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Kurzfassung

Seit mit den Synchrotronstrahlungsquellen dritter Generation hochbrillante Rontgenquel-
len zur Verfiigung stehen, haben sich Vollfeldmikroskopie und Rastersondenmikroskopie mit
harter Rontgenstrahlung als besonders niitzliche Untersuchungsmethoden etabliert. Insbe-
sondere bei der vergréffernden Mikroskopie mit harter Rontgenstrahlung werden Rontgen-
kameras mit hoher Anforderung beziiglich der Ortsauflosung benétigt. Im Rahmen dieser
Diplomarbeit wurde ein zweidimensionaler Rontgendetektor fiir die Mikroskopie mit harter
Rontgenstrahlung entworfen, gebaut und im Experiment getestet und charakterisiert. Haupt-
augenmerk war dabei ein moglichst hohes Ortsauflosungsvermogen des Detektors verbunden
mit einem groflen effektiven dynamischen Bereich. Als vielversprechendes Konzept erwies
sich dabei die Verwendung eines einkristallinen Szintillators, der mittels einer Mikroskop-
optik auf einen CCD-Chip abgebildet wird. Im Experiment stellte sich heraus, dass der im
Zuge dieser Diplomarbeit konzipierte Fldchendetektor sédmtliche an ihn gestellten Anforde-
rungen hervorragend erfiillt. Obwohl urspriinglich fiir die vergréflernde Tomographie mit
harter Rontgenstrahlung entwickelt, findet die Rontgenkamera dariiber hinaus beim Justie-
ren nanofokussierender refraktiver Rontgenlinsen in Rastersondenmikroskopen Verwendung.

Abstract

With the advent of highly-brilliant third generation synchrotron radiation sources hard
x-ray full-field microscopy and hard x-ray scanning microscopy were developed and have
been shown to be excellent methods for scientific investigations. Especially for magnified
hard x-ray full-field microscopy, there is the need for two-dimensional x-ray detectors with
highest demands on spatial resolution and effective dynamic range. In the course of this
diploma thesis, such an area x-ray detector with high spatial resolution and large dynamic
range was designed and built and then tested and characterized in experiment. The high-
resolution x-ray camera consists of a visible light microscope which images the sensitive layer
of a single-crystal scintillator on the CCD chip of a CCD camera. A test experiment gave
evidence that the x-ray camera actually fulfills all the requirements with regard to spatial
resolution, sensitivity and effective dynamic range. Originally, the detector was developed
for magnified hard x-ray tomography, but in addition, it is applied for alignment purposes
of nanofocusing refractive x-ray lenses in a hard x-ray scanning microscope.
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Kapitel 1

Einleitung

Seit ihrer Entdeckung im Jahr 1895 durch Wilhelm Conrad Réntgen hat die nach ihrem Ent-
decker benannte Rontgenstrahlung Eingang in viele Bereiche des téglichen Lebens gefunden.
Aber auch in den Wissenschaften spielt Rontgenstrahlung eine wichtige Rolle. Besonders ge-
eignet ist Rontgenstrahlung fiir die Untersuchung von Festkérpern. Hierfiir sind inzwischen
zahlreiche Methoden entwickelt und perfektioniert worden. Seitdem als Strahlungsquellen
nicht nur Rontgenrohren, sondern eigens zur Erzeugung von Rontgenstrahlung gebaute Spei-
cherringe 3. Generation zur Verfiigung stehen, ist die Palette der Anwendungsmoglichkeiten
noch einmal erheblich erweitert worden. Zu den von diesen Strahlungsquellen profitieren-
den Anwendungsgebieten zihlt insbesondere das Abbilden mit harter Rontgenstrahlung.
Die Stérke des Abbildens mit harter Rontgenstrahlung besteht in erster Linie in dem ho-
hen Durchdringungsvermogen von harter Rontgenstrahlung. Wahrend beim Abbilden mit
Elektronen oder sichtbarem Licht nur freigelegte Oberflichen oder sehr diinngeschnittene
Proben beobachtet werden kénnen, ergibt sich beim Abbilden mit harter Rontgenstrahlung
die Moglichkeit, Strukturen tief im Innern der Probe abzubilden. Mit Hilfe tomographischer
Verfahren kann somit die dreidimensionale innere Struktur einer Probe ermittelt werden. Da
selbst mit den derzeit modernsten Rontgendetektoren die Grenze der Ortsauflosung bei pro-
jektivem Abbilden durch die Auflosung des Réntgendetektors gegeben ist [KRSS98], werden
seit einigen Jahren zunehmend vergrofiernde Rontgenoptiken zum Abbilden verwendet (Mi-
kroskopie mit harter Rontgenstrahlung). In der vorliegenden Arbeit wird ein zweidimensional
ortsauflosender Detektor vorgestellt, der fiir die Mikroskopie mit harter Rontgenstrahlung
entwickelt wurde. Dieser Detektor besteht aus einem Szintillator, einer Mikroskopoptik fiir
sichtbares Licht und einer hochauflosenden CCD-Kamera samt Steuerungssoftware. Der Szin-
tillator absorbiert die Rontgenstrahlung und wird dadurch zur Emission von Fluoreszenzlicht
angeregt. Mit Hilfe des Mikroskops wird der leuchtende Szintillator auf den CCD-Sensor ab-
gebildet, der dann elektronisch ausgelesen werden kann. Die Bilddaten liegen unmittelbar
nach der Belichtung digital vor und koénnen sofort ausgewertet werden.

Die Arbeit gliedert sich folgendermafien. Zunéchst wird im 2. Kapitel erkléart, welche Ront-
genquellen existieren und welche Vor- und Nachteile diese jeweils fiir bestimmte Experimente
haben. Das anschlieBende Kapitel 3 gibt einen Uberblick iiber Geriite zum Nachweisen von
Rontgenstrahlung. Es werden Detektoren vorgestellt, die lediglich den Fluss von Réntgen-
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strahlung durch eine Fldche messen, andere, die dasselbe auch energiedispersiv tun und
vor allem auch solche Detektoren, mit denen die Intensitétsverteilung entlang einer Fliche
ortsaufgelost gemessen werden kann. Weil der bei dieser Diplomarbeit entwickelte Ront-
gendetektor fiir das Abbilden mit harter Rontgenstrahlung eingesetzt werden soll, wird das
4. Kapitel dazu verwendet, eine kurze Einfiihrung in die Theorie des Abbildens mit Ront-
genstrahlung zu geben. Im 5. Kapitel wird die hochauflosende Kamera fiir die Mikroskopie
mit harter Rontgenstrahlung vorgestellt. Dabei wird darauf eingegangen, worauf es beim
Bau des Detektors ankommt und was er theoretisch zu leisten vermag. Das 6. Kapitel wid-
met sich schliefSlich einem Experiment, das zum Testen der Kamera am DESY in Hamburg
durchgefiihrt wurde. Die Auswertung dieses Experiments zeigt, dass der Detektor die an ihn
gestellten Anforderungen erfiillt, er also die zu erwartende Ortsauflésung hat und qualitativ
hochwertige Abbildungen liefert.



Kapitel 2

Das Erzeugen von Rontgenstrahlung

Neben den natiirlichen Rontgenquellen wie astronomische Objekte und radioaktive Pripa-
rate stehen uns heutzutage kiinstliche Rontgenquellen zur Verfiigung. Dazu zihlen die schon
von Rontgen Ende des 19. Jahrhunderts benutzte Rontgenrohre sowie der Elektronenspei-
cherring. Im Folgenden werde ich auf diese einzelnen Rontgenquellen néher eingehen.

2.1 Rontgenrohren

Rontgenrchren sind seit der Entdeckung der Rontgenstrahlung im Einsatz und auch heute
noch die am héaufigsten benutzten Rontgenquellen. Zwar hat die Rontgenrohre im Laufe
eines Jahrhunderts technisch gesehen eine enorme Entwicklung durchgemacht, aber nach
wie vor benutzt sie dasselbe physikalische Prinzip (Abbildung 2.1). In einer evakuierten
Kammer wird eine Glithwendel zum Glithen gebracht. Die dabei austretenden Elektronen
werden mittels eines elektrischen Hochspannungsfeldes stark beschleunigt und treffen dann
auf einen metallischen Festkorper (z.B. Wolfram, Kupfer, Molybdén). Dabei treten zwei
Prozesse auf, die beide zur Abstrahlung von Rontgenstrahlung fithren. Der erste Prozess
liefert sogenannte Bremsstrahlung, der zweite erzeugt die charakteristische Strahlung.
Bremsstrahlung entsteht durch das Ablenken und Abbremsen der Elektronen in den elek-
trischen Feldern der Atome im Anodenmaterial. Das elektromagnetische Feld einer beschleu-
nigten Ladung kann aus den Maxwell-Gleichungen abgeleitet werden. Der Ort, an dem die
Rontgenstrahlung genutzt wird, befindet sich auflerhalb der Rohre; der Abstand zur Anode
ist grofl im Vergleich zur Léngenskala, auf der die Wechselwirkung der Elektronen mit dem
Anodenmaterial stattfindet. Daher kann zur Vereinfachung eine Dipolndherung durchgefiihrt
werden. Nach dieser Ndherung gilt fiir die Energiestromdichte! S der emittierten Strahlung

§ 1) o P19 ooy (2.1)

r2

7 ist der Ortsvektor vom Ort der beschleunigten Ladung zum Beobachtungspunkt, 6 ist der

o]

'Fiir elektromagnetische Felder ist die Energiestromdichte durch den Poyntingvektor S = M%E' X
gegeben.
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Abbildung 2.1: Schemazeichnung einer Rontgenrohre. Die Kathode wird mit der Heizspannung Uy zum
Glithen gebracht. Die austretenden Elektronen werden zur Anode hin beschleunigt. Dort wechselwirken sie
mit dem Anodenmaterial, wodurch Réntgenphotonen entstehen. Die Rontgenstrahlung kann die Réhre durch
ein Berylliumfenster verlassen.

Winkel, den dieser Vektor mit dem Beschleunigungsvektor der Ladung einschlieBt und 7 ist
der Einheitsvektor in Richtung von 7, das heifit 7= % Senkrecht zur Beschleunigungsrich-
tung ist die Intensitdt maximal, wihrend sie in Beschleunigungsrichtung Null ist. Strengge-
nommen gilt obige Abstrahlcharakteristik nur fiir Elektronen, deren Geschwindigkeit klein
ist gegen die Lichtgeschwindigkeit (8 = “¢ < 1). Fiir relativistische Elektronen verschiebt
sich der Winkel mit der maximalen Intensitét in Vorwértsrichtung der Elektronen. Bei 5 ~ 1
wird die gesamte Strahlung in eine Keule mit Offnungswinkel % abgestrahlt (siche Abschnitt
2.2 Synchrotronstrahlung). Bei Rontgenrohren liegen Beschleunigungsspannungen zwischen
1keV und 100keV an. Dies entspricht g-Werten zwischen 0,006 und 0,6. Die Deformation des
Abstrahltorus in Vorwértsrichtung ist also nicht zu vernachléssigen (Siehe Abbildung 2.2).

Die Stofipartner der Elektronen sind die Atome des Anodenmaterials, deren Masse viel
grofer ist als die der Elektronen. Somit wird pro Stofl nur ein geringer Teil der kinetischen
Energie der Elektronen abgegeben. Die Elektronen haben also Gelegenheit, an sehr vielen
Atomen zu stoflen, so dass die Richtungen, in der sich die Elektronen vor dem Stofy bewegen,
itber den gesamten Raumwinkelbereich von 47 verteilt sind. So kommt es, dass trotz der
starken Richtungsabhéngigkeit der Dipolcharakteristik die Bremsstrahlung insgesamt iso-
trop ist. Ein einzelnes Photon der Bremsstrahlung kann keine hohere Energie haben als die
kinetische Energie eines Elektrons, also

EPh,max - Eel - erel (22)

bzw. .
C
Amin = ——— 2.3
EPh,maa: ( )
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Abbildung 2.2: Abstrahlcharakteristik eines Dipols. Bei grofler werdender Geschwindigkeit wird der Torus
der Abstrahlcharakteristik in Vorwértsrichtung deformiert.

Der Bremsberg ist also in Richtung hoherer Energien bei Epj, 14, zu Ende. Andererseits kann
die kinetische Energie der Elektronen durch sehr viele schwéichere Beschleunigungen auf viele
Photonen niedrigerer Energie aufgeteilt werden, so dass ein kontinuierliches Spektrum ent-
steht. Wegen seiner breiten Form wird das Bremsspektrum auch als Bremsberg bezeichnet.
Eine empirische Formel, die den Verlauf des Spektrum ndherungsweise wiedergibt, lautet

A=A
min d\ N> A\
>\3 - min
I d\ x { 0 A< A (2.4)
Das Maximum des Bremsbergs liegt demnach bei
3

Das charakteristische Rontgenspektrum hat seinen Ursprung in den tiefen Schalen der Ato-
me des Anodenmaterials. Die auf die Anode treffenden Elektronen haben eine solch hohe
Energie, dass sie in der Lage sind, Elektronen aus den K- und L- Schalen der Atome in nicht-
gebundene Energiezusténde zu beférdern. Die freiwerdenden Energiezustéinde der innersten
Schalen konnen dann von Elektronen aus hoherliegenden Schalen besetzt werden. Dabei wird
je Ubergang ein Photon emittiert, dessen Energie der Energiedifferenz der jeweiligen Ener-
gieniveaus entspricht. Diese Photonen tragen zum Rontgenspektrum der Rohre bei. Die Lage
der Peaks hdngt vom Anodenmaterial ab, deshalb der Name , charakteristische Strahlung*.
Die Peaks im Spektrum der charakteristischen Strahlung werden wie folgt bezeichnet: Ein
GroBbuchstabe (K, L, M, ...) gibt an, in welches tieferliegende Energieniveau das Elektron
gelangt ist. Ein griechischer Buchstabe als Index gibt Auskunft iiber das Energieniveau, aus
dem das Elektron gekommen ist (o steht fiir die ndchst hoher liegende Schale, g fiir die
iibernéchste Schale usw.). Bei Aufhebung der Bahndrehimpulsentartung unterscheidet ein
weiterer (arabischer) Zahlenindex auch noch zwischen den dadurch zusétzlich entstehenden
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Niveaus. Am stirksten ausgeprégt sind die K,- und die Kz-Linie. Sie spielen fiir praktische
Anwendungen oft eine wichtige Rolle. Die natiirliche Linienbreite der Peaks wird verbreitert
durch thermische Bewegung der Atome (Dopplerverbreiterung). Trotzdem besteht das cha-
rakteristische Spektrum aus Peaks, deren Breiten sehr schmal sind im Vergleich zur Breite
des Bremsbergs.

Das Gesamtspektrum einer Rohre ist die Uberlagerung der Spektren der Bremsstrahlung
und der charakteristischen Strahlung. Je nach Anwendung ist man am breiten Bereich des
Bremsspektrums interessiert oder an einen Peak der charakteristischen Strahlung. Entspre-
chend wéahlt man ein geeignetes Anodenmaterial.

