur zu Beginn dieser Arbeit

Zu Beginn dieser Arbeit existierte bereits eine grofe Zahl von Arbeiten, die sich mit der
Wechselwirkung der schon ldnger verfligbaren Pikosekunden-Laserpulsen mit Materie be-
schéftigten. Auch fiir den Bereich der Femtosekundenlaser lagen einige Arbeiten vor. Es zeig-
te sich, dass der Ubergang von Pikosekunden- zu Femtosekundenpulsen qualitativ andere
Veridnderungen im Material bewirkt [ Sokolowski-Tinten 1995].

Im Falle von Femtosekundenpulsen wird das Dichteprofil im Material diskontinuierlich
[Inogamov 1999]. Es treten groe Dichtegradienten auf. Bei Metallen und Halbleitern wird
die Strahlung hauptsdchlich von den Elektronen im Leitungsband absorbiert. Dominant fiir
die Erzeugung freier Elektronen ist die Multiphotonenabsorption [Lenzner 1998]. Hierbei
kommt es oberhalb einer gewissen Schwelle der Laserintensitit zur Ausbildung eines
Plasmas, dessen explosionsartige Expansion eine Schockwelle im Material erzeugt [Maaz
2000]. Bei hinreichend kurzen Pulsen (~100fs) kann es allerdings schon vor dem Einsetzen
der Plasmabildung zur Uberschreitung der Zerstorschwelle des Materials kommen [von der
Linde 2000].

Die physikalischen Hintergriinde dieser Vorgénge waren allerdings nicht vollstindig geklért.
In der Literatur wurden hierzu gegensitzliche Standpunkte vertreten [Sokolowski-
Tinten 1998].

Bei den Materialverdnderungen durch Femtosekundenlaser sind hauptsdchlich deren Auswir-
kungen auf die lokale Brechzahl des Materials von Interesse. Diese Brechzahldnderungen
waren bereits bei verschiedenen Materialien demonstriert worden [Glazer 1996]. Hierzu
gehorten verschiedene Gliser, Saphir und Acryl-Kunststoff. Die notwendigen Pulsenergien
fiir die Strukturverdnderungen bei diesen Materialien sind sehr &hnlich.

Verdichtungseffekte in Glas durch UV-Bestrahlung wurden von [Borelli 1997] mit dem auch
in der vorliegenden Arbeit verwendeten Programm ANSYS simuliert. In der Annahme der
Vergleichbarkeit mit der UV-Bestrahlung wurde von [Homoelle 1999] die Auswirkungen von
Femtosekunden-Pulsen auf Glas berechnet. Bei den verwendeten Randbedingungen konnten
nur 10% der Brechzahlianderung auf den elastooptischen Effekt zurlickgefiihrt werden.
Kristalliner Quarz wird bei [Schaffer 1998] mittels Transmissions-Elektronenmikroskopie
untersucht. Hierbei ergibt sich eine scharfe Grenze zwischen einer ovalen Region in Mikro-

metergrole und dem umgebenden Material. Das Innere der Ellipse ist fiir die Elektronen



transparenter, wobei hier nicht zwischen geringerer Dichte, Porositit oder stdrkerer
Abdiinnung an dieser Stelle unterschieden werden kann. Im Beugungsbild ist ersichtlich, dass
der ovale Bereich aus amorphem Material besteht. Die Umgebung ist dagegen noch kristallin,
wenn auch sehr verspannt. Von der Struktur gehen Risse aus.

Insgesamt konnte zu Beginn dieser Arbeit als gesichert gelten, dass die Bereiche, in denen die
Mikroexplosionen stattgefunden haben, gegeniiber ihrer Umgebung einen deutlich verdnder-
ten Brechungsindex aufweisen. Um diese Bereiche herum existieren stark verspannte Gebiete
in denen das Material verdichtet ist. In [Glezer 1997] wird die Notwendigkeit betont, die ver-
dichteten Gebiete strukturell zu charakterisieren. Die vorliegende Arbeit soll einen Beitrag

hierzu leisten.

1.3. Herstellung

Die vorliegende Arbeit befasst sich mit Wellenleitern, die in Quarz-Substraten erzeugt
wurden. Bei den Substraten handelt es sich um einkristallinen o-Quarz. Die Abmessungen der
Substrate sind 10mmx10mmx2mm. Die 10mmx10mm grofe Begrenzungsfliche, die in
Richtung des einschreibenden Lasers zeigte, wird im folgenden als Oberflidche bezeichnet.
Die 10mmx2mm groBen Flichen werden Seitenflichen genannt. Die Substratoberflichen
fallen fiir die Proben X004 und X007 mit der (11.0)-Ebene des Kristallgitters zusammen, bei
der Probe Z010 mit der (00.1)-Ebene.

Die Qualitdt der Kristalle wurde vor der Herstellung der Wellenleiter mittels Lang-
Topographie tliberpriift. Das Kristallvolumens kann als perfekt bezeichnet werden. Die Seiten-
flichen weisen allerdings oberfldachliche Bearbeitungsspuren auf.

Die Wellenleiter wurden im Institut fiir Angewandte Physik (IAP) der Friedrich-Schiller-
Universitit hergestellt.

Zur Strukturierung wurde ein Titan-Saphir-Lasersystem (Spectra-Physics, Spitfire) eingesetzt.
Die Pulsdauer dieses Systems liegt bei 120fs. Es hat eine Repititionsrate von 1kHz und eine
Wellenlédnge von 780nm. Mittels Absorber wurde fiir die Strukturierung die Pulsenergie aus

ca. 0,4uJ verringert.



Die Laserstrahlung wurde mittels einer achromatischen Linse in das Material hinein gebiin-
delt. Die fokale Linge betrug hierbei 16mm. Der Brennpunkt lag in einer Tiefe von
ca. 500um. Hierzu ist zu bemerken, dass bis zu einer Tiefe von ca. 100um durch die hohe
Leistungsdichte die Probenoberfliche stark geschéddigt wird. Die Strukturierung liefert hier
nicht die gewlinschten Ergebnisse. Analog gilt dies fiir den Abstand zur Austrittsfliche der

Strahlung. Auch hier kann es zu Schidigungen bis hin zur Ablation kommen.

Abb. 1.3.1: Prinzip der Wellenleiterherstellung: Ein Titan-
Saphir-Laser wird in das Volumen der Probe
hinein fokussiert. Die Aneinanderreihung der
Einzelschisse ergibt eine linienhafte Struktur.
(nach [Korte 2000])

Zur Erzeugung linienhafter Strukturen wurde der Probentisch senkrecht zur Einstrahlrichtung
bewegt. Dies geschah mit einer Geschwindigkeit von 250pm/s, so dass ein theoretischer
Punktabstand von 0,25um im Kristall erzeugt wurde.

Die Achsen der so erzeugten Wellenleiter fallen fiir die Probe Z010 mit der [10.0]-Richtung
des Kristallgitters zusammen. Bei der Probe X004 zeigen die Wellenleiterachsen in

[00.1]-Richtung und fiir die Probe X007 in [10.0]-Richtung.
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2. Untersuchungsmethoden

2.1. Optische Messungen

2.1.1 Wellenleiter in Silikatglasern

Wie bereits beschrieben, ist es mit Femtosekunden-Lasern moglich, Wellenleiter in den
verschiedensten Materialien zu erzeugen. Fiir spitere Anwendungen ist besonders Quarzglas
als Basismaterial von Interesse.

Die optische Charakterisierung wurde im Institut fiir angewandte Physik (IAP) der Friedrich-
Schiller-Universitidt durchgefiihrt. Es zeigt sich, dass die erzeugten Strukturen in der Lage

sind Licht zu flihren. Verantwortlich hierfiir ist die rdumliche Verteilung des Brechungs-

indexes.
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Abb. 2.1.1: Gemessene Brechzahlprofile in Quarzglas bei einer Wellenldnge von

514nm (nach [Will 2002])

Wie aus den Abbildungen (Abb. 2.1.1 a und 2.1.1 b) ersichtlich, erfolgt die Wellenleitung
offenbar in einem zentralen Bereich, der sich mit dem durch Laserbeschuss modifizierten
Bereich identifizieren ldsst. Die Brechzahlverteilung wurde mit der Strahlung eines Argon-
Ionenlasers (514nm) gemessen. Die Dampfung des Wellenleiters bei dieser Wellenlénge ist

kleiner als ein Dezibel pro Zentimeter.
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Bei der Herstellung wird mit der Einstellung der Bewegungsgeschwindigkeit der Probe der
Abstand der Einschiisse vorgegeben. Hierdurch kann das Vermdgen des Wellenleiters,

bestimmte Wellenlédngen zu fiihren, verdndert werden.

(®) 6

x [pm] X [pm]

Abb. 2.1.2: Nahfeldintensitaten fir Wellenleiter in  Quarzglas bei der fir
Kommunikationsanwendungen wichtigen Wellenldnge von 1,54pm
(nach [Will 2002])
a) Simulation
b) Messung

Wie aus den Abbildungen ersichtlich, ist es sogar moglich, die fiir Kommunikations-
anwendungen wichtige Wellenldnge von 1,54um, einmodig zu fiihren. Die thermische Stabili-
tit der Wellenleiter wurde gepriift, indem die Proben iiber mehrere Stunden einer Temperatur

von 500°C ausgesetzt wurden. Die Brechungsindexverteilung dnderte sich dabei nicht.

2.1.2 Wellenleiter in Kristallen

Wellenleiter in Kristallen lassen sich nach dem gleichen Prinzip herstellen, das auch bei den
Gldsern angewandt wurde. Die optischen Eigenschaften der erzeugten Strukturen unterschei-
den sich allerdings fundamental. Nach [Schaffer 1998] ist es moglich, eine Reihe von kristal-
linen Materialien zur Erzeugung grofler Brechzahldnderungen zu nutzen. Fiir die vorliegenden
Untersuchungen wurde o-Quarz als Modellmaterial ausgewahlt.

Optisch wurden die Proben wiederum im Institut fiir Angewandte Physik (IAP) der Friedrich-
Schiller-Universitit charakterisiert.

Koppelt man auf einer Seite des Wellenleiters Licht ein und betrachtet die andere Seite mit

einem Polarisationskontrastmikroskop, so ergibt sich folgendes Bild (Abb. 2.1.3).
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Abb. 2.1.3: Aufnahme der Stirnflache eines Wellenleiters im
Polarisationskontrastmikroskop: Der Wellenleiter
wurde in kristallinem Quarz hergestellt und mit
Licht einer Wellenlange von 514nm beleuchtet. Die
kristallographische Orientierung der Probe und des
Wellenleiters entsprechen der in dieser Arbeit
untersuchten Probe X007. (nach [Korte 2000])

Der qualitative Unterschied zum Verhalten bei Quarzglas ist offensichtlich. Die Wellen-
leitung erfolgt hier nicht in einem zentralen Bereich. Tatsdchlich ist dieser Bereich sogar dun-
kel abgebildet. Offenbar wird das Licht hier besonders schlecht gefiihrt. Dem gegeniiber sind
seitlich neben dem zentralen Bereich zwei symmetrische, helle Gebiete erkennbar [Will
2002].

Die Fiithrung des Lichtes ist polarisationsabhingig. Unabhingig von der kristallographischen
Orientierung der Wellenleiter wird in den seitlichen Gebieten nur die vertikale Polarisation
gefiihrt. Dies gilt auch fiir die drei in dieser Arbeit untersuchten Proben.

Nur Proben, deren Wellenleiter eine kristallographische Orientierung analog denen bei Probe
X007 aufweisen, waren in der Lage, zusétzlich ober- und unterhalb des Kernes Licht zu fiih-
ren. Hier wurde allerdings die horizontale Polarisation gefiihrt. Die Probe X007 selbst war

dazu allerdings nicht in der Lage.
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Abb. 2.1.4: Prinzipdarstellung der lichtfilhrenden Bereiche bei Wellenleitern auf Basis von
kristallinem Quarz:
Die Pfeile geben jeweils die geflihrte Polarisationsrichtung an. Den "Normalfall”
stellen zwei symmetrische Bereiche dar, die horizontal neben dem Kern liegen
(linke Abbildung). Nur wenn die [00.1]-Richtung des Kristallgitters horizontal
liegt tritt zusatzlich Lichtfihrung in kleinen Bereichen ober- und unterhalb des
Kernes auf (Abbildung rechts).

Auch die Wellenleiter in kristallinem Quarz sind thermisch sehr stabil. Nachdem eine Probe
fiir mehrere Stunden einer Temperatur von 1200°C ausgesetzt war, wurden an den Wellen-
leitern keine Verdnderungen festgestellt.

Die Wellenleiter im kristallinen Quarz wiesen eine relativ hohe Dampfung auf. Sie lag fiir
514nm bei 5db/cm. Dies ldsst sich mit der starken Lichtstreuung im Bereich des Kernes
erklaren. Um diesen Effekt zu vermeiden, wurden mittels eines Strahlteilers (Abb. 2.1.5) die
Linien doppelt in das Substrat eingeschrieben. Das Resultat ist ein einzelner Wellenleiter, der
zwischen den eingeschriebenen Linien liegt. Die Ddmpfung liegt hier nur noch bei 1,5 dB/cm

fiir Licht mit 1060nm (Abb. 2.1.6).
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Abb. 2.1.5:

Abb. 2.1.6:

Herstellung eines Wellenleiters durch Doppelfokusanordnung

(nach [Burghoff 2003]):

Links: Prinzip des Doppelfokus: mittels eines Liniengitters
wird der Laserstrahl in zwei Teilstrahlen aufgespal-
tet, die dann wieder durch ein Mikroskopobijektiv in
die Probe hinein fokussiert werden.

Rechts: Resultierende Struktur, betrachtet durch ein

Polarisationskontrastmikroskop

Resultierender Wellenleiter im Quarzkristall
bei Herstellung mittels  Doppelfokus-
Anordnung: Abgebildet ist die Intensitatsver-
teilung an der Stirnflache bei der Einkopp-
lung von Licht mit einer Wellenlange von
1060nm. Der Wellenleiter hat eine Damp-
fung von 1,5dB pro Zentimeter. (nach [Burg-
hoff 2003])
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2.1.3 Wellenleiter in Phosphatglasern

Beim Vergleich der Lichtfithrung im Quarzglas und im Quarzkristall driangt sich die Frage
auf, ob die Unterschiede auf die atomare Struktur des Ausgangsmaterials zuriickzufiihren
sind. Am Institut fiir Angewandte Physik wurde versucht Wellenleiter auch in Phosphatglas

zZu erzeugen.

Abb. 2.1.7: Intensitatsverteilung an der Stirnflache
eines einfachen Wellenleiters im
Phosphatglas (nach [Burghoff 2003])

Es zeigt sich, dass das Licht hier auch in zwei anndhernd symmetrischen Bereichen neben
dem Kern gefiihrt wird. Es scheint somit die Schlussfolgerung gerechtfertigt, dass die Wellen-
leitung beim Phosphatglas auf dem gleichen Effekt beruht wie beim Quarzkristall. Gestiitzt
wird diese These durch eine weitere Analogie zum Kristall. Es ldsst sich auch hier durch

paarweises Einschreiben ein einzelner Wellenleiter erzeugen.

Abb. 2.1.8: Intensitatsverteilung an der Stirnflache
eines doppelten Wellenleiters im
Phosphatglas (nach [Burghoff 2003])
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2.2. Transmissions-Elektronenmikroskopie

Im Rahmen des Sonderforschungsbereiches 196 der Deutschen Forschungsgemeinschaft
wurde zur Charakterisierung der Wellenleiter auch Transmissions-Elektronenmikroskopie
(TEM) eingesetzt [Gorelik 2003]. Die Messungen erfolgten mittels eines JEOL JEM-3010
Mikroskops. Die Beschleunigungsspannung lag bei 300kV. Das Mikroskop verfiigt iiber
einen energiedispersiven Rontgendetektor (EDX), der zur Bestimmung der chemischen
Zusammensetzung (Konzentrationsverhiltnis von Silizium und Sauerstoff) des untersuchten
Gebietes eingesetzt wurde. Bei der Probenpriparation erfolgte zunédchst ein Schnitt der Pro-
ben senkrecht zur Wellenleiterachse. Nach der mechanischen Politur erfolgte das ,,dimpeln.
Hierbei wird eine kreisformige Vertiefung in der Probe erzeugt. Der letzte Materialabtrag
erfolgte durch lonendtzung.

AnschlieBend wurde auf die Probenoberfliche eine diinne Kohlenstoffschicht "aufgesputtert”,
um die elektrische Aufladung der Probe wiahrend der Messung zu reduzieren.

Untersucht wurden zwei Kategorien von kristallinen Proben. Bei einer Gruppe hatte der ein-
schreibende Laser eine Pulsenergie im Bereich von 50nJ bis 80nJ. Hier wurden sowohl
einzelne Lasereinschiisse (Abb. 2.2.1) als auch iiberlappende Einschiisse untersucht. Die
zweite Gruppe ist den Proben vergleichbar, die mittels Rontgendiffraktometrie und Rontgen-
topographie untersucht wurde (Abb. 2.2.2). Die Pulsenergie lag hier bei 14uJ.

Bereits die Proben der ersten Gruppe zeigen bei den Einzelschiissen einen amorphen Kern mit
elliptischer Form. Die umgebende Matrix zeigt eine grole Anzahl von Biegelinien, was auf
starke elastische Verspannungen in diesem Gebiet hinweist. Bei den {iberlappenden
Einschiissen mit dieser geringen Pulsenergie ist der amorphe Kern wesentlich kleiner. An ihn
schlieft sich auch nicht direkt die verspannte Matrix an, sondern er ist noch von einem

Bereich umgeben, der eine stark gestorte kristalline Struktur aufweist.
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Abb. 2.2.1: Transmissions-Elektronenmikroskopie an kristallinem Quarz:
Es wurden Einzelschiisse untersucht. Die Pulsenergien bei der
Herstellung lagen jeweils bei 50nJ. (nach [Gorelik 2003])
a) TEM-Aufnahme
b) Beugungsbild des Kerns: der Kern ist amorph.
c) Beugungsbild der Umgebung: Die Umgebung ist kristallin.

Im Vergleich hierzu dndern sich die Befunde bei den Proben, die mit hoher Pulsleistung
hergestellt wurden. Bei den Einzelschiissen ist der Ubergang vom amorphen Kern zu der
verspannten kristallinen Matrix nicht mehr scharf. Es schlieBen sich insbesondere im oberen
und unteren Bereich zunidchst Gebiete an, die stark gestort beziehungsweise sehr stark
deformiert sind. Dieser Befund &ndert sich nicht wesentlich bei den iiberlappenden Pulsen mit
dieser Pulsenergie (Abb. 2.2.1). Die stark gestorten Regionen haben hier insgesamt eine

Ausdehnung von ca. lumXx5um.
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Abb. 2.2.2:

Transmissions - Elektronenmikroskopie an
kristallinem Quarz:

Es wurde eine Linie aus Einzelschiissen
untersucht. Die Pulsenergien bei der Her-
stellung lagen jeweils bei 14pJ.

(nach [Gorelik 2003])
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2.3. Weitere Verfahren

In [Taylor 2003] wird die Kombination von selektivem chemischem Atzen mit Atomkrafi-
mikroskopie beschrieben. In der Arbeit wird Silikatglas, welches durch Femtosekundenlaser
modifiziert wurde, untersucht. Durch Atzen mit einer wissrigen Losung von Fluorwasserstoff
wird die Oberflachentopographie verdndert. Durch Vergleichsexperimente wird empirisch ein
linearer Zusammenhang zwischen Atzrate und Brechzahlinderung hergestellt. Die Unter-
suchung der Oberflichentopographie erfolgte mittels Atomkraftmikroskopie. Das Ergebnis
wird von den Autoren als Brechzahlprofil interpretiert. Problematisch hierbei ist allerdings,
dass der Zusammenhang zwischen Atzrate und Brechzahlinderung noch nicht verstanden ist.
Die Strukturdnderungen im Silikatglas wurden auch mittels Raman-Spektroskopie untersucht.
In [Chan 2003] wird eine Erhohung der relativen Anzahl der 3- und 4-fach Ringstrukturen im
Glasnetzwerk gegeniiber der Anzahl der normalerweise vorherrschenden 5- und 6-fachen
Ringstrukturen im ungestdrten Quarzglas beschrieben. Hieraus wird eine Verringerung des
mittleren Bindungswinkels und eine Verdichtung des Glases abgeleitet. Die Autoren leiten
hieraus die Verdnderung des Brechungsindexes ab.

Mittels Photolumineszens wird in [Kucheyev 2003] bei durch Fentosekundenlaser modifizier-

tem Quarzglas die Erzeugung einer grolen Anzahl von Farbzentren nachgewiesen.

20



3. Uberlegungen zum Strukturmodell
3.1. Modellvorstellungen

Aus dem Herstellungsprozess ergeben sich erste Hinweise liber die erzeugte Struktur. Da sich
der Laserfokus unter der Oberfldche relativ zum Kristall entlang einer Linie bewegt, ergibt
sich die Vorstellung einer in erster Ndherung linienhaften Struktur. In der Richtung dieser
Linie ist die Struktur in der Lage Licht zu fiihren.

Im Gegensatz zu Quarzkristallen fiihren die Wellenleiter im Quarzglas das Licht in einem
zentralen Bereich (Bereich I). Offensichtlich erhoht sich hier durch den Laserbeschuss dessen
Brechzahl gegeniiber dem ungestorten Material (Bereich II). Qualitativ unterschiedlich hierzu
sind die Effekte im Quarzkristall. Der direkt modifizierte Bereich (Bereich I) ist hier nicht in
der Lage, Licht zu fiihren. Dieses Gebiet wird im folgenden als Kern bezeichnet. Die Fithrung
des Lichtes erfolgt hier vielmehr im Bereich III, seitlich der Einschiisse. Dies zeigt, dass hier,
anders als beim Quarzglas eine indirekte Modifikation die Lichtfithrung ermdglicht.

Da durch die Autheizung im Laserfokus das dortige Material expandiert, stehen die Nachbar-
bereiche tendenziell unter hydrostatischem Druck. Fiir die Erkldrung der zur Wellenleitung

notigen lokalen Brechzahlerhhung bietet sich daher der elastooptische Effekt an.

I II I I1

Abb. 3.1.1: Veranschaulichung der unterschiedlichen Konfiguration der Wellenleiter:
Im Quarzglas (links) wird das Licht im Bereich I gefuhrt, wogegen die Flhrung
im Quarzkristall (rechts) im Bereich III erfolgt.

Der Bereich II stellt den ungestorten Kristall dar. Gegeniiber seiner Brechzahl ist die Brech-
zahl des Bereiches III durch die Druckspannungen erhoht. Die Expansion des Bereiches I

filhrt zu einer Verdiinnung des Materials und damit zu einer Verringerung der Brechzahl.
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Die aus dem elastooptischen Effekt resultierende Brechzahlédnderung ergibt sich nach [Born

1999] und [Kleber 1998] aus:
1 1
An, = —Engj AB; = —Engj Pit * € (3.1.1)

wobel p;i die elastooptischen Konstanten des Materials darstellen. Die richtungsabhéngige
Brechzahl des ungestorten Kristalls wir hier mit n; und ihre Anderung als An; bezeichnet.
Hieraus wird klar, dass fiir die Brechungsindexidnderung nicht die Verschiebungen u;, sondern
nur deren raumliche Ableitungen relevant sind:

 du,
g, = L]0 o1, (3.12)
7 200dx; 0x

Die absolute Bestimmung der Verschiebungen u; wire durchaus moglich. Ein denkbares
Verfahren hierfiir ist beispielsweise die Rontgeninterferometrie [ Authier 2001].
Fiir die hier zu bestimmenden Dehnungskomponenten ¢; geniigt allerdings die Messung des

wesentlich einfacher zugédnglichen lokalen reziproken Gittervektors ¢g. Wie im Ab-

schnitt 3.2.2. noch beschrieben wird, ergibt sich dieser aus:

c}z—grad(Qw?) (3.2.14)
Zunidchst soll hier aber die Ursache des Verschiebungsfeldes, der Kern, diskutiert werden.
Sein Verstindnis ist die Voraussetzung fiir das Verstindnis des Deformationsfeldes und damit
der Wellenleitung insgesamt.
Bei der Beschreibung des Kernes dréngt sich zundchst die Idealvorstellung eines Zylinders
mit unendlicher Lange auf (Modell I). Dieser Zylinder besitzt keinerlei Struktur in Langs-
richtung und ist homogen gefiillt. Ausgehend von den TEM-Messungen wird die Grundfldche
des Zylinders hier als Ellipse angenommen.
Um dem Herstellungsverfahren Rechnung zu tragen, l4sst sich dieses Modell verfeinern. Die
einzelnen Einschiisse des Lasers erzeugen jeweils einzelne modifizierte Volumina, die exakt
auf einer Linie, der Wellenleiterachse angeordnet sind (Modell II).
Beim Modell IIT wir auch die Idealisierung der Anordnung aufgehoben. Hier wird eine
Streuung der Einzeldefekte sowohl um die Wellenleiterachse, als auch entlang dieser Achse

zugelassen.
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Abb. 3.1.2: Modellvorstellungen fur den Kern:

o
Links: Modell I der Kern hat keine Struktur in z-Richtung

Mitte: Modell I regelmaRige Aneinanderreihung von Einzeldefekten
Rechts: Modell III unregelmafige Verteilung der Einzeldefekte

Aus der Verschiedenheit der Modellvorstellungen ergeben sich sofort Fragen, die experimen-
tell zu kléren sind:

(1) Verhalten sich die Komponenten des Deformationsfeldes senkrecht zur Wellenleiter-
achse (x-y-Ebene) analog zu eindimensionalen Versetzungen? Wenn dies der Fall
wire, so konnte das Deformationsfeld analytisch berechnet werden.

(2) Um die Frage nach der Ursache der Brechzahlinderung An zu beantworten, ist es
notwendig, zumindest die Deformationen €., €,, und €,, quantitativ und ortsaufgeldst
zu bestimmen.

(3) Im Gegensatz zum Modell I miissten sich bei den Modellen II und III lidngs des
Wellenleiters (z-Richtung) eine Oszillation der Verschiebungen u, und damit auch der
Deformationen €., zeigen. Eine zumindest qualitative Aussage in dieser Frage ist fiir
die Suche nach der Ursache fiir die relativ hohe Dampfung bei den Einzelwellenleitern
wichtig.

(4) Bei den Modellen II und III wird davon ausgegangen, dass die Einschiisse jeweils
gleichartige Verdnderungen hervorrufen. Ist diese Annahme berechtigt?

(5) Wie glatt ist die Oberflidche des Zylinders bzw. der Ellipsoide?

(6) Welche Materialmodifikation erzeugt der Laser innerhalb des Zylinders bzw. der
Einzeldefekte?
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3.2. Uberlegungen zu den Untersuchungsmethoden

Die oben aufgeworfenen Fragen lassen sich mit verschiedenen Methoden der Rontgen-
beugung beantworten. Rontgenbeugung bietet sich als zerstorungsfreies Verfahren an, da es
sich bei den zu untersuchenden Gebieten um tief (ca. 500um) vergrabene Bereiche handelt.
Da die Konfiguration der Wellenleiter auf einen anhaltenden Spannungszustand um den Kern
hinweist, sind aufwendige Priparationen an diesen Proben zu vermeiden, da der Spannungs-
zustand dabei geédndert werden kann. Diese Mallgabe ist bei der Rontgenbeugung erfiillbar.
Zur Beantwortung der Fragen (1) bis (3) eignen sich Verfahren der Rontgentopographie
(siche Abschnitt 3.2.3.). Die Fragestellungen (4) bis (6) lassen sich mittels Rontgen-
diffraktometrie beantworten (siche Abschnitt 3.2.4.).

Im folgenden sollen zundchst die zu erwartenden Ergebnisse fiir das Modell II bei den
verschiedenen Methoden betrachtet werden.

Zundchst wird das Modell II weiter idealisiert. Die Einzeldefekte werden als Kugeln ange-

nommen und das Ausgangsmaterial als isotrop.
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3.2.1. Berechnung des Verschiebungsfeldes

Ausgangspunkt der Uberlegungen ist die resultierende Verschiebung u in einem Aufpunkt P,
der sich in einem gewissen Abstand x vom Kern befindet. Da das Medium als isotrop ange-

setzt wurde, sind die Deformationen radialsymmetrisch um z. Zunéchst wird u, diskutiert.

Ar P

Az

A
vy

PN PPN W
© 0 0 000 0
-1 01 2 3

Abb. 3.2.1: Fur den Aufpunkt P wird die Summe
der Einzelverschiebungen errechnet.

Die Summe der radialen Einzelverschiebungen in P ist:

= A
u, = oS 3.2.1
; rt+z? p ( )
. x o
mit cos ff = ——— ergibt sich:
r’+z?
- Ar
u =

I

n=—oo (r2 + 22)%

Fiir die spezielle z-Koordinate des Aufpunktes tiber dem Einzeldefekt 0 (Abb. 3.2.1) ergibt

sich:
z=nlAz
Fiir eine beliebige Lage von P gilt:
z = (n + An) Az mit —%<An£% (3.2.2)
hieraus folgt:
- Ar i

z 1

e+ Annzy? +17)2 1 = (B2 (n+ Ay + 1)
r

u =

I

S}

oo

25



Durch Anwendung der Poissonschen Summenformel ldsst sich dieser Ausdruck umformen:

A - 27 mAn T 1 2mimar
U =— e e da
T Az & I(a2 +)2F (3:2.3)

—oo

oo

Die Losung dieses Ausdruckes ist nicht trivial. Tragt man j

—oo

dmimar . r
2 da tber m—
Az

€
(a® +1)*
auf, so ergibt sich folgende Kurve:

° 1 2rimar
I(az +1)% e—r—da

-1 -0.5 0.5 1 AZ

o

Abb. 3.2.2: Auftragung von j ! e2mer da Gber mL
. 9.2.2: gung (a2+1)% Az Az

—oo

Es zeigt sich, dass die Kurve schon bei =1 auf = 0,012 abgefallen ist. Az stellt den Ab-

r
m_

Az
stand der Einzeldefekte voneinander dar. Bei den hier diskutierten Proben lag dieser Abstand
bei 0,25um. Das bedeutet, dass schon bei einem Abstand vom Kern von »=0,25um die
Summanden fiir m = £1 nur noch jeweils zu 1,2% zur Deformation beitragen. Wie sich bereits
aus den optischen Messungen ergibt, ist die Diskussion von Abstinden r, die deutlich unter
einem Mikrometer liegen nicht notwendig. Die fiir die topographischen Messung relevanten r
sind durch das Ortsauflosungsvermogen des Filmes bestimmt. Feinstrukturfilme haben

bestenfalls ein Ortsauflosungsvermdgen von einigen Mikrometern, so dass bei relevanten

Abstidnden sicher von é >10 ausgegangen werden kann. Bei m-—{=10 ist der Integral-

ausdruck in (3.2.3) schon auf =107° abgefallen. Dies bedeutet, dass fiir die relevanten
Abstinde bei der Messung nur der Summand fiir m = 0 beriicksichtigt werden muss. Hieraus

ergibt sich:

u

= 4 | I a4 1 (3.2.4)
rAz (a2+l)A rAz r

—oo

Dies entspricht der Losung fiir einen homogenen Zylinder nach [Landau 1989].
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Vollig analog zu u, ergibt sich im Aufpunkt P:

uZ:i 2A 2sin,B

Pl Gl 4

o z o e
mit sin f = ——— ergibt sich hier:
r’ 4z

= Az

u. = _
n=—co (r2 + 22)%

z

Wie oben wird die beliebige Lage von P beschreiben durch:
z = (n+ An) Az mit —l<AnSl
2 2
somit ist:

Az
- An+Andz A (n+An) ==

u, = 3/ T2 3
S (nAz+ Az 42 7 ({g(;fwAn)}z +1)
r

z

Wiederum ldsst sich der Ausdruck durch Anwendung der Poissonschen Summenformel um-

formen:

A S 27t m An T a 2rnimar
u, = e —e da
rAz m;o J-(az +1)A b (3.2.6)

—oo

Wegen

oo

a
= da=0
I(a2 +1)%

—oo

verschwindet fir m = 0 auch

=3

e27zimAn I a eZﬂimar da

@ +nt F
Im folgenden soll
u 1 & im0 @ 2
z — e 7 mAn e mmar da
A Az mzk J;(az +1)% Az (3.2.7)

fiir relevante Werte von r auf seine Abhéngigkeit von k£ und An hin untersucht werden.
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ULA, 1, Az, k)

An

-0.4 -0.2 0.2 0.4

Abb. 3.2.3: Die Auftragung von u,A, r, Az, k) fur A=1, r=1um,
Az =0,25um und k=1 Uber An zeigt erwartungsgemafl Null-
stellen bei An =0 und |An| =0,5.

Wie zu erwarten war, ist u, periodisch in An. Insbesondere ist u. sowohl bei An =0 als auch

bei |An| = 0,5 Null. Dies ist verstidndlich, wenn man sich klar macht, dass sich die Deforma-

tionen an diesen Stellen aufheben.

Uy(A, r, Az, k)

101 -

An

-0.4 -0.2 0.2 0.4

Abb. 3.2.4: Bei der Auftragung von uy(A, r, Az, k) fuir A=1, r=1um,
Az =0,25um und k=2 Uber An fallt auf, dass sich die Kurve
praktisch nicht von der Auftragung fir k = 1 unterscheidet.

Offensichtlich sind schon beim Abstand » =1 die Summanden fiir [m| = 2 nicht mehr relevant.