Ein Problem stellt die Tatsache dar, dass mehr als 99.9% der Energie der Elektronen nicht in
die Rontgenstrahlung gelangt, sondern lediglich zur Erwarmung des Anodenmaterials fiihrt.
Eine effiziente Kiihlung der Anode ist daher von grofler Bedeutung. Bei den sogenannten Ste-
hanoden (mechanisch fixierte Anode) trifft der Elektronenstrahl immer auf dieselbe Stelle
der Anode, so dass selbst bei den modernsten Kiihlsystemen nicht mehr als einige kW elek-
trische Leistung erreicht werden kann. Abhilfe schaffen hierbei die Drehanoden, bei denen
durch Drehen der Anode erreicht wird, dass der Elektronenstrahl zu verschiedenen Zeiten
unterschiedliche Stellen der Anode trifft. Dadurch kénnen solche Rohren elektrische Leistun-
gen von bis zu 20kW erreichen.

Manchmal ist man an einer rdumlich sehr kleinen Rontgenquelle interessiert, z.B. weil man
kohérente Ausleuchtung einer Probe bei nicht zu groffem Abstand von der Quelle haben
mochte. Dann ist man bemiiht, den Elektronenstrahl bestmoglichst auf die Anode zu fokus-
sieren. Wahrend normale Rontgenrohren typischerweise Quellgrossen von 1mm mal 10mm
haben, erreichen moderne Mikrofokusréhren Quellgrossen von unter 10pum Durchmesser.
Allerdings muss eine geringere Leistung in Kauf genommen werden. Pro Mikrometer Quell-
durchmesser erreicht man Leistungen von ca. 1W.

Entscheidender Nachteil aller Réntgenrhren ist die niedrige Brillanz?, hervorgerufen durch
Abstrahlung in den gesamten Raumwinkelbereich von 4.

2.2 Synchrotronstrahlung

Falls man fiir seine Experimente besonders hohe Photonenfliisse und daher eine sehr hochbril-
lante Rontgenquelle braucht, kann man auf moderne Synchrotronstrahlungsquellen zuriick-
greifen. Synchrotronstrahlungsquellen erreichen mittlere Brillanzen zwischen 10*3UB und
10%*UB 3. Die besten Rontgenrohren schaffen dagegen nur eine mittlere Brillanz bis 102 UB.
Diese um viele Groflenordnungen hohere Brillanz rechtfertigt den enormen Aufwand, den
das Verwenden von Synchrotronstrahlungsquellen mit sich bringt.

Synchrotronstrahlung wurde erstmals von den Physikern Ivanenko, Pomeranchuk (1944) und

2Die Brillanz einer Photonenquelle ist definiert als die Anzahl der von der Quelle pro Raumwinkel pro
Quellfliche und pro Zeiteinheit emittierten Photonen, wobei eine Energiebandbreite von % betrachtet
wird. Die Brillanz kann durch Optiken bestenfalls erhalten aber nicht erhoht werden, ist also ein geeignetes
Ma#B fiir die Giite einer Quelle.

3UB = Anzahl Dhotonen Abkiirzung fiir die Einheit der Brillanz (Unit for Brightness)

sec-mrad?-mm?2-0,1%Bandbreite
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Abbildung 2.3: Strahlungsfeld eines Elektrons, das sich auf einer Kreisbahn bewegt. a) Tangentialgeschwin-
digkeit des Elektrons ist klein gegeniiber der Lichtgeschwindigkeit. Orte konstanter Intensitét bilden einen
Torus. b) Elektron bewegt sich mit relativistischer Bahngeschwindigkeit. Orte konstanter Intensitit liegen
auf einer vorwirtsgerichteten Keule mit vollem Offnungswinkel % [Wil92].

Schwinger (1946) vorhergesagt und 1946 ertmals beobachtet. Synchrotronstrahlung entsteht,
wenn sich elektrisch geladene Teilchen relativ zum Laborsystem mit ultrarelativistischer Ge-
schwindigkeit fortbewegen und dann transversal beschleunigt werden. Wahrend die Abstrahl-
charakteristik eines nichtrelativistischen Teilchens ein Torus um die Beschleunigungsrichtung
ist, werden bei hochrelativistischen Teilchen die Photonen aufgrund relativistischer Aberra-
tion innerhalb eines Kegels in Vorwértsrichtung ausgesandt. Der halbe Offnungswinkel dieses

Kegels betragt

tan(o) = @% (2.6)

Fir g ~ 1 wird Gleichung 2.6 zu
(2.7)

=2 |~

. .o . 1 . Y
Hierbei sind v = rs sowie 3 = 2.
Am ESRF* werden Elektronen bei 6GeV mittels Ablenkmagnete auf einer Kreisbahn

gehalten, das zugehorige v betrigt also ca. 10*. Der Offnungswinkel des Abstrahlkegels der
am Ablenkmagneten erzeugten Synchrotronstrahlung ist somit nur etwa 10~ *rad grof. Ab-

4Das ESRF (European Synchrotron Radiation Facility) ist eine moderne Synchrotronstrahlungsquelle in
Grenoble und soll hier nur als typisches Beispiel Erwahnung finden.
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gestrahlt wird ein kontinuierliches Spektrum von sichtbarem Licht bis in den harten Ront-
genbereich. Die kritische Photonenergie® ergibt sich zu Epy, it = %hﬁ’y?’, wobei p den Radius
der Elektronenkreisbahn bezeichnet. Bei 6GeV am ESRF ergibt sich somit Epp, it = 20keV.
Oberhalb der kritischen Photonenenrgie nimmt die Intensitdt sehr schnell ab. Eine weitere
Eigenschaft der Synchrotronstrahlung ist, dass sie innerhalb der Umlaufebene der Elektronen
linear polarisiert ist. Diese Art Synchrotronstrahlung entsteht automatisch bei jedem Syn-
chrotron, auch wenn das Synchrotron gar nicht zur Ausnutzung dieser Strahlung geschaffen
wurde. Die ersten Synchrotrons wurden ausschliellich dafiir gebaut, Teilchen auf moglichst
hohe Energien zu beschleunigen und diese dann mit anderen Teilchen kollidieren zu lassen.
Synchrotronstrahlung stellt hierbei einen Energieverlust dar und ist daher eine unerwiinsch-
te Begleiterscheinung. Tatsdchlich wurden die ersten Speicherringe von Teilchenphysikern
gebaut. Als man begann, die dabei entstehende Synchrotronstrahlung praktisch zu nutzen,
waren diese Synchrotronstrahlungsquellen weit davon entfernt, als solche optimiert zu sein.
Diese Synchrotrons erster Generation erreichten auch nur Brillanzen um die 10**UB. Den-
noch lag dieser Wert schon einige Groéflenordnungen iiber dem der besten Réntgenrohren.
Wesentlich bessere Brillanzen erzielt man mit sogenannten Wigglern und Undulatoren. Die
Ablenkmagnete im Synchrotron lenken die geladenen Teilchen um einen gewissen Winkel
ab, zwischen zwei Ablenkmagneten fliegen die Teilchen geradeaus. Die Bahn der Teilchen ist
insgesamt ein regelméfiges Polygon. Ohne Wiggler und Undulatoren sind es die Ablenkma-
gnete in den Ecken des Polygons, die als Quelle der Synchrotronsrahlung dienen. Wiggler
und Undulatoren befinden sich auf den Kanten des Polygons und haben die Aufgabe, die
Teilchen innerhalb einer kurzen Bahnstrecke moglichst oft nach links und rechts von der
Bahn abzulenken. Dies wird durch eine Reihe entgegengesetzt gepolter Magnete erreicht,
deren homogene Magnetfelder vertikal gerichtet sind.

Die Teilchenbahn innerhalb eines Wigglers bzw. eines Undulators hat dann ndherungs-
weise die Form einer Sinuskurve. Der maximale Ablenkwinkel o — gemessen von der Achse
der Magnetstruktur — ist beim Wiggler gréBer und beim Undulator kleiner als der Off-
nungswinkel “lv Beim Wiggler gibt es eine inkohiirente Uberlagerung der Amplituden fiir das
Aussenden eines Photons, d.h. eine Superposition der Intensitéiten. Die Brillanz der Quelle
steigt also proportional zur Anzahl der Perioden der Schlingerbahn im Wiggler. Beim Un-
dulator findet dagegen eine kohirente Uberlagerung der Amplituden fiir die Emission eines
Photons statt, die Brillanz steigt also proportional zum Quadrat der Perioden im Undulator.
Neben der viel hoheren Brillanz des Undulators gegeniiber dem Wiggler, hat der Undulator
noch weitere hervorragende Eigenschaften. So emittiert der Undulator kein kontinuierliches
Energiespektrum, sondern scharfe Linien. Diese sind iiber die Stdrke des Magnetfeldes rela-
tiv einfach einstellbar. Auflerdem ist die Strahlung aus dem Undulator noch einmal um gut
eine GroBenordnung besser kollimiert als sie beim Synchrotron ohnehin schon ist. Fiir die
meisten Experimente mit monochromatischer Synchrotronstrahlung ist ein Undulator die
erste Wahl.

Seit den 80er Jahren gibt es Synchrotronstrahlungsquellen, die eigens zur Nutzung der

°Die kritische Energie ist so definiert, dass die abgestrahlten Gesamtenergien fiir F < Ej,.;; und die fiir
E > FEjit gleich sind.
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Abbildung 2.4: Schemazeichnung eines Undulators [Wil92].

Synchrotronstrahlung geschaffen wurden. Die modernsten Synchrotronstrahlungsquellen (3.
Generation) sind fiir hochste Brillanzen optimiert. Die an den Undulatoren und Wigglern
vorbeilaufenden Elektronen ziehen ihre Kreise nicht mehr in einem Synchrotron, sondern
durchlaufen fiir Stunden einen Speicherring. Ohne Synchrotronstrahlung und bei perfek-
tem Vakuum koénnten die Elektronen beliebig lange im Speicherring kreisen. Die Emission
von Synchrotronstrahlung muss jedoch durch einige wenige die Elektronen longitudinal be-
schleunigende Hochfrequenzfelder kompensiert werden. Verlusten durch nicht ganz perfektes
Vakuum wird durch Injektion neuer Elektronen entgegengewirkt. Dies geschieht nur alle
paar Stunden (typisch 12h). Dazu werden die Elektronen in einem Injektor linear, dann in
einem als Booster bezeichneten Synchrotron auf ihre gewiinschte Energie beschleunigt und
dann in den Speicherring injiziert. Der Vorteil dieser Speicherringe sind die im Vergleich
zum Synchrotron sehr zeitstabilen Verhéltnisse und die Moglichkeit, in fast jeder Kante des
Polygons einen Wiggler oder Undulator einzubauen.® Noch bessere Brillanzen werden in Zu-
kunft die Freie-Elektronen-Laser (FEL) erreichen. Im Gegensatz zu einem herkommlichen
Laser findet hierbei keine stimmulierte Emission von Photonen durch Elektronen in gebunde-
nen Energiezustidnden statt, sondern die harten Rontgenphotonen werden durch stimmulierte
Comptonstreuung in gleiche Photonzusténde iiberfithrt. Als Photonquelle dient entweder ein
Speicherring oder ein Linearbeschleuniger. Die dadurch erreichbaren Brillanzen iibertreffen
die heute erreichbaren noch mal um mindestens 5 Groflenordnungen.

6 Ausnahmen: An einer Stellen miissen neue Elektronen injiziert werden, und an einigen Stellen miissen
die Hochfrequenzfelder anliegen (beim ESRF ist dies an zwei Stellen der Fall).
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2.3 Sonstige Rontgenquellen

Lange bevor W. C. Rontgen die ersten kiinstlich erzeugten Rontgenstrahlen beobachtete,
lagen in der Natur zahlreiche Rontgenquellen vor. So existieren z.B. instabile Elemente, die
im Laufe der Zeit radioaktiv zerfallen. Die dabei entstehenden Zerfallsprodukte befinden sich
dann oft in angeregten Kernzusténden, die dann ihrerseits mittels Emission von Photonen
in den Grundzustand zerfallen. Die emittierten Photonen haben Energien von einigen keV
bis hin zu mehreren MeV. Je nach Lebensdauer der angeregten Kerne haben die Photonen
eine zum Teil sehr scharfe natiirliche Linienbreite, die jedoch durch thermische Bewegung
der Kerne stark verbreitert wird. Die Brillanz dieser Rontgenquellen ist limitiert durch die
Abstrahlung in den gesamten 4m-Raumwinkelbereich und durch die endliche Zerfallsrate
der Ausgangselemente. Hohere Zerfallsraten wiirden aber dazu fithren, dass die Quelle sehr
schnell erschopft ist. Fiir Anwendungen, bei denen es auf hohe Brillanz ankommt, sind solche
Rontgenquellen ungeeignet. Ein wichtiger Vorteil radioaktiver Substanzen als Rontgenquelle
liegt aber auf der Hand. Die Quelle ist sehr klein und kompakt, benttigt keine Energiezu-
fuhr und kann daher sehr leicht gehandhabt werden. Daher spielt sie in der Raumfahrt eine
wichtige Rolle.

Die wohl stiarksten Rontgenquellen iiberhaupt werden von Astronomen im Innern weit ent-
fernter Galaxien beobachtet. Welche Prozesse im Detail zu derart intensiver Réntgenemis-
sion fiithren, ist Gegenstand aktueller astrophysikalischer Forschung. Das Ausnutzen dieser
astronomischen Rontgenquellen fiir die Untersuchung an irdischen Festkoérpern ist trotz der
teilweise enorm hohen Brillanz jener Quellen so gut wie unméglich, denn wegen der riesigen
Entfernungen von mehr als 10° Lichtjahren erreicht nur ein winziger Bruchteil der emittier-
ten Photonen die Erde.



Kapitel 3

Rontgendetektoren

In Experimenten mit Rontgenstrahlung braucht man Instrumente zum Nachweis der Ront-
genphotonen. An solche Rontgendetektoren werden sehr hohe Anforderungen gestellt. Ein
Rontgendetektor soll hohe Energieauflosung haben, gut ortsauflésend sein, eine hohe Quan-
teneffizienz haben, eine hohe Dynamik und gute Linearitdt aufweisen, einzelne Photonen
nachweisen und hohe Zahlraten vertragen konnen, schnell und einfach auslesbar sein, so-
wie stabile und reproduzierbare Ergebnisse liefern. Kein Detektor erfiillt zugleich alle diese
Wiinsche, so dass viele verschiedene Arten von Rontgendetektoren entwickelt wurden und
je nach Bedarf eingesetzt werden. In diesem Kapitel werde ich einen groben Uberblick iiber
die wichtigsten Arten von Rontgendetektoren geben.