28



Bei der Betrachtung von

o

e I(a 2417

—oo

=

e da (3.2.8)

m=—oo

fallt auf, dass

o

a 2mmar
I(a2+l)%e LKL (3.2.9)

die Fourier-Transformierte der ungeraden Funktion
4
(a* +1)*

ist. Somit gilt:

Az

I a - emm”da:—ZiJ a —sin 2mamr da
Y@+ L (a%+1)”

und wegen

=

27Zar r a . (-2mar
.[ 7S da=—j 5 57 sin da
(a +1) Az o (@™ +1)” Az

0

wird

1 A o b
u, = 4 Dot —21'_[ 5 a P sin( ”amr}la
rAz m=—1 0 (Cl +1) 2 Az

fiir m = £1 nach einigen Umformungen zu

= 44 sin(27 An) J‘%sin(bza —rjda = A- B(r, Az)-sin(2z An) (3.2.10)
Az o (@™ +1)” Az

Fiir ein gegebenes L wird
Az

I s1n(2ﬂ' a —rjda
L (a® + 1)/ Az

eine reelle Zahl. Die gesamte Abhingigkeit von An geht damit auf sin(27 An) zuriick. Allein

dieser Term ist fiir die oben gezeigte Periodizitdt in An verantwortlich. Sie ist somit unab-

hiangig von r.
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Die gesamte Abhingigkeit von 7 ldsst sich schreiben als:

B(r,Az) =

4 [—"—sin| 270 -~ |da (3.2.11)
riAz 3 (a* +1)" Az

Fiir ein festes Az ergibt sich folgende Abhéngigkeit:

—q0 |

log,, B(r,Az)

60 L

_80 |

Abb. 3.2.5: Bei der Auftragung von log,, B(r,Az) Uber r in Mikrometern

fur Az=0,25um ergibt sich ndherungsweise ein linearer Zu-
sammenhang.

Firr> Az, An= il und Az = 0,25 lésst sich ndherungsweise schreiben:

”
10—
u,

=10 L (3.2.12)

Es zeigt sich ein extrem schnelles Abklingen der Verschiebungskomponente u, mit
wachsendem Radius.

In [Landau 1989] wird ein &dhnliches Exponentialgesetz beschrieben. Hier wird das
Spannungsfeld einer unendlichen Anzahl von parallelen linienhaften Stufenversetzungen
berechnet. Dieses Problem besitzt eine gewisse Analogie zu der hier vorliegenden Anein-
anderreihung von kugelférmigen Einzeldefekten.

Insgesamt ldsst sich aus dem berechneten Verschiebungsfeld schlussfolgern, dass sich das
Modell IT schon in sehr geringem Abstand von der Wellenleiterachse nicht mehr vom

Modell I, dem homogenen Zylinder, unterscheiden ldsst.
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3.2.2. Auswirkungen des Verschiebungsfeldes im reziproken Raum

Um die in Abschnitt 3.1. geforderten quantitativen Aussagen iliber das Deformationsfeld zu
gewinnen, ist eine theoretische Beschreibung der Auswirkungen dieser Deformationen im
reziproken Raum notwendig. Diese Beschreibung bietet sich an, da hieraus direkte Riick-
schliisse auf die Experimente abgeleitet werden kdnnen [Pinsker 1978], [Laue 1960].

Unter der Voraussetzung, dass die Verschiebungen u klein sind, ldsst sich das Konzept des
lokalen reziproken Gitters anwenden [Bowen 1998]. Hierbei wird das Kristallvolumen in

Teilbereiche zerlegt, innerhalb derer das Gitter jeweils durch einen lokalen reziproken Gitter-

vektor Q" beschrieben wird.

Mit dem reziproken Gittervektor des perfekten Kristalls Q wird ein Differenzvektor g defi-

niert:
0'=0+G (3.2.13)
wobei Q >> ¢ ist. Nach [Bowen,1998] gilt dann:
j =—grad(Q-ii) (3.2.14)

Wenn die Volumenelemente, denen jeweils ein lokaler reziproker Gittervektor zugeordnet
werden kann, grofl genug sind, ldsst sich die Beugungsverbreiterung ihrer abgebeugten
Strahlung vernachldssigen. Dieser Fall wird als Stokes-Willson-Ndherung bezeichnet
[Trinkaus 1973]. Die Anwendbarkeit dieser Nidherung ist jeweils fiir die gegebenen
experimentellen Bedingungen, insbesondere fiir den jeweils verwendeten Rontgenreflex, zu

iiberpriifen (siche Abschnitt 4.2.3.).
Nun soll ¢ fiir die zwei grundlegenden Lagen des reziproken Gittervektors 0 parallel und

senkrecht zur Wellenleiterachse betrachtet werden.
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Fir O L e, ist O-i und damit auch g fiir »>> Az unabhingig von z (Gleichung 3.2.4).

Somit lassen sich die Volumenelemente mit einheitlichem lokalen reziproken Gitter zu in

z-Richtung unendlich ausgedehnten stangenférmigen Volumina zusammenfassen.

Ay

() X

Bild 3.2.6: Es wird ein dinnes, in z-Richtung
unendlich ausgedehntes Volumen-

element definiert. Fir ¢ 1é und

relevante Abstande r vom Kern lasst
sich diesem Volumenelement ein
lokales reziprokes Gitter zuordnen.

Mit Q:Qéx wird Qﬁ zu Q-u_. Wegen

24
U, =u,cos@=-——cos@ und r=+/x" +y°
rAz

wird
_ 24
q:—grad(Q-ux):—grad(Q'TAZcos(a] (3.2.15)
r

zu

r

_ 20A4 1| 0 x - 0 x . 204 - ) -
- _ - e +—— = g L= cos2@e. +sin2@e 3.2.16
1 Az {axx2+y2 Yooy xP+y? y} 2AZ{ v ¢ y} ( )
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Fiir O || e. unterscheidet sich das lokale reziproke Gitter fiir Volumenelemente nicht, deren

z-Koordinate sich bei gegebenem Winkel ¢, nur um ganzzahlige Vielfache von Az unter-

scheidet.

X

Bild 3.2.7: Fir Qje. bilden die &aquivalenten

Punkte in z periodische, jeweils um Az
verschobene Volumina. Innerhalb von
Ringen um die z-Achse unterscheidet
sich die z-Komponente des Verschie-
bungsfeldes nicht. Diese aquivalenten
Ringe haben einen Abstand von Az
zueinander.

Fiir Q|| é. wird Q-ii zu Q-u, . Somit ist:
q= —grad(Q U, ) = —grad(QAB(r, Az)sin(27 An)) (3.2.17)
dies lésst sich mit

An:é—n und 7 =[x +y?

umformen zu:

Gj=-04 sin(‘z”zjaB(r’Az) 9rs 1975 +B(r,Az)2—7[cos[2ﬂzjéz (3.2.18)
Az or ox ay Az Az

OB(r,Az)

Wobei sowohl = C(r,Az) als auch B(r,Az) fiir definierte Abstdnde r reelle Zahlen

2ZZ Z)EZ} (3.2.19)

werden.

g=-— QA{C(r,Az) sin(%j(cos pe, +singe, )+ B(r,Az) cos[
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3.2.3. Charakterisierung mittels Rontgentopographie

Bei der Rontgentopographie wird die gebeugte Strahlung ortsaufgelost mittels eines Filmes
registriert. Im Idealfall lassen sich hierbei den Variationen des lokalen reziproken Gitter-
vektors g Orte im Kristall zuordnen. Unter idealen Versuchsbedingungen ist die Ortsauf-
16sung dabei im wesentlichen durch die KorngréB3e des Filmes limitiert.

Sehr leicht lassen sich mittels dieser Technik die in Frage kommenden Modellvorstellungen
eingrenzen. Beispielsweise miissten bei Modell I (Abb. 3.1.2) bei einer Drehung des

Beugungsvektors von Q =Qe, auf Q = e, die Kontraste auf dem Film wegen des Fehlens

der Deformationen €., vollig verschwinden. Ein analoges Verhalten ist fiir Modell II bei
r>> Az zu erwarten. Fiir das noch analytisch berechenbare Modell II sollen im folgenden die

zu erwartenden Ergebnisse betrachtet werden.

Wie im Abschnitt 3.2.2. beschrieben, ergibt sich fiir den Fall O = Qe

. 204 - . -
q= ZQ {0052(0 e _+sin2¢@ e},} (3.2.16)
r°Az
Die Darstellung im reziproken Raum ergibt folgendes Bild:
A E
9q:
Abb. 3.2.8: Zusammenhang der Volumenelemente im realen Raum (links) mit den zuge-

horigen lokalen reziproken Gittervektoren im reziproken Raum (rechts) fir
einen Beugungsvektor senkrecht zur Wellenleiterachse (siehe auch Bild 3.2.7)

Es zeigt sich, dass sich bei einem Umlauf des Volumenelementes um die z-Achse des realen
Raumes ein zweifacher Umlauf im reziproken Raum ergibt. Dies bedeutet: Wenn ein definier-
ter reziproker Gittervektor angeregt wird, so sind bei Anwendbarkeit der Stokes-Willson-
Néherung (siche Abschnitt 4.2.3.) jeweils zwei im allgemeinen raumlich getrennte Volumina

reflexionsféhig.
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Wird der Beugungsvektor also senkrecht zur Wellenleiterachse eingestellt (Q = (e, ) und der
Kristall mit einer ebenen Welle beleuchtet, so ergibt sich im Topogramm eine Doppellinie.

Fiir den Fall Q = Qe, ergibt sich aus der Betrachtung von Modell 1I:

_ . (27mz L 27wz \.
q= QA{C(I’,AZ) sm( ~ j(cos¢ex +sm(pey)+ B(r,Az) cos( e jez} (3.2.19)

Fir die Schar der jeweils reflexionsfahigen Volumina ergibt die Verschiebung ihrer

z-Koordinate von z zu z+Az einen Umlauf im reziproken Raum:

\ Al

©0'0'0 @ |

Abb. 3.2.9: Zusammenhang der Volumenelemente im realen Raum (links) mit den zuge-
hdrigen lokalen reziproken Gittervektoren im reziproken Raum (rechts) fir
einen Beugungsvektor parallel zur Wellenleiterachse

Ein vorgegebenes ¢ lésst sich durch eine Kombination aus ¢, An und » erzeugen.
Da die r-Abhéngigkeit von C und B sehr stark ist (Gleichung 3.2.12) ldsst bei gegebenem ¢

eine leichte Variation von 7 sehr viele Werte von ¢ und An moglich werden. Das resultierende
Gebilde in realen Raum ist ein diinner, nahezu vollstindiger Zylindermantel um den Kern.

Ein solcher Zylinder bildet sich auf dem Topogramm als Doppellinie ab.

—

I
I B\\\___,/>g
J T

VVVVVVVV VWY

Abb. 3.2.10: Die von einem ringférmigen Volumenelement gebeugte Intensitat ergibt im
Topogramm eine Doppellinie.
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3.2.4. Charakterisierung mittels Rontgendiffraktometrie

Bei der Rontgendiffraktometrie wird die vom Kristall abgebeugte Intensitdt in Abhangigkeit
des Beugungsvektors registriert. Uber den Strahlquerschnitt wird dabei integriert. Vereinfacht
lasst sich dies als eine Zéhlung der Elementarzellen, die durch eine speziellen lokalen
reziproken Gittervektor charakterisiert sind, auffassen. Den Idealfall stellt auch hier die An-
wendbarkeit der Stokes-Willson-Nédherung dar (sieche Abschnitt 3.2.2.). Hierbei entspricht
eine Abtastung des reziproken Raumes einer Abtastung des Kristallraumes.

Bei den obigen Berechnungen wurde von Abstdnden » vom Kern ausgegangen, die fiir die
Rontgentopographie aufgrund ihres Ortsauflosungsvermogens relevant sind. Die Ein-
schrankungen beziiglich relevanter Abstinde gelten fiir die Diffraktometrie bei der Stokes-
Willson-Ndherung nicht.

Bei der m-20-Abtastung mittels eines Diffraktometers mit Analysatorkristall vor dem
Detektor, tragen zur Intensitdt nur Volumenelemente bei, deren Netzebenen nicht gegen den

Beugungsvektor verkippt sind. Betrachtet man einen einzelnen, isolierten Defekt, so ist dies

fiir den Beugungsvektor Q = Qe, nur entlang der y-Achse und in der x-z-Ebene der Fall.

Abb. 3.2.11:  Die w-26-Abtastung fiir 0 = Qé, im realen Raum:

Die reflexionsfahigen Volumenelemente fur q,<0 liegen in der
x-z-Ebene. Fir g,>0 sind nur Elemente auf der y-Achse reflexions-
fahig. In beiden Fallen wird mit wachsendem |q| das beitragende
Volumen kleiner, bis die Grenze des Defektes erreicht ist und die
Intensitat verschwindet.
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Mit wachsendem Betrag von ¢ liegen die reflexionsfdhigen Volumenelemente immer néher
am Defekt. Die Gebiete, die unmittelbar an die Oberfliche des Defektes angrenzen, haben ein
minimales ¢. beziehungsweise maximales ¢, so dass es fir ¢g< ¢. und g> ¢+ keine
reflexionsfdhigen Bereiche gibt. Das w-20-Diffraktogramm diirfte hier jeweils abrupt keine
Intensitét mehr zeigen.

Sollte es moglich sein, fiir die hier zu untersuchenden Proben, bei sehr gro3en Werten von |g]

eine FEinzeldefektndherung anzuwenden, so diirften sich die ®-20-Diffraktogramme fiir

0= Qe_, 0= Qeé, und Q = Qe nicht unterscheiden.
Sei O = Qé,, fiir die Einzeldefektniherung wird dann Q-ii zu Q-iI,. Mit

A A
0="=—a—"r (3.2.21)

S Ve

wird analog zu u,

X

U, =—Ccosg
r

und

é:—grad(Q-ﬁx):—grad 04 al S
(x2 +y2 +22)A
(3.2.22)

2
——04 1 - 3x - .
(X +y>+22)2 (X +yr+z7)?
Wird bei der Messung ein Analysatorkristall verwendet, so ist fiir ¢ >0 y =z=0 und fiir

q <0x=0. Also gilt

qg= 2Q3A e, = 2Q3Aéx fiir g >0 (3.2.23)
X r
und
04 . _ 04

G=- ~=26 firg<0 (3.2.24)

—_— e =
R
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Beim Erreichen von » = R miisste die Kurve / (ij jeweils einen Knick aufweisen. Dort gilt:

%%e_f fiir g > 0 (3.2.25)
und
% _ _% fiir g < 0 (3.2.26)

Ein Abknicken der Reflexionskurve wiirde zunédchst bedeuten, dass eine Messung des defor-
mierten Kristallgebietes, bis unmittelbar an die Defektgrenze heran, moglich ist.

Dort gilt:
1 q q_
u(R)=—-"*R bzw. u(R)=—-—-R (3.2.27)
20 Q

Wenn der Intensititsverlust bei ¢g. beziehungsweise g abrupt ist, so kann auf eine einheitliche

GroBe der Einzeldefekte geschlossen werden.
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Geometrisch ist sofort klar, dass das Volumen der jeweils reflexionsfihigen Bereiche mit
wachsendem |¢g| immer kleiner wird. Wie ohnehin empirisch zu erwarten ist, miisste die
gebeugte Intensitit mit wachsendem |g| fallen. Nach [Sztucki 2002] kann aus der Stirke des
Abfalls auf die Defektstirke geschlossen werden.
Abhingig von der Defektstirke 4 lassen sich drei Falle unterscheiden:

1. Der triviale Fall besteht darin, dass der Defekt seine Umgebung nicht verzerrt.

In diesem Fall ist die Defektstirke 4 gleich Null.

2. Kleine Deformationen

3. Grofle Deformationen
Der erste Fall stellt den perfekten Kristall dar. Seine Betrachtung ist im vorliegenden Fall
nicht von Interesse.
Im zweiten Fall wird die gebeugte Intensitdt durch die Huang-Streuung bestimmt [Holy
1999]. Es handelt sich um den Teil der Reflexionskurve des Kristalls, der sich unmittelbar an
die Reflexionskurve des perfekten Kristalls anschlie3t. Hier liefert die Gesamtheit von Defekt
und Umgebung im realen Raum, die Gesamtheit der Intensitit im reziproken Raum. Eine
wechselseitige Zuordnung von Volumenelementen im realen Raum und reziproken Raum ist
nicht moglich.
Nach [Trinkaus 1971] lésst sich fiir den dritten Fall die Stokes-Wilson-Néherung anwenden,
wenn das Deformationsfeld stetig ist. Bei dieser Néherung wird der Kristall in einzelne
Volumenelemente zerlegt, wobei sich aus der Addition der abgebeugten Intensititen die
Gesamtintensitit ergibt. Dies stellt den in des Abschnitten 3.2.3. und 3.2.4. beschriebenen
Idealfall fiir Topographie und Diffraktometrie dar. Es ist hier moglich, Volumenelemente des
reziproken Raumes und des realen Raumes einander zuzuordnen. Nach [Krivoglaz 1996] gilt

in diesem Fall:
Int - 3 |F'|2 - =/ =/ —/
"1(§) =87 V—2f5[q—q(r )] dr (3.2.28)
EZ

Dieser Zusammenhang driickt aus, dass die Integralintensitét proportional dem Volumen des

jeweils reflexionsfahigen Gebietes ist.
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Fir den Fall g, > 0 sind jeweils zwei symmetrische Volumina reflexionsfahig.

Ay

Ax

qy>0 r

r
\ i Az
A

Abb. 3.2.12:  Der Fall g, >0 der w-26-Abtastung fiir 0 = Qé,im realen Raum:

X

Fir ein bestimmtes q,~0 sind genau zwei Volumina reflexionsfahig.
Diese liegen symmetrisch zum Defekt auf der y-Achse.

Ihr Gesamtvolumen ist gegeben durch:

Veo=2 Ax Ay Az (3.2.29)
Wobei gilt:
ﬁvg—fafy% un i%‘f (3.2.30)
mit
q N% bzwg—z ~ %4 (3.2.31)
wird dann
" so(q) ~ Viso(g) ~ i+ ~ %2 = q% (3.2.32)
e

In vorliegenden Fall erfolgte die Messung mittels eines Diffraktometers mit Analysatorkristall
vor dem Detektor. Hierbei stellt das Signal nicht die Integralintensitit der gebeugten Strah-
lung dar. Zum Detektor gelangt jeweils nur ein Teil der reflektierten Strahlung. Da es sich
beim Analysatorkristall um einen perfekten Kristall handelt, ist sein Akzeptanzbereich Ag4
sehr klein. Fiir hinreichend grofe Beugungsvektoren O kann man davon ausgehen, dass nur
das Maximum erfasst wird. Die Maximalintensitdt hangt im Gegensatz zur Integralintensitit
quadratisch mit der Anzahl der Streuzentren und damit dem streuenden Volumen zusammen:

" . 11
Mo o(g) ~ Vigolg) ~ 7P~ —=— (3.2.33)

q¥ 4
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Im Falle g, < 0 stellt das reflexionsfidhige Volumen einen Schlauch dar.

q,<0

- Ay
T Ar

Abb. 3.2.13:  Der Fall g,<0 der w-26-Abtastung fiir
0= Q¢ im realen Raum:

Fur ein bestimmtes g,<0 stellt das
reflexionsfahige Volumen einen Ring
um den Defekt dar.

Sein Volumen ist gegeben durch:
V<o =21 r Ar Ay

wobei analog zu ¢>0 gilt

1 9¢ 41 %
Ay or Ar  or
mit
1 dq 1
~— bzw.— ~ —
1 P’ o rt

Somit ergibt sich

n 1 1
! "T<0(q) ~ Vyeolq) ~ A —=—
g !
und
Max 2 2.9 1 _ 1
Iq<0(q) ~ q<0(Q) ~F sy =
A
q

(3.2.34)

(3.2.35)

(3.2.36)

(3.2.37)
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4. Diffraktometrische Experimente

4.1. Beschreibung der Experimentieranordnung

Die Beamline BM 20 an der European Synchrotron Radiation Facility (ESRF) wird vom
Forschungszentrum Rossendorf betrieben. Sie ist in zwei Laborsysteme fiir vollig unter-
schiedliche Experimente geteilt. Im Radiochemie-Labor kénnen mit Radionukliden konter-
minierte Proben auf ihre Zusammensetzung hin untersucht werden. Hierzu werden Rontgen-
Absorptions-Feinstruktur-Messungen (XAFS) durchgefiihrt. Im Materialwissenschafts-Labor
konnen hochauflosende diffraktometrische Untersuchungen zur strukturellen Charakterisie-
rung von Materialien vorgenommen werden. Dieses Labor wurde fiir die vorliegenden Unter-
suchungen genutzt.

Die Strahloptik von BM20 ist fiir den Energiebereich 5keV (4=0,25 nm) bis 35 keV
(A=0.035nm) ausgelegt. Die Rontgenstrahlung wird vom Ablenkmagneten BM 20 des
Speicherrings erzeugt. Der erzeugte Rontgenstrahl wird am ersten Spiegel (M1) reflektiert,
passiert anschlieBend den Silizium-Doppelkristallmonochromator und wird nochmals {iber

einen Spiegel (M2) gelenkt.

Ablenkungs-
magnet im
Speicherring

Doppelkristall-
Monochromator
sagittale Fokusierung

2.8 mrad

Pt/Si

Blenden —— Blenden

Kollimationsspiegel M1

Spiegel M2,
vertkale Fokusierung

Abb. 4.1.1: Strahlengang an der Beamline BM20 an der ESRF in Grenoble (nach [Matz
1999])
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Die zwei Spiegel, auf die der Strahl mit einem Einfallswinkel von 2.5 mrad trifft, unter-
driicken die hoheren Harmonischen bis zu 10, Diese Spiegel sind mit parallelen Streifen aus
Silizium bzw. Platin beschichtet. Silizium wird in dem Energiebereich von 5 keV — 12 keV
eingesetzt, dariiber Platin. Der erste Spiegel ist gekrimmt, um den Rontgenstrahl auf den
ersten Monochromatorkristall zu kollimieren. Der Doppelkristallmonochromator befindet sich
in einer Entfernung von 28.9m vom Ablenkmagnet. Er ist so konstruiert, dass der Rontgen-
strahl unabhéngig von seiner Energie den Monochromator immer auf gleicher Hohe verldsst
(fixed-exit). Bei den im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Messungen diente der Silizium-
(111)-Reflex zur Monochromatisierung.

Am Messplatz der Materialforschung steht ein Sechs-Kreis-Goniometer (HUBER) zur Ver-
fligung. Zusétzlich zu den Probenkreisen w, ¢ und 7 ist noch ein weiterer Kreis 6 vorhanden.
Der Detektor lédsst sich durch seine zwei Kreise 20 und 2m innerhalb seiner geometrischen

Grenzen an jede beliebige Position des Raumes bewegen.

" AL

Abb.4.1.2.: Sechs-Kreis-Goniometer bei BMZ20.
(nach [Matz 1999]) Probenkreise:
0, o, ¢ und y;
Detektorkreise 26 und 2w;
Translationen: x, y, z

Das Sechs-Kreis-Goniometer erlaubt das Arbeiten sowohl mit horizontaler-, als auch mit
vertikaler Dispersionsebene. Bei allen an dieser Beamline durchgefiihrten Messungen wurde

das Goniometer in vertikaler Geometrie betrieben, d.h. der Rontgenstrahl war G-polarisiert.
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4.2. Diffraktometrische Messungen

4.2.1. Messwerte

Um zu Aussagen iiber den Kern und seine unmittelbare Umgebung zu gelangen, wurde die

Probe X004 im ®—-26-Modus vermessen. Es wurde eine Wellenldnge, die etwa der

MoK,-Linie entspricht, genutzt. Vier symmetrische Reflexe wurden vermessen. Fiir die

Reflexe Si0,(00.6) und Si0,(00.9) waren Beugungsvektor und Wellenleiterachse parallel. Bei
den Reflexen Si0,(20.0) und Si0,(40.0) standen die Vektoren senkrecht zueinender.

1E8 4
1E7 4
1000000

100000 -

Intensitat [1/s]

10000

1000 4

100

Reflexe
00.6
——00.9
20.0
——40.0

T T T T T T T T
-0.020 -0.015 -0.010 -0.005 0.000
q/Q

T
0.010

T T 1
0.015  0.020

Abb. 4.2.1: w-20-Diffraktogramme der Reflexe (00.6), (00.9), (20.0)
und (40.0). aufgenommen an der ESRF in Grenoble.

Fiir die Wellenldnge der MoK-Linie haben die benutzten Reflexe nach [XoP 2.0] folgende

Strukturfaktoren und Bragg-Winkel:

S10,(00.6): Foos=14,4  0Ogo6=23,16°
S10,(00.9): Foo9=19,2  0gpo=36,15°
S10,(20.0): Fr0=18,1  00=9,59°

S10,(40.0): Fa0=13,5 0400=19,45°

4 U U U

Ooos = 11,1nm™
Qoo = 16,6nm™
Ox0= 4,7nm'1
Qu0.0 = 9,4nm’
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Von besonderem Interesse ist die Frage, in welchem Bereich die Stokes-Wilson-Ndherung

anwendbar ist.

Reflexe
00.6
——00.9
20.0
—40.0
Geraden

1E8

1E7

1000000

100000

Intensitat [1/s]

10000

1000

Abb. 4.2.2: Vergleich der Grofiwinkelseite der m-20-Diffraktogramme
im doppelt logarithmischen Mal3stab:
Aufgrund der Sattigung des Detektors zeigen alle
Kurven einen Knick bei sehr hohen Intensitaten. Mit Aus-
nahme des Reflexes (20.0) zeigen die Kurven einen
ausgepragten Bereich der Anwendbarkeit der Stokes-
Wilson-N&herung, einen Abfall mit q'8 und einen
weiteren ausgepragten Knick der Intensitat.

Reflexe
. 00.6
1E84 ——00.9
E 20.0
—40.0
Geraden

———————— (a/Q)*

1 o
1000000 \ (i)’
100000-;

10000 -

1000é 2\ “ﬂaﬁxmatxrm“”WwWW“mmwmww

100 vy —— ———r
1E-4 1E-3 0.01

-g9/Q

1E7 +

E .

Intensitat [1/s]

Abb. 4.2.3: Vergleich der Kleinwinkelseite der m-26-Diffraktogramme
im doppelt logarithmischen Mal3stab:
Auch hier zeigt sich der Bereich der Stokes-Wilson-
Naherung mit einem ausgepragten Knick der Intensitat.
Wiederum stellt der Reflex (20.0) einen Sonderfall dar.
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4.2.2. Schlussfolgerungen

In den doppelt logarithmischen Diagrammen lassen sich die Voraussagen aus dem

Kapitel 3.2.4. iiberpriifen und ein Teil der Fragen aus dem Kapitel 3.1. beantworten

e Das Diffraktogramm des Reflexes Si0,-40.0 (O = Qe ) unterscheidet sich kaum von
den Diffraktogrammen der Reflexe Si0,-00.6 und SiO,-00.9. Die FEinzeldefekt-
ndherung ist somit anwendbar. Das bedeutet, dass der Kern in z-Richtung nicht
homogen ist. Dies konnte ein Grund fiir die relativ hohe Ddmpfung der Lichtaus-

breitung im Wellenleiter sein.

e Die Diffraktogramme der Reflexe Si0,-40.0, Si0,-00.6 und Si0,-00.9 knicken sehr
abrupt ab. Hieraus kann auf eine sehr schmale GroBenverteilung der Einzeldefekte

geschlossen werden.

e Wie im Kapitel 3.2.4. beschrieben, lassen sich aus der Position der Knicke Riick-

schliisse auf das Verhéltnis der Defektstarke zum Radius ziehen. Es gilt:

q.

24
= 2% fiirg> 0 und "—-=—i3 firg<0 (3.2.25)und (3.2.26)
O R 0 R

Aus den Diagrammen l4sst sich ablesen:
CI+ -4 q_ -4
—=4,7-10 —=-4,0-10 421
0 0 (4.2.1)

e Die Voraussage g+ = -2¢. ist relativ schlecht erfiillt. Die Annahme von kugelférmigen
Einzeldefekten in einem isotropen Medium ist, wie zu erwarten war, eine relativ

schlechte Ndherung.

e Wie im Abschnitt 3.2.4. abgeschitzt, ist die registrierte Intensitit im Bereich der

Stokes-Wilson-Naherung proportional zu ¢ fiir ¢ > 0 und ¢ fiir ¢ < 0.

e Die Berechnungen in 3.2.4. basierten auf der Annahme einer glatten Grenzflache der
Einzeldefekte. Durch die Proportionalitit der Intensitdt zu ¢ bzw. ¢° kann diese

Annahme als gesichert gelten.
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Aus dem Auftreten der vorhergesagten Anstiege kann auf die Richtigkeit der
Annahme eines elastisch dominierten Deformationsfeldes um den Kern geschlossen

werden.
Das elastisch dominierte Deformationsfeld reicht bis unmittelbar an den Kern heran.

Im Bereich von |g|=1-10*Q bis |g| ~ 4-10™0 ist die Stokes-Wilson-Néherung gut
erfiillt. In diesem Bereich ist es sinnvoll topographische Messungen durchzufiihren.
Fiir |g| < 1-10™*-Q ist hierzu keine Aussage moglich, da der Detektor durch die hohen

Intensititen abgesattigt war.

Die Kurve fir den Reflex Si0,-20.0 unterscheidet sich fundamental von allen anderen.

Hier ist die Anwendbarkeit der Stokes-Wilson-Nédherung zu iiberpriifen.
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4.2.3. Anwendbarkeit der Naherung

Nach [Krivoglaz 1996] gilt Stokes-Wilson-Ndherung fiir

@ <g << %;4 (4.2.2)

also
Q13 y < % (4.2.3)

mit
% _ ;_f % _ _% (3.2.25) und (3.2.26)

lasst sich schreiben:

L Lo O
Q3 q+ R 2 Q _ Q3 q_ R Q
20 0
Dies vereinfacht sich zu:
0> 0> - b 4.2.4)
4. p an
0 o

Aus den eingangs beschriebenen Untersuchungen mittels Transmissions-Elektronen-
mikroskopie (Abschnitt 2.2) ldsst sich der Radius der Einzeldefekte grob abschitzen:
R~ lpm=10’nm

Die Diffraktogramme ergeben:

9 —47.10 -~ _40.10* (4.2.1)
0 0

Als Untergrenze fiir Q ergibt sich jeweils:

0> 43nm’ bzw. 0> 2,5nm’
Die Reflexe Si0,-40.0, Si0,-00.6 und Si0,-00.9 liegen mit Qgoo = 16,6nm™ Qo= 11,1nm™
und Q400 = 9,4nm™ sehr nahe an der Giiltigkeitsgrenze der Stokes-Wilson-Niherung. Klar ist
allerdings, dass flir den Reflex Si0,-20.0 mit Q0= 4,7nm'1 die Néherung mit Sicherheit
nicht erfiillt ist.
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5. Topographische Experimente
5.1. Beschreibung der Experimentieranordnung

Die Beamline 1D 19 an der European Synchrotron Radiation Facility (ESRF) ist auf topo-
graphische Messungen spezialisiert. Die wesentliche Einschrinkung beziiglich Topographie
an den iiblichen Messpldtzen eines Synchrotrons ist der geringe Strahlquerschnitt. Aufgrund
der geringen Divergenz der Synchrotronstrahlung erfordert die geometrische Aufweitung des
Strahles einen sehr grofen Abstand L von der Quelle. Dies ist an der ID 19 mit L=145m
realisiert. An der Position der Probe hat der Strahl einen Querschnitt von 45mm X 15mm.
Trotz dieser GroB3e ist der Strahl lateral und spektral homogen. Es ist moglich, mit Photonen-
energien im Bereich von 6-120keV zu arbeiten. Die Quellgrofle s ist =0,Imm. Hieraus

resultiert eine effektive Divergenz von
5:%%,7-10*7 20,14". (5.1.1)

Diese Grofe ldsst sich als scheinbare Groflie der Quelle im Winkelraum, von der Probe aus
gesehen, deuten. Im Gegensatz zur effektiven Divergenz liegt die Gesamtdivergenz bei einer
ProbengroBe von 10mm bei = 16”.

Zur Aufnahme der Topogramme wurde ein Zweikristall-Diffraktometer verwendet. Die be-
teiligten Netzebenen von Kollimator- und Probenkristall waren fast parallel. Die Bragg-
Winkel der genutzten Reflexe waren nahezu gleich. Um die annéhernde Analogie dieser
(n,-m)-Geometrie zur (n,-n)-Geometrie beim Doppelkristalldiffraktometer hervorzuheben

wird hier die Bezeichnung (n,-n")-Geometrie verwendet.
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Abb. 5.1.1: Das Zweikristalldiffraktometer an der Beamline ID20 an der ESRF in Grenoble

Der erste Kristall war ein diinner Silizium-Einkristall. Es wurde die Si(444) Reflexion bei

einer Wellenldnge, die etwa der MoK,-Linie entspricht genutzt. Mit der Beziehung:

Wf _ 2|P|\/;{h;(i M

5.1.2
sin8, \ 7, (5-12)
ergibt sich eine intrinsische Halbwertsbreite im Winkelraum vonw’,, = 0,58 .
Mit:
A _ .0
wy =w, Acotd, (5.1.3)

erhilt man entsprechend eine Halbwertsbreite im Wellenldngenraum von wy,, = 2,47-107*- 4.

Die Proben wurden im symmetrischen Laue-Fall (Transmission) vermessen. Hierbei wurden
fiir die verschiedenen Kristallorientierungen der Proben jeweils die Reflexe (00.6), (60.0)
bzw. (33.0) genutzt. Exemplarisch wird im folgenden der Reflex SiO,(00.6) besprochen.

Seine intrinsische Halbwertsbreite im Winkelraum betriigt w5 . = 0,33”. Entsprechend ergibt

sich im Wellenldngenraum wj,, =1,39-107 - 1.
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Zwischen Quelle (Wiggler) und Diffraktometer wurden keine Monochromatoren verwendet,
so dass das gesamte Spektrum des Wigglers auf den Siliziumkristall strahlte. Diese hohe
thermische Belastung machte eine Kiihlung dieses Kristalls notig. Das Diffraktometer wurde
in nichtdispersiver Anordnung betrieben.