3.1 Gasionisationsdetektoren

Gasdetektoren machen von der ionisierenden Wirkung von Réntgenstrahlung Gebrauch. Die
Ionisationskammer ist die einfachste Ausfithrung von Gasdetektoren. Sie besteht aus einer
Kammer, die ein Gas und zwei sich parallel gegeniiberstehende Kondensatorplatten enthélt.
An den Kondensatorplatten liegt eine konstante elektrische Spannung an. Durchquert ein
Rontgenstrahl die Kammer, so ionisieren die Rontgenphotonen die Gasmolekiile entlang
des Strahls. Durch die anliegende Spannung werden die Elektronen und die Ionen sofort
voneinander getrennt und driften zu den Elektroden. Eine Messelektronik registriert dann
einen Stromstof.
Je nach gewahlter Spannung unterscheidet man dabei folgende Bereiche:

1. Rekombinationsbereich
Die Spannung ist so niedrig, dass die meisten Elektronen und Ionen auf dem Weg zu
den Elektroden rekombinieren. Nur sehr wenige Ladungstréager erreichen die Elektroden
und tragen zu einem elektrischen Signal bei.

2. Ionisationsbereich
Die Spannung ist hoch genug, so dass jedes Elektron und jedes Ion zur jeweiligen

11
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Abbildung 3.1: Schemazeichnung einer Ionisationskammer.

Elektrode gelangt, ohne zuvor zu ionisieren. Das Signal entspricht der tatsdchlichen
Anzahl an Ionisationen durch die Rontgenphotonen.

3. Proportionalbereich
Die Spannung ist so hoch eingestellt, dass die Elektonen und Ionen eine sehr hohe
kinetische Energie erhalten, bevor sie zu den Elektroden gelangen. Dadurch sind sie
in der Lage, auf ihrem Weg zur Elektrode weitere Elektron-lon-Paare zu erzeugen, die
dann ihrerseits getrennt werden und zu den Elektroden beschleunigt werden. Das Signal
ist wie im lonisationsbereich proportional zu der Anzahl der durch die Rontgenphoton
erzeugten Ionen, nun aber um einen Faktor grofler als 1 verstérkt.

4. Geiger-Bereich
Wenn die Spannung noch viel héher ist, kommt es zu einer lawinenartigen Vermehrung
der Tonen und freien Elektronen. Das Signal ist nicht mehr proportional zur Anzahl
der durch die Rontgenphoton direkt bewirkten Ionisationen.

5. Entladungsbereich
Uberschreitet die Spannung einen kritischen Wert, kommt es zum Spannungsdurch-
bruch. Es findet kontinuierliche Entladung statt, wodurch Rontgenstrahlung nicht mehr
nachgewiesen werden kann.

Betreibt man die Ionisationskammer als Flussmesser, so wahlt man den Ionisations- oder
den Proportionalbereich. Der Fluss durch die Kammer ist dann direkt proportional zum Sig-
nal. Der Proportionalititsfaktor hingt dabei nicht nur von der Spannung ab, sondern auch
von der Art des verwendeten Gases, von der geometrischen Anordnung der Elektroden und
von der Energie der Rontgenphotonen. Um ein zu starkes Korrodieren der Elektroden durch
eventuell entstehende Radikale zu vermeiden, verwendet man als Fiillgase meistens Edelgase.
Den Geiger-Bereich verwendet man, wenn es einfach nur um den Nachweis des Vorhanden-
seins ionisierender Strahlung geht. Damit der Geiger-Bereich auch schon bei niedrigeren
Spannungen vorliegt, nimmt man anstelle zweier paralleler Kondensatorplatten lieber einen
Zylinder als negative Elektrode und einen entlang dessen Mittelachse verlaufenden Draht als
positive Elektrode. Die elektrische Feldstéirke in der Ndhe des Drahtes ist dann auch schon bei
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Abbildung 3.2: Arbeitsbereiche eines Gasionisationsdetektors. A: Rekombinationsbereich, B: Ionisationsbe-
reich, C,D: Proportionalbereich, E: Geiger-Bereich, F: Entladungsbereich.

niedrigen Spannungen stark genug, um Lawinenbildung zuzulassen. Neben dem zu ionisie-
renden Edelgas muss auch noch ein gewisser Anteil an Loschgas (Propan, Kohlenstoffdioxid)
enthalten sein, damit die Lawinenbildung bei Abwesenheit externer ionisierender Strahlung
gestoppt wird. Entsprechende Messgerite werden nach ihren Erfindern Geiger-Miiller-Zéhler
genannt.

3.2 Halbleiterdetektoren

An der Grenzschicht zwischen einem n-dotierten und einem p-dotierten Halbleiter kommt es
durch Diffusion der frei beweglichen Elektronen und Locher zu einem Raumladungsgebiet.
Damit verbunden ist eine Diffusionsspannung U,. Wird eine duflere Spannung U, angelegt, so
kommt es je nach Orientierung zu verschiedenen Effekten. Liegt der positive Pol der &ufleren
Spannung an der n-Seite und der negative Pol an der p-Seite an (Sperrspannung), so kommt
es an der Grenzschicht zu einer Verarmung an frei beweglichen Ladungstrigern. Obwohl also
eine Spannung anliegt und sowohl die p-Seite als auch die n-Seite jeweils frei bewegliche
Ladungstréger haben, kommt es mangels frei beweglicher Ladungstréger in der Grenzschicht
kaum zu einem nennenswerten Stromfluss. Bei zunehmendem Betrag der Spannung erhoht
sich die Stromstérke fast gar nicht. Bei entgegengesetzter Polung, also positiver Pol an p-
Seite, negativer Pol an n-Seite (Durchlassspannung) kommt es hingegen zu einem Stromfluss,
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Abbildung 3.3: Strom-Spannungs-Kennlinie einer Halbleiterdiode fiir verschiedene Photonenfliisse ®;, i €
{1,2,3}.

der um so hoher ist, je grofler der Betrag der angelegten Spannung ist.

Die auf einen pn-Ubergang einfallenden Photonen erzeugen Elektron-Loch-Paare, falls
die Photonenergie Epp=hv grofler ist als der Energieabstand F, zwischen Valenz- und Lei-
tungsband. Dadurch kommt es zu einer Verschiebung der Strom-Spannungs-Kennlinie (siehe
Abbildung 3.3). Insbesondere fliefit ein Strom fiir U,=0. Die Stromstérke ist dabei umso
grofer, je hoher der Photonenfluss ist. Durch Messung der Stromstérke kann somit auf den
Photonenfluss geschlossen werden. Bei Rontgenstrahlung tritt jedoch das Problem auf, dass
die Eindringtiefe fiir Halbleiter relativ hoch ist (ug; =131um, ugl=48um fiir 10keV-Ront-
genstrahlung) und daher das Volumen des Raumladungsgebietes ziemlich grof§ sein muss.
Um 99% Absorption (bei 10keV) zu erhalten, muss die Dicke in Strahlrichtung bei Sili-
zium 600pm und bei Germanium 220um betragen. Parallel zur pn-Grenzfliche kann dies
einfach durch Vergréfern der Grenzflache erreicht werden. Die Dicke der Raumladungszo-
ne senkrecht zur Grenzfliche héngt jedoch nur von der Diffusionsldange der frei beweglichen
Ladungstréager ab. Um das Volumen dennoch auch in dieser Richtung zu vergrofiern, baut
man zwischen dem p- und dem n-Leiter eine intrinsische Schicht ein. So kann die Dicke in
Strahlrichtung problemlos 500um oder gar mehrere Millimeter betragen. Das Rekombinieren
der Elektron-Loch-Paare auf dem Weg durch den intrinsischen Halbleiter ist wegen der sehr
niedrigen Konzentration an ionischen Storstellen stark unterdriickt. Gegeniiber Gasdetekto-
ren haben solche PIN-Dioden! erhebliche Vorteile. Selbst bei harter Réntgenstrahlung von
10 keV konnen Fliisse von 102% oder weniger quantitativ gemessen werden?. Nach oben hin

IPIN steht fiir positiv-intrinsisch-negativ
2Die hierbei auftretenden Stromstérken sind mit einigen 10~'® A sehr niedrig, daher bedarf es zur Messung
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Abbildung 3.4: Schemazeichnung einer PIN-Diode.

ist die PIN-Diode begrenzt durch Sattigung des Stromflusses. Bei zu hohen Photonenfliissen
entstehen nédmlich so viele Elektron-Loch-Paare, dass diese die Diffusionsspannung abbauen.
Dies tritt jedoch erst bei Fliissen von iiber 1012% ein. Neben der sehr guten Dynamik hat
die PIN-Diode einen weiteren Vorteil gegeniiber dem Gasdetektor. Und zwar braucht we-
gen der von vornherein vorhandenen Diffusionsspannung keine externe Spannung angelegt
zu werden. In diesem sogenannten Strommodus kénnen allerdings keine einzelnen Photonen
aufgelost werden, da die Diffusionsspannung mit nur einigen Zehntelvolt relativ niedrig ist.
Dadurch kommt es zur Rekombination von Elekreon-Lochpaaren, so dass nicht sémtliche von
der Rontgenstrahlung erzeugten Elektron-Lochpaare zum Signal beitragen, wodurch von ei-
nem Signal nicht bekannt ist, von wievielen Photonen es erzeugt wurde. Man kennt somit
zwar den Energiefluss, weifl jedoch nicht, auf wieviele Photonen sich die Energie aufteilt.
Daher ist es im Strommodus auch nicht moglich, energiedispersiv zu messen.

Fiir das energieaufgeloste Messen von Rontgenstrahlung betreibt man die PIN-Diode im
Pulsmodus. Es wird eine Sperrspannung von einigen kV angelegt. Dadurch erreicht man,
dass sdamtliche durch das Photon erzeugten Elektron-Loch-Paare zum Stromfluss beitragen,
also nicht zuvor rekombinieren. Dies erlaubt das Registrieren einzelner Photonen. Wenn
nun von einem Strompuls bekannt ist, dass er von genau einem Photon erzeugt wurde, so
gibt die Hohe des Pulses Auskunft iiber die Energie Epj, = hv des Photons®. Wenn man
die Pulse mit einem Vielkanalanalysator sortiert, erhélt man das Spektrum der einfallenden
Rontgenstrahlung. Durch Ausmessung bekannter Spektren® kann die energiedispersive PIN-

hochempfindlicher Picoamperemeter.

3Hierzu muss man auch noch die Energie pro Elektron-Loch-Paar kennen. In Silizium betrigt sie zum
Beispiel 3,6eV

4Beispiel: Fe®® zerfiillt mittels Elektroneneinfang eines Elektrons der innersten Schale via §-Zerfall zu
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Abbildung 3.5: Schemazeichnung eines Szintillationsdetektors.

Diode kalibriert werden. Um die Nachweisempfindlichkeit fiir ein einzelnes Photon noch zu
erhohen, wird die Verarmungszone der Diode bis zu mehreren Millimetern dick gemacht. Die
Absorptionswahrscheinlichkeit eines Photons ist dann quasi 1. Allerdings gibt man dadurch
den Elektron-Loch-Paaren mehr Gelegenheit zum Rekombinieren. Die hohe Sperrspannung
allein wiirde noch nicht ausreichen, um das Rekombinieren ganz zu verhindern. Deshalb wer-
den in das intrinsische Silizium Lithiumatome eindotiert. Um deren Diffusion durch thermi-
sche Bewegung zu verhindern, muss die PIN-Diode stark gekiihlt werden. Aber auch eine
undotierte PIN-Diode wird zwecks Reduzierung des Dunkelstroms gekiihlt.

3.3 Szintillationsdetektoren

Bei hochenergetischen Rontgenphotonen iiber 20keV verwendet man zum Nachweis Szin-
tillationsdetektoren. Diese bestehen aus einem Szintillator, einer Photokathode, einem Se-
kundérelektronenvervielfacher (SEV) und einer Messelektronik.

Der Szintillator besteht entweder aus einem dotierten Salzkristall (z.B. NaJ : T1) oder
aus bestimmten Polymeren. In allen Féllen wird ein einfallendes Réntgenphoton in sichtba-
res Licht konvertiert, welches aus der Photokathode durch lichtelektrischen Effekt Elektro-
nen herausschldgt. Diese werden dann in einem Sekundir-Elektronen-Vervielfacher (SEV)
um einen Faktor von 10% bis 10° vervielfacht und anschlieBend von der Messelektronik als
Signal registriert. Der Szintillator muss nun folgendes leisten: Er muss ein moglichst grofies
Volumen haben, damit die Absorptionswahrscheinlichkeit eines Rontgenphotons hoch genug
ist. Fiir das sichtbare Fluoreszenzlicht muss der Szintillator jedoch transparent sein. Ein un-
dotierter Einkristall kann dieses Problem offensichtlich nicht 16sen. Hat der Einkristall ein
grofies Volumen, ist zwar die Absorptionswahrscheinlichkeit des Rontgenphotons hoch, aber
gleichzeitig kann das Fluoreszenzlicht kaum nach auflen gelangen, da jede Kristallgitterstelle

Mn. Das Mn-Atom emittiert dann K,-Strahlung, deren Maximum bei 5900 €V liegt.
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genau die Resonanzenergie der Fluoreszenzphotonen hat. Macht man den Kristall durch ein
kleines Volumen fiir das Fluoreszenzlicht durchsichtig, wird nur ein sehr geringer Bruchteil
der einfallenden Rontgenphotonen absorbiert. Deshalb wéahlt man als Szintillatormaterial
einen dotierten Einkristall. An jedem Atom kann das Rontgenphoton absorbiert werden.
Das hochenergetisch angeregte Elektron thermalisiert, und ein Teil der dadurch angereg-
ten Elektronen wandert zu den Dotieratomen, deren gebundenen Elektronen zur Emission
von Fluoreszenzlicht angeregt werden. Dieses Fluoreszenzlicht kann jetzt nur noch von den
Dotieratomen absorbiert werden, denn die anderen Atome haben vollig andere Resonanz-
energien. Die Konzentration der Dotieratome ist klein genug, so dass der Kristall fiir das
Fluoreszenzlicht durchsichtig ist.