Wegen:

Wiy > W e (5.1.4)
kann das Verfahren nicht als Planwellen-Topographie betrachtet werden, wenn es zur
Charakterisierung des kristallinen Substrates eingesetzt wird. Zur Charakterisierung des
Deformationsfeldes um den Kern sind aber nur Teile der diffusen Streuung fiir die Topo-
graphie von Interesse. Die diffraktometrischen Messungen zeigen, dass diese Teile der
Reflexionskurve einen Anregungsfehler Aw im Bereich von 5 bis 100 Winkelsekunden
aufweisen. Somit ist

wo, < |Ao| (5.1.5)
erfiillt. Bei dem eingesetzten Verfahren handelt es sich demnach tatséchlich um Planwellen-

Topographie
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Ein Problem bei hochauflésenden topographischen Messungen ist im Allgemeinen die
Kriimmung des Probenkristalls. Diese Kriimmung wird oft durch den Pridparationsprozess
(beispielsweise durch einseitige Politur) erzeugt. Im vorliegenden Fall sind die Proben durch
das bewusste Einbringen von Verspannungen deformiert.

Eine Kriimmung der Probe hat bei Nutzung eines ebenen Kollimatorkristalls eine nur teil-
weise Reflexionsfdhigkeit der Probe zur Folge. Dies kann durch entsprechende Kriimmung

des Kollimatorkristalls kompensiert werden.

Abb. 5.1.2: Bei hochaufldsender Topographie flhrt schon eine leichte Krimmung der

Probe zu einer starken Reduktion der abgebildeten Flache. Dieser Effekt
kann durch Krimmung des Kollimatorkristalls kompensiert werden.

Eine Kriimmung der Probe ist auch im vorliegenden Fall zu erwarten. Durch die Ver-
grofBerung des Volumens bei den Kernen der Wellenleiter weitet sich die Probe im "oberen"

Bereich auf.

WRE AN

Abb. 5.1.3: Bei der hier vorliegenden Konfigu-
ration der Wellenleiter im Kristall ist
eine Krimmung der Probe durchaus
Zu erwarten.

Von der Moglichkeit diese Deformation zu kompensieren, wurde bei den Messungen an ID19
Gebrauch gemacht.
Als Filmmaterial wurde Kodak Industrex SR verwendet. Dieser Film hat eine Korngré3e von

4-5um.
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5.2. Topographische Messungen

5.2.1. Erwartungen

Abhéngig von der Modellvorstellung iiber den Kern (siche Abschnitt 3.1.) ergeben sich ver-
schiedene Erwartungen beziiglich des Verhaltens dieser Kontraste bei Anderung der Richtung
des Beugungsvektors (siche Abschnitt 3.2.3.).

e Bei der Vorstellung eines unendlich ausgedehnten Schlauches, der in axialer Richtung
keine Struktur aufweist (Modell I), diirfte ein Topogramm, dessen Beugungsvektor
parallel zur Achse des Schlauches liegt, keine Kontraste liefern.

e Das Modell II, bei dem Einzeldefekte exakt dquidistant auf einer Achse angeordnet
sind, liefert in diesem Fall Kontraste. Mit wachsendem Abstand vom Kern miisste
deren Intensitét aber drastisch abnehmen.

e Mit dem Modell III, bei dem die Einzeldefekte um eine Achse verteilt liegen, sind in
groBBerem Abstand vom Kern auch stirkere Kontraste erklidrbar. Hier gilt nicht mehr
die strenge Korrelation zwischen den Einzeldefekten, die ja beim Modell II fiir den

starken Abfall der Intensitat verantwortlich ist.
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5.2.2. Voruntersuchungen

Wie sich bereits im Labormalstab bei der Lang-Topographie andeutete, hingen weder Stirke

noch Position der Kontraste auf dem Film stark von der Richtung des Beugungsvektors ab.

|

-
S -

1mm

Abb. 5.2.1: Lang-Topogramme einer Quarzprobe mit parallelen Wellenleitern in ver-
schiedenen Tiefen.
Links: Beugungsvektor senkrecht zu den Linien
Rechts:  Beugungsvektor parallel zu den Linien

Schon bei diesen Topogrammen deutet sich fiir jeden Wellenleiter ein Doppelkontrast an.
Naheliegend ist hier dessen Interpretation als langreichweitige Deformationsfelder um den
Kern der Storung. Aufgrund des relativ geringen Auflosungsvermdgens der Lang-
Topographie lassen sich mit dieser Methode kaum quantitative Aussagen tliber die Deforma-

tionsfelder um den Wellenleiterkern machen.
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5.2.3. Hochauflosende Topographie

Um quantitative Aussagen iiber die Deformationsfelder zu erhalten, wurde an der oben
beschriebenen Beamline 1D 19 der ESRF hochauflésende Topographie angewandt. Die
Topogramme wurden hierzu an verschiedenen Anregungspunkten der Reflexionskurve der
Probe aufgenommen. Dies geschah in Transmissionsgeometrie mit symmetrischen Reflexen.
Es wurden sowohl Beugungsvektoren senkrecht zur Wellenleiterachse, als auch parallel zu ihr
verwendet.

Zunichst sei hier beispielhaft ein Topogramm gezeigt, dessen Braggwinkel nahezu mit dem

des perfekten Kristalls {ibereinstimmt:

500pum

Abb. 5.2.2: Ausschnitt aus einem Planwellentopogramm der Probe X010 mit einer Ver-
stimmung von A8 ~ 0 vom Braggwinkel des (00.6)-Reflexes. Mehrere Wellen-
leiter in verschiedenen Richtungen erzeugen hier starke dynamische Kontras-
te. Eine direkte Zuordnung zwischen Orten auf dem Film und Positionen im
Kristall ist nicht méglich. Eine vollstdndige Simulation von Defekt und Umge-
bung wirde Aussagen uUber die duReren Bereiche des Deformationsfeldes
ermdglichen. Diese Bereiche sind fir das hier vorliegende Problem nicht von
Bedeutung.

In den Topogrammen mit AO =0 sind eine Reihe von dynamischen Effekten sichtbar.
Beispielsweise lassen sich Pendellosungseffekte und entkoppelte Wellenfelder nachweisen.

Die Kontraste befinden sich teilweise in sehr groBem Abstand von der Wellenleiterachse (bis
zu 0,5mm). Eine direkte Zuordnung der Kontraste auf dem Film zu Volumenelementen im
Kristall ist nicht moglich. Diese Zuordnung ist nur bei groBBeren Anregungsfehlern erreichbar

(siehe Abschnitt 3.2.4.). Im folgenden sollen entsprechende Topogramme diskutiert werden.
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Abb. 5.2.3: Ausschnitt aus einem Planwellentopogramm der Probe X004
mit Beugungsvektor senkrecht zur Wellenleiterachse und
Verstimmung von A6=-0,00234° vom Braggwinkel des
(60.0)-Reflexes.

Bei der Betrachtung des Topogramms fiéllt zunéchst auf, das die Schwérzungen wie erwartet
linienhaft sind. Sie sind symmetrisch um eine gedachte Mittellinie. Innerhalb der zwei starken
dufleren Linien deuten sich zwei schwache Linien an. Der mittlere Bereich ist hell.

Die Art der Kontraste dndert sich, wenn man den Anregungspunkt auf die GroBwinkelseite

der Reflexionskurve verschiebt.

500um

Abb. 5.2.4: Ausschnitt aus einem Planwellentopogramm der Probe X004
mit Beugungsvektor senkrecht zur Wellenleiterachse und Ver-
stimmung von A6=+0,00314° vom Braggwinkel des
(60.0)-Reflexes.
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Auch hier sind die Linien symmetrisch. Innerhalb der dufleren Linen gibt es aber nicht das
Paar schwicherer Kontraste. Im Gegensatz zur Kleinwinkelseite ist hier ein intensiver Mittel-
kontrast sichtbar. Insgesamt zeigt der Bereich zwischen den dufleren Linien eine stédrkere

Schwirzung, als bei den Topogrammen von der Kleinwinkelseite der Reflexionskurve.

5.2.4. Uberpriifung der geometrischen Naherung

Wie bei jedem Rontgentopogramm stellt sich auch hier die Frage, ob bei den Kontrasten von
einer Punkt-zu-Punkt-Abbildung ausgegangen werden kann. Prinzipiell ist es auch denkbar,
dass der Linienabstand auf dem Film durch eine Winkeldifferenz der abgebeugten Strahlen

zustande kommt.

K O
v 4

Detektorbewegung

Film

Abb. 5.2.5: Uberpriifung der Punkt-zu-Punkt-Abbildung mittels Diffraktometrie:
Da es denkbar ist, dass die Linienabstdande auf dem Film durch divergie-
rende Strahlen zustande kommen, die ihren Ursprung im gleichen Volu-
menelement haben (linker Fall), wurde dieser Fall mittels Rontgendiffrak-
tometrie untersucht und ausgeschlossen. Der Einfluss des Ausgangsortes
der gebeugten Strahlung im Kristall dominiert (rechter Fall).

Um diese Mdglichkeit zu untersuchen, wurden Rontgendiffraktogramme im reinen 26-Modus
aufgenommen. Als Anregungspunkte wurden jeweils die gleichen w-Werte gewihlt, bei
denen auch die Topogramme aufgenommen wurden.

Bei den oben gezeigten Topogrammen lag der dullere Linienabstand bei ca. 250um. Bei dem
genutzten Kristall-Film-Abstand von 210mm wére eine Winkeldifferenz von etwa 0,07°
notig, um die Kontraste zu erzeugen. Das Diffraktogramm miisste eine Aufspaltung des

Reflexes in zwei intensititsstarke Maxima zeigen.
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2500
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Intensitat [1/s]
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—— 71T 1 1 1 11 1T 1T 1
59.46 59.48 59.50 59.52 59.54 59.56 59.58 59.60 59.62 59.64
20 [°]

Abb. 5.2.6: Hochauflésendes Réntgendiffraktogramm mit Beugungs-
vektor senkrecht zur Wellenleiterachse und Verstim-
mung von A6=-0,00234° vom Braggwinkel des
(60.0)-Reflexes. Dieses Diffraktogramm ist aquivalent
zum Planwellentopogramm in Abb. 5.2.3.

18000 —
16000 —
14000 —
12000 —
10000 —

8000

Intensitat [1/s]

6000
4000
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0

5046 50.48 59.50 50.52 59.54 50.56 59.58 50.60 50.62 59.64
201[°]

Abb. 5.2.7: Hochaufldsendes Rdntgendiffraktogramm mit Beugungs-

vektor senkrecht zur Wellenleiterachse und Verstim-

mung von A6=+0,00314° vom Braggwinkel des

(60.0)-Reflexes. Dieses Diffraktogramm ist aquivalent
zum Planwellentopogramm in Abb. 5.2.4.

Offensichtlich ist die Winkeldifferenz einer eventuellen Reflexaufspaltung mindestens eine
GroBenordnung geringer als die berechneten 0,07°. Bei den Topogrammen kann somit in

guter Ndherung von einer Punkt-zu-Punkt-Abbildung ausgegangen werden.
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5.2.5. Variation der Anregungspunkte

Wird die Position des Anregungspunktes auf der Reflexionskurve variiert, ergeben sich

folgende Bilder fiir einen einzelnen Wellenleiter:

e 20--0.00702°

w A0=-0.00351°

Q.

~ A0=-0.00234°

~ AB=-0.00117°
AB=%0
AB=+0.00314°
AB=+0.00437°

mmmes AO=+0.00805°

e AO=10.01542°

Abb. 5.2.8: Zusammenstellung der Planwellentopogramme mit
Beugungsvektor senkrecht zur Wellenleiterachse
der Probe X004
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Bei der Betrachtung wird zunichst klar, dass mit wachsender Verstimmung, die Kontraste
immer enger beieinander liegen. Im Bild der Punkt-zu-Punkt-Abbildung ist dieses Verhalten
anschaulich klar. GroBere Verstimmungen des Bragg-Winkels bedeuten groBere effektive
Fehlorientierungen. Diese treten vorzugsweise in der Ndhe der sie verursachenden Stérung
auf.

Deutlich wird auB3erdem, dass die Existenz des Mittelkontrastes tatsdchlich vom Vorzeichen

des Anregungsfehlers abhéngig ist.

5.2.6. Densiometrie

Um das Verhalten der Kontraste in Abhédngigkeit vom Anregungspunkt quantitativ unter-
suchen zu konnen, wurden die Topogramme densiometrisch ausgewertet. Dazu wurden die
Schwirzungswerte des Topogramms lidngs der Richtung des Wellenleiters iiber dessen
Gesamtlinge integriert. Die erhaltenen Werte wurden iiber der Koordinate senkrecht zur

Integrationsrichtung aufgetragen.

T T T T T T T T T
3.5 4.0 4.5 5.0 55 6.0 6.5 7.0

Abstand [mm]
Abb. 5.2.9: Densiometriekurve eines Planwellentopogramms mit

Beugungsvektor senkrecht zur Wellenleiterachse der
Probe X004 bei einer Verstimmung von A6=-0,00234°
vom Braggwinkel des (60.0)-Reflexes. Der Mafistab der
Ordinate ist willktrlich.
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3.5 ' 4.0 4.5 ' 5!0 ' 5!5 ' 6.0 ' 6.5 ' 7.0
Abstand [mm]
Abb. 5.2.10: Densiometriekurve eines Planwellentopogramms mit
Beugungsvektor senkrecht zur Wellenleiterachse der
Probe X004 bei einer Verstimmung von A6=+0,00314°

vom Braggwinkel des (60.0)-Reflexes. Der Malistab der
Ordinate ist willkurlich.

Um den Abstand der jeweils duBeren Kontraste voneinander zu bestimmen, wurden die
Densiometriekurven angefittet. Als hierzu empirisch am besten geeignet erschienen Lorenz-
kurven. Es wurden pro Wellenleiter jeweils drei bzw. vier Lorenzkurven fiir den Fit genutzt.

Experimentell wurde die Oberflichennormale des Filmes parallel zur abgebeugten Strahlung
eingestellt. Der Weg der Strahlung durch die Filmemulsion war damit minimal, was dem
Maximieren des Ortsauflosungsvermogens entspricht. Bei der Auswertung der Topogramme
musste deshalb, insbesondere fiir den Fall des Beugungsvektors senkrecht zur Wellenleiter-

achse, eine geometrische Entzerrung durchgefiihrt werden.
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Abb. 5.2.11:

Abb. 5.2.12:

—— Summe der Lorenzkurven
Lorenzkurve 1
Lorenzkurve 2
Lorenzkurve 3
Lorenzkurve 4

—— Messdaten

4.3 4.4 45 4.6 4.7 48
Abstand [mm]

Die Densiometriekurve in Abb. 5.2.9 wurde mittels vier Lo-
renzkurven gefittet. Der Malstab der Ordinate ist weiterhin
willkdrlich.

—— Summe der Lorenzkurven
Lorenzkurve 1
Lorenzkurve 2
Lorenzkurve 3

—— Messdaten

41 ' 4.2 ' 4.3 ' 4!4 ' 4!5 ' 4.6 ' 4.7 ' 4.8
Abstand [mm]
Die Densiometriekurve in Abb. 5.2.10 wurde mittels drei

Lorenzkurven gefittet. Der Mal3stab der Ordinate ist weiter-
hin willkurlich.
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5.2.7. Vergleich mit den Voruberlegungen

X

Trégt man den Abstand der duBleren Linien gegen auf, so ergibt sich folgendes Bild:

—&— Messung
r=B/(q/Q)"
o - r=B'(-q/Q)"*

300

250

200

21 [um]

150

100

50 T T T T T T T T T T T 1
-3.0x10*  -2.0x10*  -1.0x10™ 0.0 1.0x10*  2.0x10*  3.0x10"

a
Q

Abb. 5.2.13: Der Abstand der jeweils dufleren Linien wurde fir alle
Planwellentopogramme mit Beugungsvektor senkrecht zur
Wellenleiterachse der Probe X004 aufgetragen. Als
Abszisse dient der normierte Beugungsvektor.

Wie zu erwarten war, konvergieren die Linienabstdnde fiir 9x gegen unendlich. Der aus

dem oben beschriebenen Modell II folgende Zusammenhang

7~ 1 (5.2.1)

4.
0

ist gut erfiillt. Fiir die im Diagramm eingefiigten Kurven gilt sogar B ~ B'. Es sei hier noch
einmal auf die fiir das Modell II geltenden Idealisierungen hingewiesen:

e kugelformige Einzeldefekte

e identische Einzeldefekte

e iquidistante Anordnung auf einer Linie

e isotropes Medium

63



—m— Messung
300 ‘ r=B/(a/Q)"
\ r=B'/(-q/Q)"

250

200+

150

271 [um]

100

50 -

0 T T T T T T T T T T T T 1
-6.0x10* -4.0x10* -2.0x10* 0.0 2.0x10*  4.0x10* 6.0x10* 8.0x10"

a
Q

Abb. 5.2.14: Der Abstand der jeweils aufteren Linien wurde fur alle
Planwellentopogramme mit Beugungsvektor senkrecht zur
Wellenleiterachse der Probe Z010 aufgetragen. Als
Abszisse dient der normierte Beugungsvektor.