3.4 Rontgenfilme

Wenn es um das ortsaufgeloste Messen von Rontgenintensitdten geht, bieten sich verschie-
dene Detektoren an. Der bekannteste Vertreter diirfte hierbei der Rontgenfilm sein, wie er
in jeder Zahnarztpraxis zu finden ist. Das Prinzip ist dasselbe wie bei einem herkémmlichen
Schwarz-Wei3-Film in der sichtbaren Fotografie. Kleine Silberbromidkristallkérner befinden
sich in einer Tragersubstanz aus Gelatine. Die Gelatine sorgt fiir eine Gleichméfige Vertei-
lung der Silberbromid-Kristallite. Innerhalb eines AgBr-Kristalls gibt es einige Silberionen,
die sich an Gitterzwischenplidtzen aufhalten (Frenkel-Defekte). Bei Absorption eines Ront-
genphotons werden Elektronen aus dem Valenzband in das Leitungsband gehoben. Diese sind
frei beweglich und kénnen zu einem Silberion gelangen, das sich gerade auf einem Zwischen-
gitterplatz befindet. Dadurch wird dieses Silberion zu metallischem Silber reduziert. Diese
Reaktion ist leicht umkehrbar, so dass diese Silberatome bald wieder zu Ionen oxidieren.
Haben sich jedoch erst einmal vier oder mehr solcher Silberatome zu einem Cluster zusa-
mengefunden, so ist dieses stabil und kann als Keimzelle weiterer Silberatome dienen. Nach
dem Belichten der AgBr-Emulsion mit Rontgenphotonen enthélt also jedes Kristallkorn je
nach Intensitidt der Rontgenstrahlung eine bestimmte Anzahl an Silberclustern, wobei jedes
Cluster aus circa 10 Silberatomen besteht. Die Intensitdatsverteilung der Rontgenstrahlung
ist somit als latentes Bild in der Emulsion enthalten. Beim anschlieSenden chemischen Ent-
wickeln des Filmes wird dieses latente Bild sichtbar gemacht. Dazu wird die Emulsion einem
Reduktionsmittel ausgesetzt. Silberionen, die sich gleichzeitig auf Zwischengitterplatzen und
an der Grenzschicht zu einem Silbercluster befinden, werden durch das Reduktionsmittel zu
Silber reduziert und lagern sich fadenférmig an der Oberflache des Silberclusters ab. Das
metallsche Silber dient dabei als Katalysator. Aufgrund dieser Autokatalyse bilden sich an
den Silberclustern sehr lange Silberfiden, die aus bis zu 10'° Silberatomen bestehen. Fiir
jedes reduzierte Silberion verlésst ein Bromidion den Kristall, der auf diese Weise abgebaut
wird. An Orten des Filmes, wo viele Silbercluster sind, bilden sich auch viele Silberfaden,
so dass diese Orte sichtbares Licht schlecht reflektieren und daher schwarz erscheinen. Zum
Entwickeln gehort auch noch das Fixieren des Bildes, bei dem die iibriggebliebenen AgBr-
Kristalle entfernt werden, so dass der Film vor weiterer Schwéarzung bewahrt bleibt.
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Abbildung 3.6: a) Kristallite aus Silberbromid. Dieser Zustand liegt vor der Belichtung des Filmes vor. b)
Nach dem Entwickeln des Filmes. Die gekréuselten Silberfiden erscheinen durch diffuse Streuung schwarz
und matt [Kai03].

Der dynamische Bereich eines Rontgenfilms ist vergleichsweise gering. Mehr als 300 Grau-
stufen sind durch dieses Verfahren kaum zu unterscheiden. Im Gegensatz zur Fotografie im
sichtbaren Bereich stellt die Linearitdt des Films bei Rontgenstrahlung kein Problem dar.
Bei sichtbarem Licht miissen immer sehr viele Photonen auf ein Silberbromidkorn treffen,
bevor es zu signifikanter Silberclusterbildung kommt. Dadurch ist die Linearitét bei schwa-
cher Einstrahlung beeintrichtigt. Rontgenphotonen haben dagegen eine so hohe Energie,
dass die Wechelwirkung eines einzelnes Photons bereits ausreicht, um dem getroffenen Kris-
tallkorn geniigend Silbercluster aufzuprigen. Die Ortsauflosung eines Rontgenfilms ist im
wesentlichen durch die Korngrofle bestimmt. Diese steht der Empfindlichkeit konkurrierend
gegeniiber. Je grofler die Korngréfle des Films ist, desto hoher ist dessen Empfindlichkeit,
aber desto schlechter ist die Ortsauflésung. Meist haben Roéntgenfilme Ortsauflésungen von
S5pm. Mit Spezialfilmen kann man sogar bis in den Submikrometerbereich kommen. Die Tat-
sache, dass ein einmal belichteter Film nicht wieder geloscht und wiederbenutzt werden kann,
die lange Zeitspanne zwischen Belichten und dem Vorliegen des Bildes, die sehr schlechte Dy-
namik und das nichtdigitale Vorliegen der Daten stellen einen entscheidenden Nachteil des
Rontgenfilmes gegeniiber alternativen zweidimensional ortsauflosenden Detektoren dar.

3.5 Bildplatten

Eine ernste Alternative zum Rontgenfilm ist die seit 1983 kommerziell erhéltliche Bildplat-
te. Als Datenspeichermedium konnte sie sich zwar nicht durchsetzen (CD-Rom und DVD
haben sie obsolet werden lassen), aber als mehrfachbenutzbarer 2-dimensional ortsauflosen-
der Rontgendetektor hat sich die Bildplatte sehr gut bewéhrt. Bildplatten bestehen aus
einer Kunststoffplatte, auf der sich eine 150um dicke BaFBr : Eu-Schicht befindet. Ein ein-
treffendes Rontgenphoton erzeugt durch Absorption ein Photoelektron, das seinerseits viele
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Abbildung 3.7: Bildplatte.

Elektron-Loch-Paare erzeugt. Dies geschieht durch Anheben von Elektronen des Eu®' in
das unbesetzte Leitungsband ( Eu*" — Eu®" 4 e~ ). Das BaFBr-Gitter besitzt F~- und
Br~-Fehlstellen, die jeweils einen positiven Ladungsschwerpunkt bilden. Die im Leitungs-
band frei beweglichen Elektronen werden von diesen sogenannten Farbzentren eingefangen.
Diese liegen ca. 26éV unter dem Leitungsband, so dass die einmal an den Farbzentren ge-
bundenen Elektronen dort relativ stabil verharren. Wenn die Konzentration der Farbzentren
hoch genug ist, liegen die von ihnen gefangenen Elektronen nicht weit entfernt von dem Ort,
wo das Rontgenphoton absorbiert wurde. Auf diese Weise sind die aktivierten Farbzentren
ein latentes Abbild der Rontgenintensitat. Ausgelesen wird das Bild durch Einstrahlung von
Photonen der Energie 2€V. Die aktivierten Farbzentren absorbieren diese Photonen, wo-
durch die Elektronen wieder in das Leitungsband gehoben werden. Rekombination mit den
Eu**-Lochern erzeugt Fluoreszenz-Photonen der Energie 3,26V, die dann nur noch durch
Filter von den anregenden 2¢V-Photonen getrennt und schlieflich registriert werden miissen.
Dieses Auslesen geschieht mittels eines rasternden Laserstrahls, das Trennen der Laserphoto-
nen und der Fluoreszenzphotonen kann mit einem dichroitischen Spiegel erfolgen. Registriert
werden die Fluoreszenzphotonen mit einem SEV®. Nach dem Auslesen kann die Bildplatte
durch Bestrahlen mit einer Hallogenlampe in ihren urspriinglichen Zustand gebracht werden,

5SEV steht als Abkiirzung fiir Sekundérelektronenvervielfacher
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so dass sie erneut belichtet werden kann.

Als wichtige Vorteile hat die Bildplatte folgende Eigenschaften aufzuweisen: Mit einer
Fliache von fast einem halben Quadratmeter lassen sich grofie Bilder mit nur einer Aufnah-
me abbilden. Die Daten liegen nach der Aufnahme digital vor, kénnen also direkt elektro-
nisch weiterverarbeitet werden. Die Dynamik ist um drei Gréflenordnungen besser als bei
den Rontgenfilmen (bis zu 10°). Bei sehr guter Quantenausbeute wird dennoch eine gute
Ortsauflosung von einigen 10 Mikrometern erreicht. Durch das rasternde Auslesen mit dem
Laserstrahl liegt die Auslesezeit mit einigen Minuten leider sehr hoch, so dass die Bild-
platte in diesem Punkt nicht viel besser als der herkémmliche Rontgenfilm ist. Aulerdem
geschieht das Loschen alter Bilder nicht wirklich vollstindig, wodurch sogenannte Geisterbil-
der iibrigbleiben. Nach ca. 1000-maligem Belichten sind die Bildplatten fiir gute Aufnahmen
unbrauchbar und miissen durch frische Bildplatten ersetzt werden.

3.6 CCD-Detektoren

Im Jahr 1970 wurde in den Bell Telephon Laboratories das Charged-Coupled Device (CCD)
erfunden [BS70]. Erste wissenschftliche Anwendung war der Einsatz der CCD-Chips als
lichtempfindlicher Sensor in der beobachtenden Astronomie [DMS*80, KB80]. Weitere An-
wendungsbereiche des CCD-Chips sind die lichtoptische Mikroskopie [AAS89] und die Fo-
tographie. Durch die erfolgreiche kommerzielle Vermarktung der CCD-Kamera sowohl als
Videokamera als auch als Fotokamera ist die Entwicklung des CCD-Chips entscheidend vor-
angetrieben worden. Als Bauteil fiir Rontgendetektoren diente der CCD-Chip erstmals in der
Rontgendiffraktometrie [NSST87]. Seither wird der CCD-Sensor erfolgreich fiir die Detektion
von Rontgenstrahlung eingesetzt. Fiir weiche Rontgenstrahlung und harte Réntgenstrahlung
bis maximal 5keV gibt es CCD-Chips, die die Rontgenphotonen direkt nachweisen. Je héher
die Photonenenergie ist, desto weniger geeignet sind jedoch solche direkten CCD-Detektoren.
Fiir harte Rontgenstrahlung setzt man besser CCD-Chips mit indirekter Detektion ein. An
diesen Detektoren sind vor dem CCD-Chip ein Fluoreszenzschirm und eine Lichtoptik an-
gebracht. Der Fluoreszenzschirm konvertiert die einfallende Réntgenstrahlung in sichtbares
Licht, welches iiber die Optik auf den Chip geleitet wird. Als Optik werden zumeist Faserlicht-
leiter, aber auch Linsensysteme verwendet. Bevor ich auf die einzelnen CCD-Detektortypen
eingehe, werde ich zunéchst die Funktionsweise eines CCD-Sensors skizzieren.

3.6.1 Funktionsweise eines CCD-Chips

Ein CCD-Chip (charge coupled device) besteht aus vielen einzelnen zu einem zweidimen-
sionalen Gitter zusammengesetzten MOS-Dioden (metal-oxide-semiconductor). Die MOS-
Diode besteht aus p-dotiertem einkristallinem Silizium, einer nichtleitenden SiOs-Schicht
und einer gutleitenden Metallschicht. An die Metallseite wird eine positive Spannung ange-
legt, so dass innerhalb des p-Siliziums in der Ndhe der Grenzfliche zum nichtleitenden Oxid
eine Verarmungszone an n-leitenden Majoritatsladungen entsteht. Gleichzeitig bildet sich un-
mittelbar an der Grenzflache zum Oxid ein Inversionskanal, der eine von der Geometrie des
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Abbildung 3.8: Schematische Darstellung eines MOS-Kondensators.

Gates abhéngige Potentialmulde fiir Elektronen des Leitungsbandes darstellt. Elektronen im
Leitungsband des p-Siliziums werden von dieser Potentialmulde lokal gebunden. Einstrah-
lende Photonen erzeugen Elektron-Loch-Paare, wobei die Locher in das p-dotierte Silizium
diffundieren und dort rekombinieren. Die Elektronen werden hingegen in der Potentialmulde
gefangen. Man nennt diese Elektronen ,,well“-Elektronen.

Ordnet man solche MOS-Dioden in einem Gitter an, so ist die Anzahl der ,, well“-Elektronen
in den Mulden ein Abbild der einfallenden Lichtintensitit. Jeder einzelne MOS-Kondensator
stellt dabei ein Pixel® des Bildes dar. Das Auslesen der Information in den einzelnen MOS-
Dioden geschieht mittels parallelen und seriellen Schieberegistern. Die Spalten des MOS-
Diodengitters bilden die parallelen Schieberegister. Neben der ersten Zeile befindet sich das
(ebenfalls aus MOS-Dioden bestehende) serielle Schieberegister. Unmittelbar nach dem Be-
lichten des Chips ist das serielle Register leer. Zum Auslesen werden die Ladungen entlang
der Spalten um eine Pixelposition in Richtung des seriellen Registers verschoben. Die La-
dungen der ersten Zeilen gelangen in das serielle Register, die der zweiten in das erste und
so weiter. Die Ladungen im seriellen Schieberegister werden dann in Richtung der Auslese-
einheit verschoben, so dass diese nacheinander den Ladungsinhalt der Pixel der ersten Zeile
registrieren kann. Sobald das serielle Register komplett ausgelesen ist, wiederholt sich der
Vorgang erneut. Auf diese Weise konnen samtliche Zeilen ausgelesen werden. Es muss verhin-
dert werden, dass wihrend des Auslesevorgangs weitere ,, well“~-Elektronen durch Photonen-
einfall erzeugt werden. Deshalb muss der Chip beim Auslesen vollig dunkel gehalten werden.
Dies wird mit einem Verschlusssystem (Shutter) erreicht. CCD-Chips, die nach diesem Prin-
zip funktionieren, heifien Full-Frame-CCD-Chips. Die Abildung 3.9) zeigt schematisch einen
solchen Full-Frame-CCD-Chip.

Fiir Anwendungen, bei denen in kurzer Zeit sehr viele Aufnahmen gemacht werden
miissen (z. B. bei digitalen Videokameras), setzt man andere Verfahren ein. Hierzu gehoren

6 Abkiirzung fiir picture element
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Abbildung 3.9: a) Schematische Darstellung eines Full-Frame-CCD-Chips. b) Funktionsprinzip eines Full-
Frame-CCD-Chips.
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Abbildung 3.10: a) Schematische Darstellung eines Interline-Transfer-CCD-Chips. b) Funktionsprinzip eines
Interline-Transfer-CCD-Chips.

das Interline-Transfer-Verfahren und das Frame-Transfer-Verfahren.

Beim Interline-Transfer-Verfahren werden die Spalten des Gitters aufgeteilt in Belichtungs-
und Auslesespalten (siche Abbildung 3.10). Die Auslesespalten werden mit einer lichtun-
durchléssigen Schicht versehen, wodurch nur noch die Belichtungsspalten lichtempfindlich
sind. Nach einer bestimmten Belichtungszeit werden die , well“-Elektronen von den Belich-
tungsspalten in die jeweils benachbarten Auslesespalten verschoben, wo sie dann durch ab-
wechselndes paralleles und serielles Verschieben ausgelesen werden. In dieser Zeit findet be-
reits die ndchste Belichtungsphase statt, die den Ausleseprozess nun nicht mehr behindern
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Abbildung 3.11: a) Schematische Darstellung eines Frame-Transfer-CCD-Chips. b) Funktionsprinzip eines
Frame-Transfer-CCD-Chips.

kann. Bei diesem Verfahren tréagt nur die Hélfte der ausgeleuchteten Chipfliche zum Detek-
tieren der Photonen bei, so dass dadurch ein Faktor zwei an Effizienz eingebiifit wird. Zwar
kann man diesen Verlust teilweise ausgleichen, indem auf die lichtsensitiven Pixel kleine das
Licht sammelnde Linsen aufgesetzt werden. Aber in Anwendungen, die héchste Quantenaus-
beute verlangen, werden meist Full-Frame-CCD-Sensoren verwendet.