Auch hier ist der Zusammenhang

1

r~ F (5.2.1)
0

sehr gut erfiillt. Fiir die Vorfaktoren B und B’ gilt aber B ~ 2 B". Versténdlich wird dieses Ver-
halten, wenn man sich die kristallographische Orientierung der Proben vor Augen fiihrt. Bei
der Probe X004 liegt die Wellenleiterachse parallel zur kristallographischen [00.1]-Richtung.
Mallgeblich fiir die Topographie sind somit die Terme des Deformationstensors in der
(00.1)-Ebene. In dieser Ebene sind die elastischen Konstanten des Quarzes tatsdchlich isotrop.
Fir die Probe Z010 ist dies nicht der Fall. Hier liegt der Wellenleiter parallel zur
[10.0]-Richtung. Die (10.0)-Ebene stellt die Ebene maximaler Anisotropie beziiglich der
elastischen Konstanten im Quarz dar. Von den Idealisierungen des Modells II ist hier also

zumindest die Annahme der Isotropie nicht haltbar.
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Dreht man die Probe, so dass Beugungsvektor und Wellenleiterachse parallel sind, ergibt sich

folgendes Bild:

—&— Messung
300 — | r=B'/(-q/Q)"”
r=B'(q/Q)"

250

200

150

21 [um]

100

50

-

+——
0,006 -0.005 -0.004 -0.003 -0.002 -0.001 0.000 0001 0.002

9
Q

Abb. 5.2.15: Der Abstand der jeweils auleren Linien wurde fur alle
Planwellentopogramme mit Beugungsvektor parallel zur
Wellenleiterachse der Probe X004 aufgetragen. Als
Abszisse dient der normierte Beugungsvektor.

Beim Vergleich mit den Messungen fiir O L é_ fillt auf, dass die Linienabstéinde bei O L é.

und Q|| e, in der gleichen GroBenordnung liegen.
Fiir das Modell 11 gilt aber:
g =4Csin 272 e. + D cos 22
Az Az
D(r,Az) = sm(2ﬂ' a —jda
{ (a® +1)* Az

C(F’AZ)_g{I’AZ j @ +1)/ s1n(27za Ejda}

jéz} fir Q| &, mit (3.2.19)

0
Wie bereits beschrieben ist die Abhingigkeit der Funktion D(7,Az) von r exponentiell. Damit

héngt auch C(r,Az) exponentiell von r ab.
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Offensichtlich stehen diese Uberlegungen im Widerspruch zum Experiment. Auch die
Annahme, die Deformationen seien so grof3, dass sich eine Einzeldefektndherung anwenden
lieBe, fiihrt zum Widerspruch. Fiir die Einzeldefektndherung gilt ja unabhidngig von der
Richtung des Beugungsvektors (Gleichungen 3.2.23 und 3.2.24):

q~ — (5.2.2)
r

Das Verhalten dhnelt qualitativ dem Fall Q 1 e fir das Modell II (Gleichung 3.2.16), bei
dem gilt:

q9~ el (5.2.3)
Folgt man dieser Analogie, so ldsst sich die Vermutung formulieren, dass die Einzeldefekte
eine starke Streuung um die Wellenleiterachse aufweisen. Vorstellbar wére, dass sich die

Einzeldefekte zu kurzen Linien zusammenballen, die einen gewissen Winkel zur z-Achse

aufweisen. In diesem Fall wiirde das Gesamtgebilde sowohl fiir Q 1 e_, als auch fiir Q le.

ein Verhalten, wie die Modelle I und II fiir Q 1 e, zeigen.

Insgesamt lésst sich aus den topographischen Messungen schlussfolgern, dass das Modell I
eine zu starke Idealisierung darstellt. Durch die experimentellen Ergebnisse kann dieses
Modell als widerlegt gelten. Auch das Modell I beschreibt die Resultate nur unzureichend.
Das Modell III ldsst keine analytische Losung, sondern nur statistische Aussagen zu.

Die gemessenen halben Linienabstinde und damit die Positionen der charakterisierten
Volumenelemente reichen bis etwa 15um an den Kern heran (Abb. 5.2.13, 5.2.14 und 5.2.15).
Dies kommt den Bereichen, in denen die Wellenleitung stattfindet schon recht nahe, deckt
diese aber noch nicht ab.

Mittels der Rontgendiffraktometrie ldsst sich sehr gut die unmittelbare Umgebung des Kernes
charakterisieren (siche Abschnitt 4.2.2.). Die optisch relevanten Gebiete liegen allerdings
unmittelbar zwischen den beschriebenen Bereichen. Durch diese beidseitige Eingrenzung

bietet es sich an, den Zwischenraum durch eine Simulation abzudecken.
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6. Simulation

6.1. Finite-Elemente-Methode

Nach [Jung 2001] fand die erste Anwendung einer Finite-Elemente-Methode (FEM) 1941
durch Hrennikoff statt. Fiir die allgemeine Kontinuummechanik wurde das Verfahren 1956
durch Turner, Clough, Martin und Topp [Turner 1956] vorgestellt. Der Begriff des finiten
Elementes wurde 1960 von Prof. Clough (Berkley) eingefiihrt. Klassische Einsatzbereiche der
FEM sind mechanische Belastungssimulationen beispielsweise im Automobilbau. Inzwischen
sind FEM-Rechnungen zu einem Standartwerkzeug fiir die Untersuchung komplizierter
Vorgénge in den Naturwissenschaften geworden.

Das Verhalten eines Korpers beispielsweise unter mechanischer Beanspruchung wird im
Allgemeinen durch Differenzialgleichungen beschrieben. Fiir einfache Geometrien ist es
moglich, diese Gleichungen analytisch zu l6sen und so zu sogenannten exakten Losungen zu
kommen. Exakt bedeutet hierbei lediglich, dass die Losung unter den gegebenen Rand-
bedingungen vollstindig der Theorie entspricht.

Ab einer gewissen Kompliziertheit der Strukturen ist es nicht mehr moglich, exakte Losungen
zu erhalten. Hier bietet es sich an, numerische Methoden anzuwenden. Klassische numerische
Methoden versuchen mittels einer geeigneten Ansatzfunktion fiir die gesamte Struktur die
Differenzialgleichungen zu 16sen. Die Finite-Elemente-Methode benutzt im Gegensatz dazu

Ansatzfunktionen, die sich nur iiber Teilbereiche (Elemente) der Struktur erstrecken.
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Das Vorgehen dabei lésst sich grob in drei Schritte unterteilen [Schliiter 1999]:

1. Das vorliegende zu untersuchende Gebiet G wird in kleine Teilgebiete unterteilt.
Diese Teilgebiete nennt man Finite Elemente. Sie konnen bei zweidimensionalen
Gebieten Dreiecke oder Vierecke sein. Je feiner die Unterteilung (Diskretisierung)
von G ist, desto genauer ist theoretisch das Ergebnis.

2. In jedem der Teilgebiete werden Ansatzfunktionen gewdhlt, die die gesuchte
Funktion so gut wie mdglich approximieren sollen. Fiir eindimensionale Probleme
kommen Polynome ersten, zweiten und dritten Grades in Frage. Die Erhohung des
Grades der Ansatzfunktion ist die zweite Moglichkeit zur Verbesserung des
Ergebnisses und hat z. B. den Vorteil, dass die Diskretisierung von G nicht mehr
gedndert werden muss.

3. Die Ansatzfunktionen werden in das vorliegende Extremalprinzip eingesetzt und
man erhidlt ein lineares Gleichungssystem zur Berechnung der unbekannten
Groflen.

Bei mechanischen Problemen wird im Allgemeinen der Verschiebungsvektor u(x, ,x, ,x, )

gesucht. Fiir diesen Verschiebungsvektor wird nun ein Ritz-Ansatz [Ritz 1909] aus bekannten
Funktionen ¢, und dazugehorigen unbekannten Koeffizienten (Knotenverformungen) a,
verwendet.

N =
u(x1 Xy ,x3) ~u (x1 Xy ,x3) = n§ lan (0n(x1 Xy ,x3) =da (6.1.1)

Das System der Ansatzfunktionen 5 besteht aus sogenannten Formfunktionen, die die
Knotenverschiebungen interpolieren. Die Auswahl der Ansatzfunktionen erfolgt in der Praxis
mit der Wahl des Elementes, mit dem die Diskretisierung durchgefiihrt wird.

Als Koeffizienten fiir die Ansatzfunktion werden mechanisch deutbare Gréfen genutzt, flr
die vorausgesetzt wird, dass sie an den Beriihrungsstellen der Elemente (den Knoten) stetig
sind.

In der Praxis wird mit der Auswahl eines Elementtyps die Art und Anzahl der Ansatz-

funktionen vorgegeben.
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6.2. Diskussion des verwendeten Finite-Elemente-Modells

6.2.1. Reduktion auf ein ebenes Problem

Durch die rontgendiffraktometrischen Messungen konnte bewiesen werden, dass das
Deformationsfeld bis an die Oberfliche des Kernes heran elastisch ist. Es ist somit sinnvoll,
bei der Simulation des gesamten deformierten Bereiches ein rein elastisches Modell zu ver-
wenden.

Zunichst stellt sich fiir die Simulation die Frage nach dem zu verwendenden Modell. Es
sollen hier quantitative Aussagen iiber das die Wellenleitung ermdglichende Deformations-
feld errechnet werden. Es erscheint somit sinnvoll, die Strukturdnderungen in z-Richtung
analog zur optischen Betrachtung als effektives Medium zu behandeln. Das Modell I, bei dem
der zerstorte Bereich als unendlich ausgedehnter Schlauch betrachtet wird, scheint geeignet zu
sein.

In einem isotropen Medium vereinfacht sich das Modell I sofort zu einem ebenen Problem in
der x-y-Ebebe. In diesem Fall ist der Ansatz eines ebenen Deformationszustandes gerecht-
fertigt. Es geniigt sogar, die Simulation nur fiir einen Quadranten dieser Ebene durchzufiihren.
Wird fiir den Schlauch ein elliptischer Querschnitt angesetzt, so ist anschaulich klar, dass die
Achsen der Ellipse Symmetrieebenen darstellen. Da sich leicht Randbedingungen fiir solche
Symmetrieelemente angeben lassen, eigen sich diese Achsen gut als Begrenzung des zu

berechnenden Quadranten.

.

Abb. 6.2.1: Bei der Annahme von Modell I (vergl. Abb.
3.1.2) lasst sich die Simulation auf ein ebe-
nes Problem in der x-y-Ebene reduzieren.
Im Falle von isotropem Material gentgt fur
die Simulation aus Symmetriegriinden ein
Quadrant dieser Ebene.
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Der Ansatz des ebenen Deformationszustandes bedeutet, dass alle Deformationskomponenten
in z-Richtung verschwinden. Dies steht offensichtlich im Widerspruch zu den experimentellen
Ergebnissen. Laut der topographischen Messungen liegen die effektiven Fehlorientierungen in
Richtung der Wellenleiterachse und senkrecht zu ihr in der gleichen Groenordnung. Offen-
sichtlich ist das Material in der Lage, auch in z-Richtung die auftretenden Spannungen abzu-
bauen und in Deformation umzusetzen. Demnach eignet sich fiir die Idealisierung des
vorliegenden Problems der ebene Spannungszustand gut. Ebener Spannungszustand bedeutet,
dass alle Spannungskomponenten, die nicht in der x-y-Ebene liegen, verschwinden.

Das Basismaterial fiir die hier zu betrachtenden Proben ist oi-Quarz. Die o-Phase von Quarz
hat eine trigonale Struktur. Die Annahme der Isotropie ist hier nicht mehr sinnvoll.

Auch im anisotropen Fall ist es aber nicht immer notwendig, auf die Vereinfachungen als
ebenes Problem zu verzichten. Die oben beschriebene Struktur hat eine zweizéhlige
Symmetrie. Wenn das umgebende und das eingeschlossene Material jeweils auch eine
geradzahlige Symmetrie aufweisen, deren Symmetrieachsen mit den Achsen der Ellipse zu-
sammenfallen, so geniigt weiterhin sogar die Berechnung in dem oben beschriebenen Quad-
ranten.

Aufgrund der Dreizihligkeit der Struktur des o-Quarzes ist die Reduktion des dreidimensio-
nalen auf ein zweidimensionales Problem aber nicht mehr streng gerechtfertigt.

Mit der fiir die vorliegende Arbeit verfiigbaren Lizenz von ANSYS ist es nicht mdglich, eine
beliebige Anzahl von Knotenpunkten zu berechnen. Die Grenze fir diese Lizenz liegt bei
128000 Knoten. Diese Restriktion stellte durchaus eine Einschrinkung fiir die Simulation des
vorliegenden Problems dar. Auf eine dreidimensionale Modellierung, wie sie aufgrund der
Anisotropie notwendig erscheint, musste verzichtet werden. Statt dessen wurde die oben

beschriebene Ebene zweidimensional betrachtet.
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6.2.2. Modellierung

Ziel der Modellierung war zunidchst, in dem Bereich, der zum Kontrast auf dem Topogramm
beitrdgt, eine moglichst genaue Simulation durchzufiihren. Genau bedeutet hierbei, dass der
Knotenabstand maximal bei der erreichbaren Ortsauflosung des fiir die Topographie verwen-
deten Filmmaterials liegt. Die Kontraste auf den Transmissions-Topogrammen liegen in
einem Bereich von bis zu 300um Breite. Das Ortsauflosungsvermogen des Filmmaterials
betrigt einige Mikrometer.

Weiterhin sollte der Bereich, der fiir die Wellenleitung interessant ist, mit einer Ortsauflosung
im Mikrometerbereich erfasst werden. Die Grofle dieses Bereiches liegt bei

ca. 30pum x 30um.

Abb. 6.2.2: Prinzipdarstellung des Querschnittes einer Probe:
Der Kristall hat eine Dicke von 2mm. Um mdglichst realistische Rand-
bedingungen vorgeben zu kdénnen wurde die Simulation fir eine
Flache von 1Tmmx1mm durchgefiihrt.

Die Randbedingungen und die GroBe des zu simulierenden Bereiches sollten so gewihlt
werden, dass die Wechselwirkung mit der Umgebung mdglichst gering ist.

Wie eingangs erwihnt, handelte es sich bei den verfiigbaren Proben um Quarz-Platten mit
einer Dicke von 2mm. Die eingeschriebenen Wellenleiter befanden sich in einer Tiefe von

ca. 0,5mm. Sie hatten einen Abstand von Imm.
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Die obigen Forderungen wurden folgendermallen erfiillt: die Modellierung erstreckte sich auf
einen Bereich von Imm X 1mm (Gebiet 1). Einzige Randbedingungen:

e Die Knoten auf den Linien 1 und 2 diirfen sich nicht in y-Richtung verschieben

e Die Knoten auf den Linien 3 und 4 diirfen sich nicht in x-Richtung verschieben
Die Knotendichte in diesem groflen Gebiet ist relativ gering. Auf den dulleren Begrenzungs-

linien liegen jeweils nur sechs Knoten. Dies entspricht einem Abstand von 143 pum.

jHHHHL_HtHHHHt
% Gebiet 1 %
E% /. Gebiet 2 %E
- / 3
i Gebiet 3 bl
: Linie 4 bu
T ETERE R AR

X

Abb. 6.2.3: Bezeichnungen der Gebiete und Linien innerhalb
des Simulationsgebietes (vergl. Abb. 6.2.2)

Eingebettet in das Gebiet 1 ist das Gebiet 2. In diesem Bereich ist die Knotendichte
wesentlich hoher. Auf den Begrenzungslinien befinden sich Knoten im Abstand von jeweils
2um. Das Gebiet 2 hat eine Grofe von 660um x 140pm. Die ungewoOhnlichen Langen
ergeben sich aus dem Versuch, trotz der Begrenzung der Knotenzahl, ein mdglichst gro3es
Gebiet mit der relativ hohen Genauigkeit zu untersuchen. AuBer dem stetigen Ubergang aller
Parameter zwischen den Gebieten 1 und 2 gelten fiir die Knoten auf den duferen Begren-

zungslinien von Gebiet 2 keine Randbedingungen.
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Abb. 6.2.4: Darstellung des Elementnetzes des gesamten Simulationsgebietes

Wiederum in das Gebiet 2 eingebettet ist das Gebiet 3. Es stellt den durch Laserbeschuss zer-
storten Kern des Wellenleiters dar. Auf den Begrenzungslinien seiner elliptischen Fliche
liegen 15 Knoten in unregelmédfBigem Abstand. Dem Programm ANSYS wurde hier nur die
Anzahl vorgegeben. Die Positionen wurden durch die Software selbst optimiert, um in den
Bereichen mit hohen Spannungsgradienten moglichst viele Knoten zur Verfligung zu haben.
Die grofen Halbachsen der elliptischen Begrenzungslinie haben die Léngen 1,2um und
7,2um, was einem Aspektverhéltnis von 1:6 entspricht.

Fiir die Gebiete 1 und 2 wurden die gleichen elastischen Konstanten angegeben. Es handelt
sich dabei um die Steifigkeitsmatrix fiir o-Quarz im jeweiligen Kristallschnitt.

Fir den Fall, dass x|[[11.0], y|/[10.0] und z| [00.1] gilt, besitzt o-Quarz nach
[Landolt-Bornstein 1979] folgende Elastizitdtsmatrix:

86,60 6,70 12,60 -17,80 0 0
6,70 86,60 12,60 17,80 0 0
12,60 12,60 106,10 0 0 0
C= GPa
= |-17,80 17,80 0 57,80 0 0
0 0 0 0 57,80 —-17,80
0 0 0 0 -17,80 39,95

Fiir andere Lagen des Koordinatensystems lédsst sich diese Matrix entsprechend umformen.
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Das Gebiet 3 wurde als isotrop angesetzt. Hierfiir wurden die Materialkonstanten von Silikat-

glas verwendet. Silikatglas hat nach [Newport 2002] einen E-Modul von 73 GPa.

Die Dichte von o-Quarz und von Silikatglas betrigt 2,6i3 bzw. 2,2%. [Newport 2002]
cm cm

Dies entspricht einem Dichteverhéltnis von 1,18. Eine Umwandlung von o-Quarz in Silikat-
glas entspricht dem nach einer Ausdehnung von 1,055 in jede Raumrichtung.

Die Differenz 0,055 wurde bei der Modellierung als Differenz der lineareren Ausdehnungs-
koeffizienten zwischen dem Material von Gebiet 3 und dem Material der Gebiete 1 und 2
angesetzt. Bei der Simulation wurde dann die Temperatur vom fiktiven Wert 0 auf den Wert 1
erhoht.

Wie oben beschrieben ist die Wahl des Element-Typs sehr entscheidend fiir die Simulation.
Fiir das vorgegebene Problem wurde das Element PLANE 183 gewahlt. Es handelt sich um ein

zweidimensionales Element mit acht Knoten. Die Formfunktion fiir dieses Element ist

quadratisch.
K,L,O
L K
P
N
| J
I J
Abb. 6.2.5: Prinzipdarstellung eines Elementes vom

Typ PLANE 183: Die acht Knotenpunkte
sind mit den Buchstaben | bis P be-
zeichnet.

Jeder Knoten kann sich in x- und y-Richtung bewegen. Das Element eignet sich fiir irregulire
Knoten-Netze und kann sowohl viereckige als auch dreieckige Gestalt haben. Fiir jeden
Knoten konnen u.a. folgende Groflen ausgegeben werden: €y, €, €., €4, €xz, €z, Oxx, Oyyy Oz,
Oy, Oxz, Oy.. Aufgrund des Ansatzes eines ebenen Spannungszustandes verschwinden folgen-

de Komponenten: €., €., Oy, Oy, O--.

74



6.3. Ergebnisse der Simulation

6.3.1. Anpassung an die Messgeometrie

Um weitere Berechnungen mit den FEM-Ergebnissen anstellen zu kdnnen, wurden fiir jeden
Knoten die x- und y-Koordinate und die drei berechneten Komponenten des Deformations-
tensors (€xx, €yy, €xy) ausgelesen. Zur weiteren Verarbeitung wurden nur die Daten aus dem
Gebiet 2 genutzt.

Es sollten die Knotenpunkte gezdhlt werden, die fiir den entsprechenden Einstrahlwinkel
reflexionsfdhig sind. Tatsdchlich trdgt zur Reflexion das Gebiet um den Knoten herum bei.
Bei geniigend feiner Vernetzung, unterscheidet sich der Deformationstensor eines Knotens
von dem eines benachbarten Knotens nur "wenig". Wenig bedeutet hierbei, dass die
Anderungen im Reflexionsverhalten zwischen benachbarten Knoten im Experiment nicht auf-
16sbar sind. In diesem Fall ist es sinnvoll, den reflektierenden Bereich analog einer Wiegner-

Seitz-Zelle im Kristall zu begrenzen.

reflektierender
Bereich

Elemente

Abb. 6.3.1: Da im folgenden die Simulations-
ergebnisse an den Knotenpunkten
ausgewertet werden, ist es notwendig,
diesen Punkten ein Volumen zuzuord-
nen. Dies erfolgt analog zu einer
Wiegner-Seitz-Zelle.
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Diese Zahlung sollte entlang der reflektierten Strahlen erfolgen. So ist die Anzahl der Knoten

auf dieser Linie ein MaB fiir die Schwirzung des Filmes.

s

Abb. 6.3.2:

N N

Prinzipdarstellung der topographischen Messung bezogen auf das Gebiet 2:
Dargestellt sind die aquidistanten Knotenpunkte und schwarz eingefarbt, die
reflexionsfahigen Elemente. Die Linien stellen die Richtung der reflektierten
Strahlung dar.

Aus rechnerischen Griinden ist es vorteilhaft, das Koordinatensystem fiir die Ergebnisse zu

verzerren, um die Knotenpunkte jeweils entlang von Geraden, die parallel zur Ordinate liegen,

zu zdhlen.

Die Verzerrung erfolgt um den Winkel, der dem Austrittswinkel der reflektierten Strahlung

aus dem Kiristall entspricht. Die Knoten erhalten somit eine neue x-Koordinate, die hier x5

genannt wird. Fiir die Zéhlung der reflexionsfihigen Bereiche entlang der reflektierten

Strahlen geniigt es nun, die Bereiche mit gleichem x4 zu betrachten.

> @& P P4 4 @D P P4 P &L 4 & L g 4 4
<% XY L L farg PP oL P & LYY P P &
@& P P&y P i i 4 7//(7 V& L 7 v & P
[4Zaaraya & & 4 ' 4 & 4 ' 4 & 4
PP PYPPPPYPPPPPPTLLPEPPPPPPPPP PP

Abb. 6.3.3:

YYYVYYVYY YYVYY

A\

Berechnung der Intensitatsverteilung fur die topographischen Messungen:

Oben: Das Koordinatensystem wird entsprechend des Reflexionswinkels
verzerrt.

Unten: Intensitatsverteilung im reflektierten Strahl
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6.3.2. Gridding

Als Problem hierbei stellte sich die Fluktuation der Knotendichte im Gebiet 2 heraus. Im
Ergebnis der selbstindigen Optimierung des Elementnetzes durch ANSYS entstehen um die
kleinen Radien des Gebietes 3 herum in groBer Zahl sehr kleine Elemente. Die Dichte der

Knoten schwankt stark.

Abb. 6.3.4: Darstellung des Elementnetzes flr das Gebiet3 und seine
Umgebung:
Die Knotenpunkte sind sehr unregelmalig verteilt. In der
nadheren Umgebung des Kernes liegen sie auch wesentlich
dichter als in den aul3eren Bereichen. Eine reine Zahlung der
Volumenelemente wiirde so eine Uberbetonung der starken
Deformationen um den Kern bedeuten.

Um dies zu kompensieren, wurde das unregelméfige Netz der Elemente in ein regelmiBiges
Netz umgewandelt. Diese Umwandlung wird in der jlingeren Literatur als Gridding
bezeichnet [Davis 1986]. Es existiert eine grole Anzahl etablierter Gridding-Methoden.
Beispielhaft seien hier die Shepard-Methode [Franke 1980], die Kriging-Methode [Cressie
1990], die Methode der natiirlichen Nachbarn [Sibson 1981], die Polynomial-Methode
[Draper 1981] und die Triangulation [Lee 1980] genannt.
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Fiir die vorliegenden Daten wurde im Rahmen dieser Arbeit die Methode der lokalen Poly-
nome angewandt. Bei dieser Methode werden die Funktionswerte fiir die regelméfigen Netz-
punkte durch eine gewichtete Kleinste-Quadrate-Methode gewonnen. Hierbei werden nur
Punkte des unregelméBigen Gitters beachtet, die sich innerhalb eines elliptischen Bereiches

um den zu berechnenden Knotenpunkt befinden. Dieses Gebiet wird als Suchellipse

bezeichnet.
. ,
X [ ]

Abb. 6.3.5: Prinzipdarstellung der Suchellipse fir das Gridding:
Die Werte an den Knotenpunkten innerhalb der Suchellipse
werden entsprechend ihres Abstandes vom Zentrum gewichtet.

Der Funktionswert fiir jeden zu bestimmenden Punkt (xy, y9) wird durch ein Polynom dritten
Grades berechnet:

F(x,y)=a+bx+cy+dxy+ex’ + f° + g’y + hxy” +ix’ + jy’ (6.3.1)
Die Suchellipse wird durch die Parameter R;, R, und ¢ charakterisiert. Die Wichtung der

Daten innerhalb der Ellipse ist relativ komplex. Man definiert:

7, =80 o _sin@) g _=singg) wmd T, =@ (532
R, R, R, R,
Hieraus ergeben sich:
—_ 72 2 — 72 2
A, =T . +T,, A4, = 2(Txx7;y + TyxTyy) und Ayy =T,+T,, (6.3.3)

welche ausschliellich von der Wahl der Suchellipse abhingen und somit fiir alle Knoten
gleich sind. Als Abstinde in x- und y-Richtung fiir den Knoten des regulidren Netzes bei
(x0, ¥0) zu dem Knoten des Ausgangsnetzes bei (x;, y;) ergeben sich:

dx =x;, —x, dy=y,-y,

Hieraus ergibt sich eine gewichtete Entfernung zwischen den beiden Knoten von:

R, = \/Axxdxz + A dxdy + A, dy’ (6.3.4)

Die noch einmal durch die Potenz p, fiir welche hier der Wert 2 gewéhlt wurde, modifiziert
wird:

W,=(1-R,)" (6.3.5)
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Die Berechnung des Funktionswertes f fiir den Knoten bei (x¢, o) erfolgt durch Minimierung

des folgenden Ausdruckes:
N
D WIF(x.y)- [T (6.3.6)
i=1

Das berechnete Netz hatte eine Maschenweite in x- und y-Richtung von jeweils 2pm. Als

Parameter fiir die Suchellipse wurden R;=R,=8um und ¢=0 gewdhlt. Die Berechnungen

erfolgten mit dem Programm SURFER 8.01.

6.3.3. Resultate

Im folgenden sollen zunéchst die Komponenten €.y, €,,, €.. und €,, des Deformationstensors

dargestellt und auf ihre Plausibilitit untersucht werden.

y [um]

X[um]

Abb. 6.3.6: Darstellung des Simulationsergebnisses fir die Probe
X004

Raumliche Verteilung der Deformationskomponente &,

Die Werte fiir die Deformationskomponente €, liegen im Bereich von +2%. Unversténdlich
sind zunichst die Strukturen im Ubergangsbereich zum Kern. Hier zeigt sich ein Artefakt des
Griddings. Die Aufweitung des Gitters ober- bzw. unterhalb des Kernes und die Kompression

in den seitlichen Bereichen sind anschaulich verstiandlich.
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¥ [um]

X [um]

Abb. 6.3.7: Darstellung des Simulationsergebnisses fir die Probe
X004:

Ré&umliche Verteilung der Deformationskomponente ¢,

Die Verteilung der Werte fiir die Deformationskomponente €, ist ebenso plausibel wie fiir die

Komponente €,,. Analog zu €,, treten im Bereich des Kernes selbst Druckzusténde auf.

y [um]

-30 -20 -10 0 10 20 30

X [um]
Abb. 6.3.8: Darstellung des Simulationsergebnisses fir die Probe
X004:

Raumliche Verteilung der Deformationskomponente ¢,

Die Verteilung von Aufweitung und Kompression fiir die €,,-Komponente erscheint weniger
plausibel als die obigen. Da die Geometrie als ebenes Problem aufgefasst wurde, was eine

sehr grobe Néherung darstellt, sollte liber diese Komponente nicht versucht werden, aus dem

Modell Riickschliisse auf die dritte Dimensionen zu ziehen.
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y[um]

-30 -20 -10 0 10 20 30

X[um]
Abb. 6.3.9: Darstellung des Simulationsergebnisses bei der Probe
X004

R&umliche Verteilung der Deformationskomponente &,

Die Werteverteilung fiir die Scherkomponente €,, ist wiederum erwartungsgemafl. Beziiglich
der Deformation des Kernes sei hier noch einmal auf die Ausgangsannahmen hingewiesen.
Dass der Kern beziiglich €., und €,, komprimiert ist bedeutet nicht, dass er eine grofere
Dichte aufweist als der unmodifizierte Kristall. Fiir den Kern wurden als Ausgangswerte die
Dichte von Quarzglas verwendet. Nur beziiglich dieser Werte ist der Kern komprimiert.

Wie im folgenden beschrieben stellt die weitere Auswertung im wesentlichen eine Auswahl
und Zdhlung der reflexionsfiahigen Volumenelemente, die hier durch die Knoten des Netzes
reprisentiert sind, dar. Um fiir diese Auswahl und Zdhlung geniigend Ausgangsdaten zur
Verfligung zu haben, wurden zwischen den Daten des ausgeglichenen Netzes weitere Werte
interpoliert. Durch bilineare Interpolation wurden jeweils vier zusitzliche Werte in x- und

y-Richtung berechnet.
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Zunichst stellt sich die Frage, welche Bereiche bei einem gewissen Einfallswinkel der
Rontgenstrahlung reflexionsfahig sind. Als reflexionsfdhig fiir den Einfallswinkel (6 + AO)
wurden Bereiche erachtet, deren effektive Fehlorientierung [Authier 2001] in dem Intervall
(A6 £ 0,0004°) liegt.

Die reflexionsfahigen Bereiche wurden nach ihrem jeweiligen x4 geordnet. Die x.; wurden
dann in Gruppen eingeteilt, wobei jede Gruppe einer Breite von x.;= 10um entsprach.
Abschliefend wurde die Anzahl der reflexionsfahigen Bereiche pro Gruppe gezéhlt und tiber
dem mittleren x.; der Gruppe aufgetragen. Die resultierende Kurve entspricht dem Quer-
schnitt der Intensitatsverteilung des reflektierten Strahles auf der Austrittsseite des Kristalls.
Durch die Nichtparallelitit der reflektierten Strahlung weicht die Intensitdtsverteilung auf
dem Film von dieser Verteilung ab. Es ldsst sich leicht abschitzen, dass diese Abweichung
bei dem experimentellen Kristall-Film-Abstand von 210mm maximal einige Mikrometer
betrdgt. Tatsdchlich kompensieren sich die Einfliisse sogar weitgehend. Fiir die weiteren

Betrachtungen wurde deshalb auf eine Korrektur dieses Effektes verzichtet.

300
250
200
150
100

50

Anzahl der reflexionsfahigen Elemente

T T T T T T T T T T T T T
-300 -200 -100 0 100 200 300

X U]

Abb. 6.3.10: Aus den Simulationsergebnissen wird eine Intensitats-
verteilung auf dem Topogramm errechnet:
Das Beispiel zeigt die Zahlung der reflexionsfahigen
Elemente fir eine Verstimmung von A6=-0,003° vom
Braggwinkel des (60.0)-Reflexes bei der Probe X004.
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7. Auswertung

7.1. Vergleich der Simulation mit den topographischen Messungen

Um quantitative Aussagen iliber den Deformationszustand des Kristallgitters zu gewinnen
wurden die topographischen Messungen mit den FEM-Rechnungen verglichen.

Zunidchst ist allerdings zu kldren, inwieweit die FEM-Ergebnisse qualitativ mit den
Messungen iibereinstimmen. Wie im Abschnitt 5.2.3. beschrieben, unterscheiden sich die
Kontraste auf der Kleinwinkelseite und der GroBwinkelseite der Rockingkurve deutlich. Auf
der Kleinwinkelseite zeigen sich auch in der Simulation zwei deutliche, symmetrische

Maxima der Intensitit.

40
30

20

Haufigkeit

T T T T T T T T T
-200 -100 0 100 200

X [MM]

Abb. 7.1.1: Simulierte Intensitatsverteilung auf dem Topogramm fiir
eine Verstimmung von A6=-0,0033° vom Braggwinkel
des (60.0)-Reflexes bei der Probe X004
Das Beispiel zeigt (im Vergleich mit Abb. 6.3.10) auch,
dass die Wahl des Intervalls in A6 (hier +0,001°),
welches als reflexionsfahig angesehen wird, keinen
signifikanten Einfluss auf die Lage der Maxima hat.

Zwischen den Maxima fillt die Intensitit auf Null ab. Es stellt sich nun die Frage, ob auch die
Existenz des Mittelkontrastes bei den Topogrammen von der GroBwinkelseite der Rocking-

kurve mit den FEM-Ergebnissen zu erkléren ist.
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Abb. 7.1.2: Simulierte Intensitatsverteilung auf dem Topogramm flr
eine Verstimmung von A6=+0,0033° vom Braggwinkel
des (60.0)-Reflexes bei der Probe X004

Tatsdchlich tritt auch bei der Simulation in der Mitte zwischen den dulleren Maxima eine
erhohte Intensitét auf.

Zum Verstindnis dieses Effektes sei noch einmal auf die Ursache der raumlichen Aufspaltung
der gebeugten Intensitit verwiesen. Wie im Abschnitt 6.3.1. dargestellt, wird zur Beschrei-
bung des Kristalls ein Koordinatensystem benutzt, bei dem die y-Richtung parallel zur abge-
beugten Strahlung liegt und die Achse x.; parallel zum Film ist. Die Anzahl der reflexions-
fahigen Bereiche in der Projektion auf die x,; -Achse ist dann ein MaB3 fiir die
Schwirzungsverteilung auf dem Film.

Trigt man fiir einen bestimmten Anregungsfehler die rdumliche Verteilung der nun
reflexionsfidhigen Bereiche in diesen Koordinaten auf, so ergeben sich die folgenden

Abbildungen (Abb. 7.1.4 und 7.1.5).
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Abb. 7.1.3:

Abb. 7.1.4:
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Raumliche Verteilung der reflexionsfahigen Volumen-
elemente fir eine Verstimmung von A6=-0,0033° vom
Braggwinkel des (60.0)-Reflexes bei der Probe X004
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Beim Vergleich der Abbildungen fillt sofort auf, dass sich die im zweiten Bild dargestellten
Gebiete bei x.;= 0 in y-Richtung iiberlappen. In der Projektion auf x4 ergibt sich hier somit
ein Maximum. Beim ersten Bild, das die Verhiltnisse bei einem negativen Anregungsfehler
darstellt, ist dies nicht der Fall. Hier existieren fiir x.;= 0 keine reflexionsféahigen Bereiche.