Das Frame-Transfer-Verfahren macht von einer totalen rdumlichen Trennung der Auslese-
pixel von den Belichtungspixel Gebrauch. Die lichtempfindlichen Pixel bilden hierbei eine
liickenlos lichtsensitive Flache. Um eine Spaltenldnge parallel entlang der Spalten verscho-
ben befinden sich die Auslesepixel (Abbidlung 3.11). Nach der Belichtungszeit werden die
gesammelten Elektronen entlang der Spalten in das Auslesegitter verschoben. Wihrend der
nachsten Belichtungsphase kann dann ausgelesen werden. Das Verschieben der Ladungen in
das Auslesegitter braucht zwar etwas mehr Zeit als beim Interline-Transfer-Verfahren, da
aber noch keine Ladungen in der Ausleseeinheit registriert werden miissen, geht dies schnell
genug, damit dabei nicht zu viele neue ,,well“-Elektronen entstehen. Der Vorteil dieses Ver-
fahrens gegeniiber dem Interline-Transfer-Verfahren ist eine bessere Lichtempfindlichkeit,
weil die lichtsensitive Fliache keine Liicken aufweist.

Der Transport der well-Elektronen von einem Pixel zum néchsten geschieht mittels feld-
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Abbildung 3.12: Elektronentransport von einem Pixel zum néchsten mittels feldgestiitzter Diffusion in einem

CCD-Chip.

gestiitzter Diffusion. Dazu werden an den MOS-Dioden eines Pixels weitere Metallkontakte
angebracht, so dass ein einzelnes Pixel aus mehreren MOS-Kondensatoren besteht. Durch
geeignet gepulste Gatespannungen kann erreicht werden, dass die Elektronen entlang einer
Pixelreihe verschoben werden. Dies wird in der Abbildung 3.12 illustriert.

3.6.2 Direkte CCD-Detektoren

Bei weicher Rontgenstrahlung setzt man den CCD-Chip direkt der Strahlung aus, d.h. das
zu detektierende Rontgenphoton dringt in die Verarmungszone einer MOS-Diode ein und
erzeugt dort viele Elektron-Lochpaare. Bei sichtbarem Licht belichtet man die Gate-Seite
des CCD-Chips (front illuminated CCD). Die Photonen durchdringen die Elektrodenschicht
(meist polykristallinies Silizium) und die Isolatorschicht und erzeugen in der Verarmungs-
zone Elektron-Loch-Paare. Dies funktioniert bei kiirzerwelligem Licht nicht mehr, denn die
Elektroden werden fiir kiirzere Wellenldngen undurchsichtig. Als Ausweg hat man soge-
nannte Open-Electrode-CCDs entwickelt, bei denen die Elektroden nur noch etwa die halbe
Flédche eines Pixels bedecken. Als Nachteil hat man jedoch eine Verringerung der Kapazitét
der MOS-Kondensatoren hinzunehmen, die Pixel laufen also schneller voll. Auflerdem leidet
die Quanteneffizienz, weil nur etwa die halbe Fldche zur Detektion beitragt. Um diese Pro-
bleme zu vermeiden, benutzt man fiir UV-Licht und fiir weiche Rontgenstrahlung anstelle
der vorderseitig-belichteten CCD-Chips riickseitig-belichtete CCD-Chips (back illuminated
CCD). Hierbei kommen die Photonen von der Seite des Siliziumsubstrats, durchdringen es
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bis zur Verarmungszone und erzeugen dort well-Elektronen. Diese Bauweise hat den zusétz-
lichen Vorteil, dass die Isolatorschicht besser vor Strahlungsschiden” bewahrt wird. UV-
Photonen und niederenergietische weiche Rontgenphotonen haben jedoch eine nicht zu ver-
nachlassigende Wahrscheinlichkeit, im Siliziumsubstrat absorbiert zu werden, bevor sie die
Verarmungszone erreichen. Diese Photonen erzeugen keine well-Elektronen und werden so-
mit nicht registriert. Um diesem Effekt gerecht zu werden, wird das Siliziumsubstrat auf eine
Dicke von nur 40pum bis 50pum geschliffen. Bei vorderseitig belichteten CCD-Chips ist diese
Dicke um einen Faktor 10 grofler. Mochte man Photonen noch héherer Energie detektieren
(bis zu einigen keV), so macht sich eine starke Reduzierung der Quantenausbeute bemerkbar,
denn die Absorptionswahrscheinlichkeit in der Verarmungszone nimmt drastisch ab. Nur ein
geringer Bruchteil der einfallenden Photonen wird erfasst. Durch grolere Pixelflichen konnte
man die Empfindlichkeit steigern, aber gleichzeitig wiirde man an Ortsauflosung einbiiflen.
Daher versucht man, die Dicke der Verarmungszone senkrecht zur Pixeloberfliche zu ver-
groflern, was man mit speziellem hochdotiertem Silizium (epitaxial silicon) erreicht. Verar-
mungszonen mit Dicken von 50pum konnen auf diese Weise erreicht werden. Hat man es mit
Rontgenenergien weit iiber 1keV zu tun, so wird die direkte Bestrahlung des CCD-Chips
immer weniger ratsam. Zum Einen wird die Absorptionswahrscheinlichkeit immer geringer
(die Verarmungszone kann nicht beliebig vergroflert werden), zum Anderen erzeugt ein ein-
zelnes Photon — wenn es denn absorbiert wird — gleich so viele ,,well“-Elektronen, dass die
Kapazitét eines Pixel schon bei niedrigen Fliissen schnell erschopft ist. Dieses Problem wére
zu 16sen, indem der CCD-Chip innerhalb sehr kurzer Abstédnde immer wieder schnell ausgele-
sen wiirde. Die Dynamik ndhme dann mit der Anzahl der Ausleseperioden zu. Das Auslesen
eines CCD-Chips nimmt jedoch aus technischen Griinden eine gewisse Mindestzeitdauer in
Anspruch. Zum Einen miissen die Ladungen mittels feldgestiitzter Diffusion von Pixel zu
Pixel transportiert werden, zum Anderen muss der Ladungsinhalt eines Pixels gemessen und
digitalisiert werden. Das Erhohen der Anzahl der Ausleseperioden fiihrt also zu einer pro-
portionalen Zunahme an Gesamtmesszeit. Aber selbst wenn man das Problem der schlechten
Dynamik in den Griff bekéme, so stellt doch die Zunahme an Strahlungsdefekten bei hoheren
Energien ein ernstes Problem dar. Strahlendefekte &uflern sich in einer Zunahme des Dunkel-
stromes, einer Erniedriedrigung der Kapazitdten einzelner Pixel und einer Verschlechterung
der Ladungstransfer-Effizienz. Deshalb verwendet man bei harter Rontgenstrahlung iiber
5keV indirekte CCD-Detektoren.

3.6.3 CCD-Detektoren mit Faseroptiken

Um die im vorigen Abschnitt angesprochenen Nachteile einer direkten Bestrahlung des CCD-
Chips zu vermeiden, versieht man die bestrahlte Seite des CCD-Chips mit einer Faseroptik,

"Hochenergetische Photonen erzeugen tiefe Storstellen im SiO,. Diese Storstellen erniedrigen die Ka-
pazitit der MOS-Kondensatoren. Um die urspriingliche Ladungsmenge speichern zu kénnen, miisste das
elektrische Potential nachgeregelt werden. Storstellen entstehen aber auch im Silizium, wodurch das thermi-
sche Rauschen erhoht wird. Sehr hochenergetische Strahlung kann auch Gitterfehler im Silizium verursachen.
Dadurch wird die Effizienz beim Verschieben der well-Elektronen beim Auslesen herabgesetzt, was die Ge-
samtquanteneffizienz des Detektors erniedrigt.



26 3.6. CCD-DETEKTOREN

auf deren anderen Ende ein Fluoreszenzschirm aufgeklebt ist. Dieser konvertiert die einfallen-
de Rontgenstrahlung in sichtbares Licht (siehe Abschnitt 3.3 | Szintillator®), welches in die
Faseroptik einkoppelt und auf den CCD-Chip gelangt. Die Faseroptik ist ein Biindel aus lau-
ter Glasfasern. Jedes Glasfaserkabel besteht aus einem optisch dichten Kern und einer optisch
weniger dichten Ummantelung. Durch Totalreflexion an der Ummantelung wird das Licht
entlang der Faser geleitet. Diejenigen Rontgenquanten, die nicht mit dem Fluoreszenzschirm
wechselwirken, werden iiberwiegend in der Faseroptik absorbiert, so dass keine Rontgen-
strahlung den CCD-Chip erreicht. Anstelle der Rontgenphotonen registriert der CCD-Chip
die von den Rontgenphotonen im Szintillator erzeugten niederenergetischen Photonen. Der
CCD-Chip bleibt somit vor Strahlungsschédden bewahrt, und die Elektronen-Kapazitét eines
CCD-Pixels ist wieder deutlich hoher im Vergleich zur Anzahl der von einem einzelnen Pho-
ton im Pixel erzeugten Elektronen, wodurch eine gute Dynamik erreicht werden kann. Die
numerische Apertur einer Faseroptik hdngt von den Brechungsindizes des Faserkerns (nq)
und des Fasermantels (ny)und des Szintillators (n01) ab, und zwar gilt NA = --1/n3 — nj.
Bei kommerziellen Rontgenkameras mit Faseroptiken liegen numrische Aperturen zwischen
0,2 und 0,7 vor. Im Vergleich zu optischen Linsen, bei denen solche Werte nur bei starker
VergroBerung erreicht werden, sind dies recht hohe Werte. Bei nichtvergroflerndem Abbil-
den des Szintillators auf den CCD-Chip ist eine Faseroptik einem Linsensystem {iberlegen.
Die Ortsauflosung eines CCD-Detektors mit Faseroptik héngt in erster Linie von der Dicke
und der Beschaffenheit des Szintillators ab, aber auch von der Anzahldichte der Fasern in
der Faseroptik und der Pixelgrofie des CCD-Chips. Hohere Auflosungen erreicht man durch
einen diinneren Szintillator, eine hohere Faserdichte und kleinere Pixelgrosse. Um aber eine
ausreichende Quanteneffizienz zu haben, muss der Szintillator dick genug sein und diirfen die
Pixel nicht zu klein werden. Meist werden polykristalline Fluoreszenzschirme der Dicke 10pum
bis 50pum und Pixelgrofien zwischen 15um und 25um eingesetzt. Am meisten verwendet man
mit Terbium dotiertes Gadoliniumoxysulfid (GdyO,S : Th)®, welches etwa 15% der Réntgen-
energie in sichtbares griines Licht konvertiert. Verwendet man kleinere Pixel als 15um, so
kann man zur Steigerung der Empfindlichkeit eine verkleinernde Faseroptik einsetzen. Diese
besteht aus konisch zusammenlaufenden Fasern, weshalb man sie auch Taper-Optiken nennt.
Hierbei bilden die Faseroptik auf dem CCD-Chip zusammen mit dem CCD-Chip eine zu-
sammenhingende Komponente und die Taperoptik mit dem Fluoreszenzschirm eine weitere
Komponente. Beide Komponenten werden mittels eines Kopplungsgels verbunden. Dadurch
wird es moglich, die Taperoptik ohne grofleren Aufwand zu wechseln. Eine verkleinernde Ta-
peroptik bietet den zusétzlichen Vorteil einer grofleren Detektorfliche, ohne einen gréfleren
CCD-Chip verwenden zu miissen.

3.6.4 CCD-Detektoren mit Linsenoptiken

Im vorhergehenden Abschnitt 3.6.3 ,,CCD-Detektoren mit Faseroptiken“ wurden Rontgen-
kameras beschrieben, bei denen die innerhalb eines Fluoreszenzschirms aus den Rontgenpho-
tonen erzeugten sichtbaren Photonen mittels einer Faseroptik auf den CCD-Chip projeziert

8Gd05S : Tb ist auch bekannt unter der Abkiirzung GADOX oder P43.
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Abbildung 3.13: Rontgenkamera mit Faseroptik. a) 1:1-Faseroptik. b) Verkleinernde Taper-Optik

werden. Fine andere Moglichkeit, die Szintillatorebene auf dem Chip abzubilden, besteht
darin, anstelle einer Faseroptik ein refraktives Linsensystem zu verwenden. Mit einem Ob-
jektiv und einem Projektiv wird der Szintillator auf dem CCD-Chip vergroflert abgebildet.
Gegeniiber einer Faseroptik besteht hierbei der Vorteil, dass die Auflésung nun nicht mehr
durch die Pixelgrofie der CCD-Kamera begrenzt ist, sondern nur noch durch die Beschaf-
fenheit und Dicke des Szintillators. Dies setzt natiirlich ein hochwertiges Objektiv voraus,
dessen numerische Apertur eine geniigend hohe beugungsbegrenzte Auflosung gestattet. Der
CCD-Chip wird durch die vorgeschalteten Linsen teilweise vor der harten Réntgenstrahlung
geschiitzt. Um sicherzustellen, dass bei sehr hohen Rontgenenergien keine Réntgenphotonen
den CCD-Chip erreichen koénnen, wird der Strahlengang des sichtbaren Fluoreszenzlichts
um 90° geknickt, so dass sich der CCD-Chip nicht mehr in der Strahlrichtung der Rontgen-
strahlung befindet. Die bei dieser Diplomarbeit entwickelte Rontgenkamera beruht auf einer
solchen Mikroskopoptik. Im Kapitel 5 ,, Hochauflosende Roéntgenkamera® wird davon noch
ausfiihrlich die Rede sein.
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Abbildung 3.14: Rontgenkamera mit Mikroskopoptik.



Kapitel 4

Abbilden mit Rontgenstrahlung

Es gibt eine Vielzahl verschiedenster Methoden zur Untersuchung von Proben mit Ront-
genstrahlung. Dazu zéhlen u.a. Diffraktometrie, Reflektometrie, Kleinwinkelstreuung und
Fluoreszenzanalyse. Jede Methode liefert bestimmte Information iiber die Probe. Mittels
Diffraktometrie lasst sich bei einem Festkorper herausfinden, ob er kristallin oder amorph
ist. Wenn er kristallin ist, kann ermittelt werden, welcher Kristallgittertyp vorliegt und wel-
che Elemente oder Molekiile an welchen Gitterpliatzen sitzen. Mit Hilfe der Reflektometrie
kann man wichtige Eigenschaften iiber Oberflachen lernen, kann herauskriegen, ob die Probe
aus Schichten besteht, wie dick diese Schichten sind und welche Dichte sie haben. Die Fluores-
zenzanalyse erlaubt das Bestimmen der Elemente in einer Probe. Dariiber hinaus ist man in
der Lage, komplexe Strukturen im Innern von Proben raumlich aufzulésen, ohne den Korper
Offnen zu miissen. Kein experimentelles Verfahren liefert gleichzeitig alle diese Informatio-
nen. Der bei dieser Diplomarbeit entwickelte Detektor wird vor allem fiir die Mikroskopie
mit harter Rontgenstrahlung eingesetzt werden. Ziel beim Abbilden mit Rontgenstrahlung
ist es, die rdumliche Verteilung von Strukturen innerhalb einer Probe herauszufinden. Im Ide-
alfall wiisste man gern die rdumlichen Koordinaten aller interessanten Strukturen. Was als
interessante Struktur angesehen wird, héingt vom betrachteten Problem ab. Der Arzt mochte
zum Beispiel einen Knochen eines Patienten auf Briiche hin untersuchen, ihn interessiert also
vornehmlich die Knochenstruktur innerhalb organischen Gewebes. Ein Biologe mochte da-
gegen vielleicht die Organellen einer bestimmten Zelle sehen, und ein Molekularbiologe will
etwas iiber die Anordnung der Atome in einem Protein erfahren. Bei der Mikroskopie mit
harter Rontgenstrahlung nutzt man aus, dass raumliche Anderungen in den Strukturen der
Probe mit rdumlichen Anderungen des komplexen Brechungsindexes n=1—3§-+i3 einherge-
hen. An denjenigen Stellen, an denen sich Knochensubstanz befindet, liegt zum Beispiel ein
anderer Brechungsindex vor als dort, wo sich nur weiches Gewebe befindet. Durch Messen
der rdumliche Verteilung des komplexen Brechungsindexes kann somit auf die Strukturen in
der Probe geschlossen werden. Bei der Mikroskopie mit harter Rontgenstrahlung wird die
Probe in einen Rontgenstrahl gehalten und die durch die Probe transmittierte Strahlung
gemessen. Im folgenden Abschnitt zeige ich, welchen Einfluss die Verteilung des komplexen
Brechungsindexes innerhalb der Probe auf die Transmission der Strahlung hat.

29
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a) b)

O‘ 02 O0=F F F, F Fr\:OZ
(X, y) (X, y)

Z, Z,) (0) Z(l) Z(Z) Z(N-l) Z(]\'):

Z Z,=2 Zy z
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einfallende homogene inhomogene
monochromatische Probe Probe
ebene Welle

Abbildung 4.1: a) Senkrecht auf die homogene diinne Probe trifft eine monochromatische ebene Welle ein.
b) Innerhalb einer jeden Schicht der inhomogenen diinnen Probe variiert der komplexe Brechungsindex nur
sehr schwach.

4.1 Transmission von Rontgenstrahlung durch eine Pro-
be

Um zu erkldren, wie auf den komplexen Brechungsindex einer Probe geschlossen werden
kann, betrachten wir zunéchst einen sehr einfachen Spezialfall, ndmlich den einer homoge-
nen Probe, die in z-Richtung eines kartesischen Koordinatensytems von zwei planparallelen
ebenen Oberflichen O; und O, begrenzt wird (Abbildung 4.1a). O; schneide die z-Achse bei
z=2z und Oy bei z = 25. Eine Rontgenquelle erzeuge eine monochromatische ebene Welle,
die senkrecht auf O; treffe. Vor der Probe sei die Welle durch

E(z,y, z,t) = Ey exp(—iwt) exp(ikoz) ,z < 2 (4.1)
gegeben, so dass sie bei Erreichen der ersten Oberflache
E(z,y,21,t) = Ey exp(—iwt) exp(iko 1) (4.2)

lautet. Innerhalb der Probe kann die Wechselwirkung der Welle mit der Probe ph&nomeno-
logisch mit Hilfe des komplexen Brechungsindexes [Jam65]

n(r) =1 = 6(7) +i6(7) (4.3)

beschrieben werden, indem die Vakuumwellenzahl £y mit dem komplexen Brechungsindex
multipliziert wird. In unserem Beispiel ist n ortsunabhéngig, und es folgt fiir die Rontgenwelle
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innerhalb der Probe:

— —

E(z,y,z,t) = E(x,y,z1,t) exp(ikon|z—z1]) ,21 <z < 2. (4.4)

Hierbei wurde die Reflexion der Welle an der Oberflache vernachléssigt. Dies ist deshalb
gerechtfertigt, weil die Reflektivitéit von Rontgenstrahlung an Oberflichen sehr stark mit dem
Winkel abnimmt, den die Einfallsrichtung mit der Oberfldche einschliefit. Bei senkrechtem
Einfall betriigt die Reflektivitit fiir 10keV-Strahlung je nach Material zwischen 107! und
1072, Erst ab etwa 2° wird die Reflektivitit signifikant. Da aber sowohl im vorliegenden
Beispiel als auch spéter im Kapitel nur Einfallswinkel auftreten, die fast 90° betragen, bleibt
die Reflexion unberiicksichtigt. Am Probenausgang (wieder ohne Reflexion) haben wir somit

E(x,y,zz,t) = E(m,y,zl,t) exp(ikon [z2—21])

—

= E($7y7zl>t) Tzz—z1' (45)

Der Faktor Tha, beschreibt die Transmission der ebenen Welle durch die Probe. Einsetzen
des Brechungsindexes (Gleichung 4.3) ergibt

Ta, = exp(ikonAz)
= exp(iko (1 —3d+1i6) Az)
= exp(iko Az) exp(—ikod Az) exp(—ko [ Az)
= Ka, Pa. Aa.. (4.6)

mit

Kn, = exp(ikoAz)
PAZ = exp(—i k’oéAZ)
Ax, = exp(—ko [ Az). (4.7)

Wenn also die ebene Welle die homogene Probe der Dicke Az passiert, &uflert sich dies so, als
propagiere die Welle durch ein Vakuum der Dicke Az, wobei gleichzeitig eine Phasenverschie-
bung Pa. und eine Amplitudenabnahme Ax, stattfinden. Die Anwesenheit der Probe bewirkt
im Vergleich zur Abwesenheit eine Phasenverschiebung P und eine Amplitudenerniedrigung
A der Welle. Eine Messung der Amplitudenabnahme A und der Phasenverschiebung P er-
laubt somit Riickschliisse auf den komplexen Brechungsindex der Probe. In unserem Beispiel
einer homogenen Probe mit konstanter Dicke Az sind die Amplitudenabnahme und die Pha-
senverschiebung von den x-y-Koordinaten unabhéngig. Man wird also aufgrund der Messung
von P und A auf ein Medium schlieflen, dessen Brechungsindex homogen verteilt ist. Wenn
die Probe einen Brechungsindex hat, der in z-Richtung konstant ist, aber innerhalb der
x-y-Ebene variiert (n=n(z,y)), so gilt

Pa(z,y) = exp(—ikod(z,y)Az)
AAz(x7y) = exp(—koﬁ(x,y)Az). (48)
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Durch Messen der x- und y-Abhéngigkeit der Phasenverschiebung und der Amplitudenab-
nahme an der Oberfliche Oy erhilt man also ein Abbild der rdumlichen Verteilung des
komplexen Brechungsindexes entlang der x-y-Ebene. Dies gilt jedoch nur unter der Annah-
me, dass sich der komplexe Brechungsindex entlang der z-Achse nicht d&ndert. Im allgemei-
nen héngt n aber von allen 3 Raumkoordinaten ab. Um diesen Fall behandeln zu kénnen,
nehmen wir zunéchst eine Probe an, in der der komplexe Brechungsindex innerhlab der
x-y-Ebene konstant ist und entlang der z-Achse variiert (also n=n(z)). Man denke sich
die Probe in N Schichten aufgeteilt, die durch Flichen Fy, F}, ..., Fiy begrenzt sind. Die
Flichen Fy und Fly seien identisch mit Oy bzw. O, alle weiteren Fliachen liegen dazwi-
schen und seien parallel zu O; und O;. Der Flichen Fj haben die z-Koordinaten 209 wobei
21=2V<zW<  <zW-"D<z(N =z, gelte (Abbildung 4.1b). Der Abstand benachbarter Flichen
sei so klein gewahlt, dass der komplexe Brechungsindex n innerhalb einer Schicht kaum va-
riiert, also entlang der z-Achse als konstant angesehen werden kann. Es folgt dann fiir die
Transmission:

— —

N
E(z,y,20,t) = E(x,y,21,t) HeXp(ikon(z(”) [Z(J’)_Z(jfl)])

j=1
N

= E(x,y,2,t) exp (Zikon(z(ﬂ)) [Z(J‘)_Z(j—l)])
j=1

= E(xayazlat)T- <49)

Die Transmission wird also wiederum durch Multiplikation mit einem Faktor 1" beschrieben.
Durch Einsetzen von Gleichung 4.3 erhélt man weiter:

N
T = exp(Zikon(z(j)) [z(j)—z(jl)]>

j=1

= exp(iiko (1—5(z(j)) —Hﬁ(z(j))) [z(j)—z(j_l)]>

j=1
N
= exp (Z iko [z _Z(jl)}>
j=1
N N
- exp (Z—i ko 0(29)) [V _Z(j—l)]) - exp (Z —ko B(z1)) [V _Z(j—1)]>
j=1 =

= exp(iko [22—21])

N N
- exp (—iko Z(S(z(j)) [z(j)—z(j_l)]> - exp (—ko Zﬁ(zm) [z(j)—z(j_l)}> .
j=1

j=1
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Jetzt kann man noch die Summen durch Integrale ersetzen und den Absorptionskoeffizienten
i = 2ko3 einfithren!:

T = explike [ZQ—zl])-exp(—ikO /jia(z)> -exp(—% /jzu(z))
= K-P-A (4.10)

mit

K = exp(iko[z2—21])

P = exp(—iko/dzé(z))

A = exp(—% /jiu(z)). (4.11)

Der interessantere Fall ist aber der, bei dem der komplexe Brechungsindex sowohl in z-
Richtung variert, als auch innerhalb der x-y-Ebene. Falls die Probe sehr diinn ist, so dass
die einzelnen Photonen des Wellenfeldes an der Probe nur schwach gestreut werden, so kann
die Transmission wiederum durch einen multiplikativen Faktor 7' beschrieben werden, nur
dass T" nun von der x- und der y-Koordinate abhéngt:

E(x,y, 20,t) = E(2,y, 21,) T(,y). (4.12)

T(x,y) = exp(iko[z2a—21])

z2 1 22
~exp<—ik0 /dzé(ac,y,z)) -exp<§ /dz,u(:r:,y,z))

, wobei

K = exp(iko[z2—2))
P(z,y) = exp(—ik‘o /Zjia(x,y,z))

1

22
Alx,y) = exp(% /dzp(x,y,z)). (4.14)
21

A(z,y) und P(z,y) entstehen durch Integration von u(z,y,z) bzw. §(z,y, z) entlang der
z-Achse. Durch Messen dieser Groflen erhilt man somit lediglich eine x-y-Projektion des
komplexen Brechungsindexes. Um die vollstdndige Information iiber n(x,y, z) zu erhalten,
muss man viele Projektionen in verschiedene Ebenen durchfithren. Mittels tomographischer
Verfahren erhélt man somit eine dreidimensionale Rekonstruktion der Strukturen innerhalb
der Probe.

!Durch diese Definition wird gewihrleistet, dass 3 mit der Konstanten im Lambert-Beer-Gesetz fiir die
Intensitéit iibereinstimmt: I(Az) o< |E(Az)]* o« exp(—koBAz)2 = exp(—2koBAz) = exp(—puAz).
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4.2 Detektormittelwert

Im vorhergehenden Abschnitt 4.1 wurde gezeigt, dass die Phasenverschiebung P(z, y) und die
Amplitudenerniedrigung A(x,y) ein projektives Abbild der rdumlichen Verteilung des kom-
plexen Brechungsindexes n(x,y, z) liefern. Es bleibt zu kldren, wie die GroBen P(z,y) und
A(z,y) gemessen werden konnen. Dabei muss beriicksichtigt werden, dass kein Rontgende-
tektor die momentane elektrische Feldstirke E (7,t) des Rontgenfeldes an einem gegebenen
Punkt 7 zu einem bestimmten Zeitpunkt ¢t messen kann. Ein Detektor misst lediglich die
zeitlich gemittelte Intensitat I(xz,y, z) des Strahlungsfeldes. Um dies zu erldutern seien
A(t) = A(t) exp(—iwt) und

B(t) = B(t) exp(—iwt) (4.15)

zwei skalare Feldgrofen an einem festen Ort 7, wobei die Amplituden A(t) bzw. B(t) nur
iiber sehr grofle Zeitspannen 7 variieren. Ein Detektor mittele iiber eine Zeitspanne 7', die
grof} ist im Vergleich zu % (w=2mv) aber klein ist gegeniiber 7. Es gelte also % LT<KrT.
Anstelle der Grofle G mit

G = R(A(t)) - R(B(t)) (4.16)

misst ein Detektor lediglich den folgenden Mitelwert:

Gr(t) = (R(A®)R(B()) )1

t+1T

-1 /dt’ R(A()) R(B(t))

= %R(Z(t)é* (1)) (4.17)

R(z) steht fiir den Realteil der komplexen Zahl z und z* fiir das komplex Konjugierte von z. In
der Grofle Gr(t) bleibt also nur noch die langsame Zeitabhéngigkeit der Ampluten Z(t) und
B (t) tibrig. Bei sichtbarem Licht liegt % in der GroSenordnung 10~1*s, bei Rontgenstrahlung
ist ll/ sogar kleiner als 1078s. Mit den zur Zeit schnellsten Detektoren kénnen gerade einmal
1025 aufgelost werden, so dass auf jeden Fall iiber sehr viele Perioden gemittelt wird. Wird
an einem Ort 7 die Intensitdt gemessen, so misst man also

I(7.t) = (R(E@)R(B()))r

C2

- 572(57(7?, 1B (7, t))

(4.18)
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Eine weitere niitzliche Gleichung ist der folgende Zusammenhang zwischen einer reellen Feld-
grofie R(E(t)) und der assoziierten komplexen Funktion E(t):

(RA(B(W)), = 3 (EOE (1)) (4.19)

4.3 Absorptionskontrast

Der Umstand, dass nur eine iiber sehr viele Perioden gemittelte Intensitidt gemessen werden
kann, hat insbesondere zur Folge, dass von den beiden Groflen A(x,y) und P(z,y) nur die
erstgenannte direkt bestimmt werden kann. Um A(z,y) zu bestimmen, stellt man seinen
Detektor unmittelbar hinter der Probe auf (also in der Ebene Oq bei 2=25). Man misst dann
sowohl die Intensitéat Iy(z,y, z2) ohne Probe, als auch die Intensitdt I(x,y, z2) mit Probe.
Der Quotient aus beiden Intensitdten ergibt das Quadrat von A(x,y):

2 2

Hovs) ‘E(,T,y,ZQ) _‘E(x,y,zl)KP(af,y)A(x,y)
Wews)  Rwya|  |Besa) K|
By | IKE PGP A P
) B, KT
= A(x,y). (4.20)