Qualitativ zeigt sich somit eine gute Ubereinstimmung zwischen der Simulation und den
experimentellen Ergebnissen. Im folgenden sollen nun Simulation und Messung quantitativ

verglichen werden.

- FEM-Rechnung
60

Messung

.“a_—;
X
=
5
:©
I
)
c
=]
=
S
©
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; , ; , ; , ; |

-200 -100 0 100 200

X [HM]
Abb. 7.1.5: Vergleich der simulierten Intensitatsverteilung mit dem
Experiment:

Verstimmung von A6=-0,0033° vom Braggwinkel des
(60.0)-Reflexes bei der Probe 2010

Abbildung 7.1.5 zeigt exemplarisch einen solchen Vergleich bei einem gewissen Anregungs-
punkt. Um das FEM-Modell mit den Messungen zu vergleichen, sollte dies aber moglichst fiir
alle gemessenen Densiometriekurven geschehen. Hierzu wurden sowohl die gemessenen als
auch die simulierten Kurven angefittet. Als Ausgangsfunktion haben sich empirisch Lorenz-
kurven als am besten geeignet erwiesen. Die Densiometriekurven wurden fiir einen Wellen-
leiter jeweils mit drei beziechungsweise vier Lorenzkurven angefittet.

Die gewonnenen Ergebnisse wurden verglichen. Darauthin wurde versucht, durch Modifizie-
rung des FEM-Modells, eine jeweils bessere Ubereinstimmung zu erreichen. Hierbei blieb die
prinzipielle Form der Geometrie erhalten. Auch der Volumenunterschied zwischen dem
Kernmaterial und der Umgebung von 18% wurde nicht verdndert. Lediglich die GrofBe

(Fliche) der Ellipse und deren Aspektverhiltnis wurden angepasst. Die beste Uberein-
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stimmung bei den Proben X004 und Z010 wurde bei einer Lange der Halbachsen der Ellipse
von 1,2um beziehungsweise 7,2um erreicht. Dies entspricht einem Aspektverhéltnis von 1:6.

Im folgenden sollen die Ergebnisse dieser "besten" Simulation mit den Messungen verglichen

werden.
300 —@— Simulation fur Probe 2010
—e@— Simulation fur Probe X004
Messung fiir Probe Z010
Messung fiir Probe X004
250 -
200 -
E
=
= 150
N
100
50 -]
T T T T T T T T T T T T T 1
-4.0x10*  -2.0x10* 0.0 2.0x10*  4.0x10*  6.0x10*  8.0x10"
qa
Q
Abb. 7.1.6: Vergleich der simulierten Linienabstande mit dem

Experiment fiir die Proben X004 und Z010

Die Kurven zeigen eine gute Ubereinstimmung. Fiir die Probe X007 wurde die beste Uberein-

stimmung zwischen Messung und Simulation bei anderen Parametern erreicht.

Messung fiir Probe X007

140 - —k— Simulation fiir Probe X007
1204
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5 80+
=
~N 60 -
40
204
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-4.0x10™ -2.0x10™* 0.0 2.0x10* 4.0x10*
a
Q
Abb. 7.1.7: Vergleich der simulierten Linienabstdnde mit dem

Experiment fiir die Probe X007

Der Kern wurde bei dieser Konfiguration mit einer Linge der Halbachsen der Ellipse von

0,8um beziehungsweise 4,8um angenommen. Da die Herstellungsparameter flir alle drei
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Proben identisch waren, muss diese Abweichung auf eine verdnderte Wechselwirkung des
Lasers mit der Probe zuriickzufiihren sein.

Der Grund liegt in der kristallographischen Orientierung der Probe. Quarz ist ein optisch
einachsiger Kristall. Die optische Achse liegt in [00.1]-Richtung. Die Strahlung des Lasers
bei der Wellenleiterherstellung war linear polarisiert. Die Polarisationsrichtung lag senkrecht
zur Wellenleiterachse. Sowohl bei der Probe X004 als auch bei Z010 standen die Laserpolari-
sation und die optische Achse des Quarzes senkrecht aufeinander. Nur bei der Probe X007
war die Strahl-Polarisation parallel zur optischen Achse gerichtet. Somit ist bei der Probe
X007 aufgrund des Herstellungsprozesses eine andere Laser-Kristall-Wechselwirkung zu

erwarten als bei den Proben X004 und Z010.

X004

: ’

1zo10 R

i /7

. 7/

1

_ . =

Abb. 7.1.8: Polarisation der Laserstrahlung bei der Herstellung (links) im Vergleich zu

den optischen Achsen bei den verschiedenen Proben (rechts)
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7.2. Berechnung der Indikatrix

Im folgenden sollen aus den in Kapitel 6 beschriebenen Simulationsergebnissen Riickschliisse
auf die Anderung des Brechungsindexes der untersuchten Proben gezogen werden. Hierzu
werden auf die errechneten Deformationen die elastoptischen Konstanten des Quarzes ange-
wandt und die Ergebnisse ortsaufgeldst dargestellt. Die Anderung des Brechungsindexes
ergibt sich aus:

1
An, = —Eng, AB, (7.2.1)

wobei fiir x || (11.0), y || (10.0) und z || (00.1) nach [Landolt-Bornstein 1979] gilt:

AB.. 0,138 0,250 0,259 —0,029 0 0 £,
AB, 0,250 0,138 0,259 0,029 0 0 g,
AB.. | | 0259 0259 0,098 0 0 0 || e 722)
AB,. | |-0029 0029 0 —0,0685 0 0 2¢,
AB.. 0 0 0 0 —0,0685 —0,058] | 2¢.
AB,, 0 0 0 0 ~0,058 0334 ) |2¢,

Im folgenden sollen fiir die jeweiligen Proben die Brechzahldnderungen An, und An, disku-
tiert werden. Wie in Kapitel 2.1.2. beschrieben, fiithren die seitlichen Wellenleiter nur Licht,
welches eine vertikale Polarisation aufweist. Erklarbar wire dieses Verhalten, wenn in den
entsprechenden Bereichen An, gegeniiber der Umgebung erhoht wire An, aber nicht.

Fiir den Kernbereich wurde angenommen, dass der Brechungsindex deutlich niedriger liegt
als die Umgebung. Aus der Annahme, der Kern bestehe aus einem Material, dessen Eigen-
schaften vergleichbar mit denen von Quarzglas sind, resultiert eine Anderung von
An =-5...-6% gegeniiber den Brechungsindizes des Kristalls. Da die maximal errechneten
Brechzahldanderungen fiir die kristalline Umgebung jeweils um eine GroBenordnung niedriger
liegen als diese Werte, kann der Kern jeweils als Begrenzung fiir die Wellenleiter angenom-

men werden.
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Abb. 7.2.1: Raumliche Verteilung der Brechungsindexvariationen bei der Probe X004:

Links: Anderung des Brechungsindexes in x-Richtung An,
Anderung des Brechungsindexes in y-Richtung An,

Rechts:
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Abb. 7.2.2: Raumliche Verteilung der Brechungsindexvariationen bei der Probe X007:
Links: Anderung des Brechungsindexes in x-Richtung An,
Rechts:  Anderung des Brechungsindexes in y-Richtung An,
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0

0
X [pm]
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Abb. 7.2.3: Raumliche Verteilung der Brechungsindexvariationen bei der Probe Z010:
Links: Anderung des Brechungsindexes in x-Richtung An,
Rechts:  Anderung des Brechungsindexes in y-Richtung An,
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7.3. Vergleich mit den optischen Messungen

Bei allen drei Proben stimmen die Simulationen des lokalen Brechungsindexes gut mit den
optischen Messungen iiberein. In den Bereichen neben dem Kern ist der Brechungsindex
jeweils in y-Richtung erhoht und in x-Richtung gegeniiber der Umgebung verringert. Auch
die Sonderstellung der Probe X007 zeigt sich in den Simulationen. Nur fiir diese Probe zeigt
die Brechzahlverteilung ober- und unterhalb des Kernes ein zusammenhidngendes Gebiet
(Abb. 7.2.2). Entsprechend den optischen Messungen kann hier nur Licht mit einer
Polarisation in x-Richtung gefiihrt werden (siehe Abschnitt 2.1.2.).

Am Institut fiir Angewandte Physik (IAP) der Friedrich-Schiller-Universitit wurde die Licht-
ausbreitung in den Wellenleitern simuliert. Hierzu wurden die in dieser Arbeit ermittelten
Brechzahlverteilungen (siche Abschnitt 7.2.) genutzt. Mittels der Beam Propagation Method
(BPM) konnten die zu erwartenden Intensitdtsverteilungen auf der Austrittsfliche des Wellen-
leiters errechnet werden. Die Ergebnisse dieser Simulationen sind in den Abbildungen 7.3.1
bis 7.3.3 jeweils links dargestellt.

Der Vergleich mit den ebenfalls am Institut fiir Angewandte Physik durchgefiihrten optischen
Nahfeldmessungen zeigt eine gute Ubereinstimmung (Abb. 7.3.1 bis 7.3.3 jeweils rechts).

Die genannten Simulationen und Messungen beziehen sich jeweils auf die Fithrung von Licht
mit einer Wellenldnge von 514nm und einer Polarisation parallel zur y-Richtung. Fiir die
hierzu senkrechte Polarisationsrichtung (parallel zur x-Achse) konnte experimentell keine
Lichtfiihrung nachgewiesen werden. Dies ist fiir die Proben X004 und Z010 aufgrund der
rdumlich sehr kleinen Gebiete mit einer Brechzahlerhhung fiir diese Richtung auch nicht zu
erwarten. Einen zusammenhédngenden Bereich mit positiver Brechzahldnderung in x-Richtung
zeigt nur die Probe X007. Hier ist allerdings sowohl das Deformationsfeld als auch die

Brechzahldnderung nicht so stark ausgeprégt, wie bei den anderen Proben.
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Abb. 7.3.1: Raumliche Verteilung des Lichtintensitat beim Durchgang durch eine Wellen-
leiter bei der Probe X004 [gemessen und berechnet von M. Will]
Dargestellt ist die senkrechte Polarisation (y-Richtung)
links: Simulation; rechts: Messung
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Abb. 7.3.2: Raumliche Verteilung des Lichtintensitdt nach dem Durchgang durch einen
Wellenleiter bei der Probe Z010 [gemessen und berechnet von M. Will]
Dargestellt ist die senkrechte Polarisation (y-Richtung)
links: Simulation; rechts: Messung
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Abb. 7.3.3: Raumliche Verteilung des Lichtintensitdt nach dem Durchgang durch einen
Wellenleiter bei der Probe X007 [gemessen und berechnet von M. Will]
Dargestellt ist die senkrechte Polarisation (y-Richtung)
links: Simulation; rechts: Messung

92



8. Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit wurden mit Femtosekunden-Lasern modifizierte Kristalle unter-
sucht. Hierzu wurden hochauflosende Rontgentopographie und hochauflosende Rontgen-
diffraktometrie kombiniert. Die erforderlichen Messungen wurden an einem Synchrotron der
dritten Generation, der ESRF in Grenoble durchgefiihrt. Mittels Finite-Elemente-Simulation
wurde das Deformationsfeld und hieraus die Verteilung der lokalen Brechungsindizes
bestimmt.

Das Funktionsprinzip der durch Femtosekunden-Laser erzeugten Wellenleiter in Quarzglas
und in Quarzkristallen unterscheidet sich grundlegend. Bisher existierten iiber das Prinzip der
Wellenleitung in Quarzkristallen nur begriindete Vermutungen.

In der vorliegenden Arbeit konnte der Mechanismus der Wellenleitung in lasermodifizierten
Quarzkristallen nun gekliart werden. Es handelt sich um eine Verdichtung des umgebenden
Materials um einen expandierten Kern. Entscheidend fiir den Ort und die Art der Wellen die
geflihrt werden, ist die Lage und Richtung des Kernes relativ zum Kristallgitter. Den grund-
legenden Mechanismus der Brechzahlmodifikation stellt der elastooptische Effekt dar.

Die Herstellung der Wellenleiter durch Aneinanderreihung von Einzelschiissen fiihrt nicht zu
einem parallel zur Wellenleiterachse homogenen Gebilde. Vielmehr steht zu vermuten, dass
sich die Einzeldefekte zu kurzen Linien zusammenballen, die nicht parallel zur Wellenleiter-
achse liegen. In Verbindung mit dem unstetigen Ubergang vom verspannten Gebiet zum Kern
sind diese Linien ein Grund fiir die gemessene, relativ hohe Dampfung des Lichtes bei der

Ausbreitung im Wellenleiter.
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9. Ausblick

Die angewendeten zweidimensionalen Simulationen kdnnen naturgemif die Effekte aufBer-
halb der Simulationsebene nicht erkldren. Mit der Verbesserung der Rechentechnik und einer
erweiterten Lizenz von ANSYS wird es mdglich werden dreidimensionale Simulationen mit
der hier gezeigten Genauigkeit durchzufiihren. Es steht zu vermuten, dass sich die Zusam-
menballung der Einzeldefekte hierdurch auch quantitativ erkléren ldsst. Mit dieser Erkldrung
konnte es moglich werden, diesen Effekt gezielt fiir die Verbesserung der Wellenleitereigen-

schaften auszunutzen.

Die Lasermodifikationen bei Phosphatglas und Quarzkristallen weisen analoge optische
Eigenschaften auf. Man kann davon ausgehen, dass der Mechanismus der Wellenleitung bei
beiden Materialien der gleiche ist. Die Erklarung der Brechzahldnderung bei Quarzkristallen
macht somit auch den Weg zum Verstidndnis der Phosphatglédser frei. Da das Deformations-
feld in Gléasern fiir Beugungsmethoden nur schwer zugénglich ist, kann nun mittels der

Brechzahlverteilung auf die Deformation geschlossen werden.

Der Nachweis, dass die Wellenleitung bei Quarzkristallen auf dem elastooptischen Effekt
beruht, fiihrt sofort zur Erklarung der Wellenleiter, die mittels Doppelfokus hergestellt
wurden. Mittels der Finite-Elemente-Methode konnen zukiinftig auch die Eigenschaften

dieser Wellenleiter simuliert werden.

Naturgemif konnte durch die Rontgenbeugung nicht das amorphe Material im Kern direkt
charakterisiert werden. Mit zunehmendem Verstdndnis der Vorgéinge im Zusammenhang mit
der Wellenleiterherstellung sollte auch die Charakterisierung des Kernes vorangetrieben
werden. Neben der Transmissions-Elektronenmikroskopie und der Elektronenbeugung scheint

es hierfiir kaum geeignete Verfahren zu geben.
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Liste der verwendeten Symbole und Abkirzungen

Ex, Eyy Ez Ep Ez &z Komponenten des Deformationstensors

Oxy, Oyy, Ozz, Oy, Oxz, Oy Komponenten des Spannungstensors

Xeff Abszisse des in Strahlrichtung verzerrten Koordinatensystems
R Durchmesser des Kernes

r Radiale Koordinate im realen Raum

u(r) Verschiebungsvektor

A Wellenldnge

w Winkel zwischen einfallendem Strahl und Probenoberflédche
o Braggwinkel

A6 Abweichung vom Braggwinkel

o x Eulersche Winkel

F(x,y) Funktionswert am Gridding-Punkt (x,y)

Ty, Ay, W; Wichtungsfaktoren beim Gridding

R; Gewichtete Entfernung zwischen zwei Knoten

1) Effektive Divergenz

s Quellgrofe

L Abstand zwischen der Quelle und der Probe

A Halbwertsbreite des Reflexes # im Wellenldngenraum

wo Halbwertsbreite des Reflexes # im Winkelraum

Q Beugungsvektor des ungestorten Kristalls

o Beugungsvektor des gestorten Kristalls, Vektor des lokalen

reziproken Gitters

q Variation des lokalen Beugungsvektors
A Defektstirke

€.,€,,¢e, Einheitsvektoren des realen Raumes
F Strukturfaktor des Reflexes 4

Ity Integralintensitét

Maxy Maximalintensitét

Viz Volumen der Elementarzelle
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Ani

I’l()j

AB;

An
Xns X5

Y0, Vi

Pijki

FEM
BPM
TEM
EDX
XAFS
ESRF
FSU
IAP

Brechzahldnderung

Brechzahl des ungestorten Kristalls

Komponenten der Indikatrix

Einzeldefektabstand

Variationsparameter fiir die z-Koordinate des Aufpunktes

Dielektrische Suszeptibilititen

Geometriefaktoren
Polarisationsfaktor

Elastooptische Koeffizienten

Finite-Elemente-Methode

Beam Propagation Method
Transmissions-Elektronenmikroskopie
Energiedispersiver Rontgendetektor
Rontgen-Absorptions-Feinstruktur-Messungen
European Synchrotron Radiation Facility
Friedrich-Schiller-Universitét

Institut fiir Angewandte Physik
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