Die Intensitatsverteilung I(zx,y, z2) in der Ebene direkt hinter der Probe ergibt daher ein
Abbild der Amplitudenerniedrigung A(z,y) und somit ein projektives Abbild der Absorp-
tionskoeffizientenverteilung p(z,y) bzw. von ((z,y) innerhalb der Probe. Die Intensitéts-
verteilung gibt aber keine Auskunft iiber die Phasenverschiebung P(z,y), also auch keine
Information iiber 6(z,y). Solange die Strukturen der Probe tatsdchlich durch u(x,y) hin-
reichend gut reprasentiert werden und der durch u(z,y) erzeugte Absorptionskontrast stark
genug ist, um die Projektionen der Strukturen durch Messen von I(z,y, z5) erkennbar wer-
den zu lassen, besteht auch gar keine Veranlassung, P(z,y) zu ermitteln. Es kann aber
vorkommen, dass p(x,y) nur sehr schwach zwischen Strukturmerkmalen unterscheidet und
daher kaum Absorptionskontrast entsteht. Dies ist oft in biologischen Proben der Fall. In
solchen Fillen ist man auf eine Messung von P(z,y) angewiesen, um ein projektives Bild
von 6(x,y) zu erhalten. Damit P(z,y) mit den zur Verfiigung stehenden Detektoren ge-
messen werden kann, wird die Intensitatsverteilung in Ebenen mit verschiedenen Absténden
zur Probe gemessen. Durch die bei der Propagation auftretende Beugung und Interferenz
wird die P(z,y)-Verteilung in eine Intensititsverteilung transformiert. Somit enthélt die In-
tensitdtsverteilung nicht nur Information iiber A(z,y), sondern auch iiber P(z,y). Um die
Information iiber A(z,y) und P(z,y) zu entkoppeln, muss die Intensitéit in mindestens zwei
verschiedenen Ebenen gemessen werden. Um P(z,y) zu bestimmen, miissen also Beugung
und Progation betrachtet werden.
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Es gibt Fille, bei denen zwar aufgrund der Verteilung von u(x,y) die Strukturen der Probe
durch die Intensitit I(z,y, z9) direkt hinter der Probe hinreichend gut représentiert werden,
aber trotzdem nicht die Intensitit am Probenausgang gemessen wird. Der Grund hierfiir
liegt in der mangelnden Ortsauflosung des Detektors, die es nicht erlaubt, diese Struktu-
ren aufgrund ihrer winzigen Grofle erkennenzulassen. Wenn zwei Strukturdetails der Probe
senkrecht zur z-Achse (wie im gesamten Kapitel sei die z-Achse durch die Strahlrichtung
gegeben) einen Abstand As haben, so betréigt der Abstand des Bildes dieser Strukturdetails
am Probenausgang (also in der Ebene Oy, sieche Abbildung 4.1a bzw. 4.1b) ebenfalls As. Hat
der Detektor eine maximale Ortsauflosung von Asp, so muss I(z,y, z9) wie folgt vergroBert

werden:

r y . ASDet
—, = > . .
Iper(z,y) o< I (V, V,ZQ) mitV > As (4.21)

Fiir harte Rontgenstrahlung gibt es bis heute keine Detektoren mit Ortsauflosungen weit
unter einem Mikrometer. Typischerweise liegt die Ortsauflosung bei einigen Mikrometern.
Mochte man Details einer Probe auflosen, deren transversalen Abmessungen hundert Na-
nometer oder kleiner sind, so kommt man um das Vergréflern nicht herum. Vergroflern bei
Verwendung harter Rontgenstrahlung kann mittels zusammengesetzter refraktiver Rontgen-
linsen erfolgen. Die durch die Probe transmittierte Strahlung propagiert von der Probe zur
ersten Linse, passiert diese, propagiert zur nichsten Linse und so fort. Am Ende gelangt sie
von der letzten Linse zum Detektor. Wie auch schon bei der Bestimmung von P(x,y) spielen
Beugung und Propagation auch beim vergréfienden Abbilden eine wichtige Rolle. Deshalb
wird der folgende Abschnitt davon handeln.

4.4 Beugung und Propagation

Es gibt verschiedene Griinde, weshalb die Intensitéit oft nicht direkt am hinteren Ende der
Probe gemessen wird:

e Experimentelle Umsténde erlauben nicht das Positionieren des Detektors direkt am
Probenausgang.

e Aufgrund mangelnder Auflésung des Detektors soll vergréBert werden.
e Die Phasenverschiebung P(x,y) soll ermittelt werden.

In allen drei Beispielen muss das Propagieren der Wellen durch den freien Raum untersucht
werden.

Gegeben sei eine diinne Probe, die sich in einer Ebene O, senkrecht zur z-Achse bei 2=z,
befinde und die Querschnittsfliche A; habe. Im Punkt Py (Koordinaten (xo, yo, 20)) befin-
de sich eine punktformige Rontgenquelle, die die Probe monochromatisch bestrahle (siehe
Abbildung 4.2). Wir fragen nun nach dem E-Feld Ey(P,), welches in einem Punkt P, (Koor-
dinaten (xq, Y2, 29)) hinter der Probe vorliegt. Dabei sei vorausgesetzt, dass der Abstand des
Punktes P, und des Punktes F, von der Probe jeweils grof3 ist im Vergleich zur transversalen
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Py

Z() Zl Z2 Z

Abbildung 4.2: Zur Illustration der Fresnel-Kirchhoffschen Beugungsformel. Im Gegensatz zur Zeichnung
werden die Winkel « und (3 als sehr klein angenommen. Man denke sich die transversale Ausdehnung der
Probe sehr viel kleiner als die Abstinde der Punkte Py und P von der Probe.

Ausdehnung der Probe, diese Ausdehnung jedoch ihrerseits gross ist im Vergleich zur Wel-
lenléange der Rontgenstrahlung. Aulerdem gelte fiir jeden Punkt P; (Koordinaten (x1, 31, 21))
auf der Probe, dass (x9—x1)*+ (ya—y1)? < (22— 21)? bzw. (x1—20)*+ (y1—y0)? < (21— 20)>.
Insbesondere sind dann die Winkel o und [ sehr klein. Da die Quelle monochromatisch ist,
hat die Zeitabhéngigkeit der Welle die Gestalt exp(—iwt), man kann also schreiben

E(7, t) = E(F) exp(—iwt). (4.22)

Das Feld im Punkt P, erhédlt man nun wie folgt mit Hilfe der Fresnel-Kirchhoffschen Beu-
gungsformel [BWB199]:

exp(iko | Py P1|) cos(a(Py))+cos(B(Py)) (—iko) exp(iko | PLPs|)
2(Py) dP; & T(P
2) /Zl Lo | Py Py | (71) 2 21 | Py Ps|

Der Schragheitsfaktor §(cos(a)+cos(ﬁ)) gewahrleistet, dass Beugung in Vorwértsrichtung
bevorzugt wird. Da o und [ sehr klein sind, kann der Schrigheitsfaktor gleich 1 gesetzt
werden. Mit Einfithrung der Propagatoren

Li(r) = %exp(ik‘r) (4.23)

(;f ) Li(r) (4.24)

o
—~
2
Il

kann man auch schreiben:

&(P) = /AdPl & Lu(|PoP]) T(PY) Kif|PLPy) (4.95)
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Li(|PoP1]) sorgt fur die Propagation des Feldes vom Punkt P, der Quelle zum Punkt P,
der Probe. & Ly (|PyPy|) ist die Feldamplitude kurz vor Passieren der Probe. Multiplika-
tion mit 7'(P;) tragt der Transmission durch die Probe Rechnung, so dass der Ausdruck
Eo Li(|PoP1|) T(Py) das Feld direkt hinter der Probe ergibt. Der Propagator K (| Py P2|) ent-
spricht der Propagation von P, nach P, wobei der Faktor %ﬁo eine Phasenverschiebung um
% aufgrund der Beugung an der Probe bedeutet. & Ly (| PoP1|) T'(P1) K| PL P|) ist somit der
Beitrag zum E-Feld bei F,, den der Punkt P, auf der Probe beisteuert. Das resultierende
E-Feld bei E, erhélt man durch Integration iiber die gesamte Probenquerschnittsfliche A;.
Fiir die Intensitéit erhdlt man schliefllich (siehe Abschnitt 4.2)

L(P) = -&E(P)E&(FP)

;
- E(/Alel & Li(|P,Py|) T(P,) Kk0(|P1P2|>>
(//Pl &o Li(|PoPr]) T(Py) Kko(’P1P2|)>*

= sl e

L |PoPL) L (| PoPY]) T(POT™(PY) Ki [PLPR) B[P Paf) - (4.26)

Das bisher Besprochene bezieht sich auf den Fall einer monochromatischen Punktquelle in
Fy. In dieser sehr speziellen Situation werden die E-Felder kohérent iiberlagert, und anschlie-
Bend erhilt man iiber zeitliche Mittelung des Betragsquadrats die Intensitét. In der Realitat
ist aber jede Strahlungsquelle rdumlich ausgedehnt, und das Spektrum enthélt nicht nur eine
einzige Wellenlénge, sondern eine kontinuierliche Verteilung. Verschiedene Punkte der Quel-
loberflache emittieren Lichtwellen, die keine feste Phasenbeziehung zu haben brauchen und
ein beliebiger Punkt der Quelle emittiert endliche Wellenziige, deren Breite von der Mono-
chromasie der Quelle abhéngen. Die folgenden Abschnitte zeigen, wie solche Fille behandelt
werden koénnen.

4.5 Korrelation und wechselseitige Intensitét

Man betrachte das Beipiel aus dem vorigen Abschnitt 4.4. Die Rontgenquelle sei nun aber
ausgedehnt und quasimonochromatisch. Quasimonochromatisch soll heiflen, dass die Band-
breite AX des Spektrums sehr klein ist im Vergleich zur mittleren Wellenlinge \. Seien P!
und P/’ zwei Punkte auf der Probe und P, ein Punkt, an dem die Intensitat I5(P) gemessen
wird (Beipiel aus dem vorigen Abschnitt 4.4). Es sollen jetzt nur diejenigen Beitréige zum
Feld bei P, beriicksichtigt werden, die von den beiden Punkten P; und P/ herrithren. Die
Beitrage £'(P,) und £"(P,) am Ort P, erhélt man durch Multiplizieren der E-Felder £(FP))
bzw. E(P]') bei P| bzw. P{’ mit dem Propagator K, (|P|P,|) bzw. K/ (|P]'P,|). Fiir die nach-
folgenden Betrachtungen ist es jedoch zweckméfig, anstelle der Propagatoren die dquivalente
Darstellung mittels Retardierung zu verwenden. Fiir eine Fourierkomponente E/ (Ps,t) des
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Spektrums gilt

E (Py,t) = & (P2) exp(—iwt)

= &(F) K(|P Py|) exp(—iwt)

B n [—ik\ exp(ik| P/ Ps|) _
= &/(P) (27‘(‘) 7P, exp(—iwt)

PPy ik
— Pl s t_’ 142

&J( 1) eXp( 1(.()( c 27T’P1/P2|
= E«J(Pllat_t/) /{;437

mit dem rein imaginédren Faktor
,  —ik
" 2n R P|
und der Retardierung
Lite]
c
Damit steuert der Punkt P; den folgenden Beitrag zum Feld bei P, bei:

t =

(I)-l%Aw
E/(Pg,t) = /du) EL(PQ,t)
&%Aw
G)—I%Aw
= /dw E, (B, t—t') K,
Q—%Aw

— El<_P1/,t_t/) /ﬁ}l

(4.27)

(4.28)

(4.29)

(4.30)

Im letzten Schritt wurde ausgenutzt, dass die Bandbreite sehr schmal ist, so dass s durch

K = K, ersetzt werden konnte. Fiir das Feld Ey (P, t) folgt dann

EQ(PQ,t) = E/(PQ, t) + E//(PQ, t) = E(Pll,t—tl)/ﬁ/ —+ E(P{,,t—t”)/ﬁ?”

Die zeitlich gemittelte Intensitat lautet somit (siche Gleichung 4.19)

IQ(PQ,t) == C<R2(E2(P27t))>

_ §<E2(P2,t)E*(P2,t)>

(4.31)

— <E Pt )k + E(P], t—t")s")-[E(P], t—t" )& + E(P/, t—t")s"]")

= S{B(P )" (Pl t=4)) Wi 4 5 (B(P{, t4") E* (P

+eR[(E(P, =) B (P, t=t")) 56"

t//)> n //*
(4.32)
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Die betrachteten Felder sollen stationér sein. Dann konnen die Zeitargumente in den Aus-
driicken mit den zeitlichen Mittelwerten um eine Zeitkonstante verschoben werden. Es gilt
also:

SUE(PL ) EX (P t#)) = = (E(P{,)E*(P[,1)) = ()
S (E(P =B (P t=t")) = Z(E(P{.O)E"(P{.t)) = h(P)
SEPL B (P ") = S (B(PLOE (P t+ ("))
= I(P, P t—t"), (4.33)
wobei
D(P], PY,7) = 5 (B(P{ ) E* (P t+7)). (4.34)

Fiir die Intensitédt in P, kann also geschrieben werden
L(Py) = (P |K'|* + L(P!) "> + 2 R(D(P,, Py, t'—") k' K"™) (4.35)

Weil " und k" rein imaginédr sind, gilt fiir beliebige komplexe Zahlen z die Gleichung
R(zk"K") = R(2)R(k'k") und weil die Imaginérteile von ' und x” beide negativ sind,
gilt weiter R(x'k") = |k'k"|. Desweiteren gilt |K'| = |x'| und |K"| = |k"|, so dass schliefllich
folgt:

I(Py) = K(P) |K'[" + L(P) K" + 2 R[T(P, P, t—")] | K'K"| (4.36)
Die Funktion I'(P{, Py, 7) ist ein MaB fiir die Fahigkeit, dass die Partialwellen von P| und
P/ im Punkt P, Interferenz zeigen, falls die Differenz der Retardierungen 7 betragt. Ist
I gleich Null, so ist die Intensitédt in P, durch Addition der Intensitéten I (P)) }Kk’of
L(P!)|K}! ‘2 gegeben. Je grofler I ist, desto mehr weicht die Intensitdat von diesem Wert ab.
Man nennt I' ,wechselseitige Kohdrenzfunktion“ oder , Kreuz-Korrelationsfunktion®.
Wir haben in unseren Beispielen immer vorausgesetzt, dass die laterale Ausdehnung der
Probe klein ist gegeniiber dem Abstand zwischen Probe und Detektor. Damit ist auch die
Differenz A=||P|P,|—| P/’ Ps|| klein im Vergleich zu diesem Abstand. Wenn zusétzlich gilt,
dass die Bandbreite Av des Spektrums der Rontgenstrahlung so klein ist, dass A <> gilt,
so kann in der Gleichung 4.35 die Differenz t'—t"=21(|P{P,|—|P{'P,|) durch Null angenéhert
werden. Man fiihrt daher eine neue Funktion

J(Q,Q") =T(Q,Q"0) (4.37)
ein, der ich im folgenden den Namen , wechselseitige Intensititsfunktion“? gebe. Fallen die
Punkte P] und P zusammen, so ergibt die wechselseitige Intensitéatsfunktion die Intensitét
im Punkt Pj=P/', d.h. I, (P))=J,(P], P]). Es folgt also fiir die Intensitdt im Punkt Ps:

L(P) = J(P, D)
= (P, P)|K']+ (P, P) | K"+ 2R[J\(P], P)] [K'K"|.  (4.38)

und

2In der englischsprachigen Literatur heit diese Funktion ,,mutual intensity“ oder auch , equal-time cohe-
rence function“. Siehe auch [BWB199].
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Um die Intensitét im Punkt P, verursacht durch die Partialwellen von P| und Py, zu er-
halten, reicht zwar die Kenntnis der Intensitédten in P und P nicht aus. Aber andererseits
braucht der genaue zeitliche Verlauf der Felder in P| und P/’ nicht bekannt zu sein, es reicht
bereits die Kenntnis der wechselseitigen Intensitdat. Entsprechendes gilt auch fiir die Inten-
sitat I5(P) im Punkt P», die durch den Beitrag sdmtlicher Punkte der Probenoberfliche
zustande kommt. Mehr dazu in den néchsten Abschnitten.

4.6 Das Theorem von Van Cittert und Zernike

Der Zusammenhang zwischen den Eigenschaften der Rontgenquelle und der wechselseitigen
Intensitatsfunktion in der Probenebene wird beschrieben durch das Theorem von van Cittert
und Zernike. Die raumlich ausgedehnte quasimonochromatische Quelle befinde sich im grofien
Abstand zur Probe. Die laterale Ausdehnung der Quelle und die der Probe seien beide klein
im Vergleich zum Abstand Az zwischen Quelle und Probe aber jeweils grofl im Vergleich
zur mittleren Wellenldnge. Die Phasenunterschiede der Wellenziige verschiedener Elemente
der Quelloberfliche seien statistisch unabhéngig verteilt. Wenn Iy(Fy) die Intensitétsvertei-
lung in der Quelloberflache ist, so folgt nach dem Theorem von van Cittert-Zernike fiir die
wechselseitige Intensitétsfunktion J;(P;, P{’) in der Probenebene [BWB*99]:

Ji(P[,P) = //PO Io(Py) Li(|PoPy|) Li(|PoPYY). (4.39)

L ist der Faktor fiir die Propagation aus dem Abschnitt 4.4 (Gleichung 4.23).

Der Versuchsaufbau bei der Mikroskopie mit harter Rontgenstrahlung sieht so aus, dass
eine quasimonochromatische Rontgenquelle (Undulator eines Synchrotrons) eine im grofien
Abstand angebrachte Probe beleuchtet und die transmittierte Strahlung nach Passieren meh-
rerer refraktiver Rontgenlinsen auf einen zweidimensional ortsauflosenden Detektor gelangt.
Gemessen wird die Intensitétsverteilung auf dem Detektor. Mit dem Theorem von Van Cit-
tert und Zernike kann die wechselseitige Intensitéatsfunktion in der Probenebene ermittelt
werden. Eine Verallgemeinerung dieses Theorems erlaubt die Bestimmung der wechselseiti-
gen Intensitatsfunktion Jo(P’, P”) in einer Fliche Ay hinter einer Fliache A, falls die wech-
selseitige Intensitdtsfunktion Ji(Q’', Q") in der Fliche A; bekannt ist. Es sei vorausgesetzt,
dass das Medium zwischen den beiden Fldchen homogen und dessen Brechungsindex 1 ist.
Dann gilt [BWB*99]

Jo(P', P") = // / Q" 1 (Q, Q") Ki(|QP'l) K (1Q"P"]). (4.40)

Mit den Gleichungen 4.39 und 4.40 ist man in der Lage, die Intensitétsverteilung im Detektor
zu berechnen. Ausgehend von der Intensitéitsfunktion Iy(F,) in der Querschnittsfliche der
Strahlungsquelle, kann man die wechselseitige Intensitéitsfunktion J;(P[, P{’) in der Ebene
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unmittelbar vor der Probe ermitteln. Multiplizieren mit 7T'(P))T™*(P;") ergibt die wechselsei-
tige Intensitéitsfunktion in der Ausgangsebene der Probe. Anschlieend kann die wechselsei-
tige Intensitatsfunktion Jo( Py, Py) in der Ebene der ersten Linse, dann diejenige der zweiten
Linse und so weiter berechnet werden. Am Ende erhélt man die wechselseitige Intensitéts-
funktion in der Detektorebene, womit man insbesondere auch die Intensitétsverteilung der
Detektorebene hat.

4.7 Projektionsabbildung

Bevor ich auf das vergroflernde Abbilden mit Rontgenstrahlung komme, zeige ich zunéchst,
wie der einfachere Fall einer Projektion zu behandeln ist.

Eine ausgedehnte quasimonochromatische Quelle mit grofem Abstand zur Probe beleuchte
die Probe. Hinter der Probe befinde sich ein Detektor. Um die wechselseitige Intensitéts-
funktion Jp(Q', Q") in der Detektorebene zu berechnen, wird zunéichst die wechselseitige
Intensitatsfunktion Jo(P’, P”) hinter der Probenebene kurz nach Passieren der Probe be-
stimmt:

JH(P',P") = //dS I(S) L(|SP'|)L(|SP"|) Tp(P")T5(P"). (4.41)
S ist die Querschnittsfliche und Iy die Intensitétsverteilung der Quelle. Die Transmission

durch die Probe wurde mittels 7p beriicksichtigt. Die wechselseitige Intensitédtsfunktion in
der Detektorebene lautet somit

W(@.Q) = [Ja [Jar" (PP K(PQDE(PQ). (1.42)
A A
A steht fiir die Probenquerschnittsfliche. Zusammenfassen der beiden Gleichungen fiithrt auf
(@, Q") //dS //dP // AP" Iy(S) L(SPL(ISP")
P15 (P") \P'Q NE*(IP"Q")). (4.43)

Mit Hilfe der Gleichung 1(Q) = J(Q, Q) bekommt man schlieBlich die Intensitétsverteilung

in der Detektorebene:
//dS//dP//dP” In(S L(|SP'|)L(|SP"|)

(P15 (P") K(|1P'Ql) K*(IP”Q!) (4.44)

Im Kapitel 6 wird dieser Abschnitt eine Rolle spielen, denn zum Testen des Detektors wurde
eine Probe durch Projektion auf den Detektor abgebildet. Die aufgrund der rdumlichen Aus-
dehnung der Quelle hervorgerufene Verschmierung des Bildes kann mit Hilfe obiger Gleichung
am Computer simuliert und mit der Messung verglichen werden.
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4.8 Das Rontgenmikroskop

Das fiir die VergroBlerung verwendete Mikroskop besteht aus einer Reihe hintereinanderge-
setzter identischer refraktiver Rontgenlinsen. Jede einzelne Rontgenlinse besteht aus einem
Material mit einem Brechungsindex, dessen ¢ moglichst groff und dessen 3 moglichst niedrig
ist. Niedriges (8 gewéhrleistet eine niedrige Absorption in der Linse und hohes ¢ fithrt zu
einer hoheren Brechkraft der Linse. Die Wirkung einer einzelnen Linse auf ein eintreffen-
des Strahlungsfeld duflert sich darin, dass das E-Feld direkt hinter der Linse gegeben ist
durch die Multiplikation des E-Feldes E(z,y) unmittelbar vor der Linse mit der Transmis-
sionsfunktion T7,(x,y) der Linse®. Die Linse besteht aus einem homogenen Material, so dass
der 9-Wert des Brechungsindexes innerhalb der Linse konstant ist. Deshalb wird die laterale
rdumliche Variation von 77, durch die Dicke der Linse in z-Richtung bestimmt. Da ¢ fiir harte
Rontgenstrahlung positiv ist, muss die durch die Linse bewirkte Phasenverschiebung P(z,y)
nach aufien hin zunehmen, damit die Linse fokussierend wirkt*. Somit muss die Linse zum
Fokussieren konkav sein (und zwar parabolisch). Die Transmissionsfunktion einer Einzellinse
lautet

- kR3+d . 2002 w2402 .
YHERY) :{ eXp<1 2 )eXp<_1k5[ 5 +dD eXp<_u[ o +dD Doyt S Rj

0 o 22+ y* > R

Ry gibt die Apertur der Linse an, R ist der Kriimmungsradius der Linsenoberfliche im
Scheitelpunkt des Paraboloids, und d ist der Abstand der beiden Linsenoberflichen entlang
der optischen Achse. In der Gleichung 4.40 fiir die Propagation der wechselseitigen Intensitét
tritt 7" immer in der Kombination T'(z’,y")T(2”,y")* auf. Aus diesem Grund fithrt man
anstelle von 7}, die Funktion 7}, ein [SBGT02]:

Tz, y) = exp(—ik(S%) exp(—u [%—I—d}) . 2 +y? < R? (4.45)
Hey 0 z* +y* > R} '

Es gilt ndmlich ﬁ;(w’,y’)fg(:p”,y”) = Tr(«', ¢TI (z",y"). Die Brennweite einer Einzellinse
betragt 2%. Der Wert fiir ¢ liegt in der Gréfienordnung 107% und Kriimmungsradien liegen bei
R = 200pm. Die Brennweite einer Einzellinse liegt somit bei etwa 100m. Um die Brechkraft
zu erhohen, werden sehr viele Einzellinsen hintereinandergesetzt. Eine solche Linsenanord-
nung wird CRL® genannt.

3Dass die Transmission als eine solche Multiplikation beschrieben werden kann liegt daran, dass die
einzelne Linse sehr diinn ist.

4Fokussierend heift, es gibt einen Punkt (Brennpunkt) hinter der Linse, in dem eine senkrecht auf die
Linse einfallende ebene Welle konstruktive Interferenz zeigt. Diejenigen Amplituden, bei denen zwischen
Linse und Brennpunkt ein grofierer Abstand besteht, haben dadurch eine grofiere Phasenverschiebung. Dies
wird mit der Linse ausgeglichen, indem die erstgenannten Amplituden durch die Transmission eine geringere
Phasenverschiebung innerhalb der Linse erleiden als die anderen.

SCRL steht fiir ,,compound refractive lens“. Eine ausfiihrliche Darstellung des Themas ist in [TiimO00,
LSR*99, LST*99] zu finden.
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Detektor

CRL
Quelle Probe

S Ao A Ay A, Ay As

Abbildung 4.3: Roéntgenmikroskop. Die Probe wird mittels zusammengesetzter parabolischer refraktiver
Rontgenlinsen in die Detektorebene abgebildet. Die Zeichung ist nicht mafistabsgetreu. Die Quelle ist sehr
viel weiter von der Probe entfernt als in der Zeichnung angedeutet. Siehe auch [SBGT02].

Den Gesamtaufbau des Rontgenmikroskops zeigt Abbildung 4.3. Die wechselseitige Inten-
sitatsfunktion Jp(Q', Q") in der Detektorebene kann nun analog zu Abschnitt 4.7 berechnet
werden. Es folgt:

Jp(Q', Q") //dS// ds” //dP// dR’ - //AdP’// dPy Jo(S',S") L(|S'R|)L*(|S"R|)

T (R)Tp (R)) HK (BB DK (LB TL(B) T (B (4.46)

n—1
n=1

S ist die Querschnittsflache und Jy die wechselseitige Intensitétsfunktion der Quelle. Ay
ist die Querschnittsfliche der Probe und .J die wechselseitige Intensitatsfunktion hinter der
Probenebene kurz nach Passieren der Probe. A;...Ay sind die Querschnittsflichen der N
Linsen und .J, ist die wechselseitige Intensitatsfunktion hinter der Linse mit der Nummer n
(n=1...N, N Anzahl der Linsen) kurz nach Durchqueren derselben.



Kapitel 5

Hochauflosende Rontgenkamera

Im Kapitel 3 ,Rontgendetektoren“ habe ich bereits kurz beschrieben, welche Arten von De-
tektoren fiir Rontgenstrahlung zur Verfiigung stehen. Zum zweidimensionalen Abbilden mit
harter Rontgenstrahlung stellte sich ein Detektor, bestehend aus einer CCD-Kamera mit
indirekter Rontgenbestrahlung als besonders geeignet heraus. Die Variante mit Faseroptik
fithrt zu einem kompakten Aufbau des Detektors und zu recht guten Quantenausbeuten.
Im Gegensatz dazu ist die Quantenausbeute bei der Variante mit Linsenoptik wegen der
begrenzten numerischen Apertur des Objektivs schlechter. Geht es aber um besonders ho-
he Ortsauflosung, ist der Einsatz einer vergrofiernden Mikroskopoptik die erste Wahl. Ziel
dieser Diplomarbeit war das Entwickeln eines solchen hochauflosenden Rontgendetektors fiir
vergroflerndes Abbilden mit Rontgenstrahlung. In diesem Kapitel werde ich erldutern, wor-
auf beim Bau einer hochauflésenden Rontgenkamera geachtet werden muss und werde den
Aufbau unserer Rontgenkamera beschreiben.

5.1 Anforderungen an den Detektor

Der zu entwickelnde Detektor soll eine moglichst hohe Ortsauflésung erreichen. Zumindest
sollte er Ortsauflosungen erreichen, wie sie auch vergleichbare Detektoren aufweisen. Die
weltweit zur Zeit im Einsatz befindenden Detektoren haben Auflésungen von 200%1 oder
schlechter. Einige speziell fiir hohe Auflésungen konzipierte Detektoren erreichen auch Werte
iiber 500n11—pm, was jedoch sehr auf Kosten der Detektorquanteneffizienz geht.

Neben einer moglichst hohen Ortsauflosung sollte der Detektor eine gréfftmogliche Detek-
torquanteneffizienz (DQE) besitzen. Die DQE beschreibt den Einfluss des Detektors auf das
Signal-Rauschverhéltnis. Sie ist definiert als das Quadrat des Quotienten aus dem Signal-
Rauschverhéltnis SNR; am Eingang und dem Signal-Rauschverhéltnis SNR; am Ausgang

des Detektors, also

(5.1)

DOE = (SNRl) |

SNR,

1Bei einem Kontrast von 10%.

45
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Ein perfekter Detektor wiirde dem Eingangssignal kein weiteres Rauschen hinzufiigen, die
DQE hétte dann den Wert 1. Ein unbrauchbarer Detektor wiirde unabhéngig vom Eingangs-
signal nur Rauschen liefern, er hétte einen DQE-Wert von Null. Das Eingangssignal eines
Detektors durchlduft mehrere Prozesse, die alle zur Verschlechterung der DQE fithren. Wenn
von jedem Prozess der Verstarkungsfaktor 7; und die Varianz v; des Rauschens bekannt sind,
lasst sich die DQE wie folgt berechnen [KHM™95, Rav98]:

1

R

DQE (5.2)

Dabei sollen die Prozesse so nummeriert sein, dass ein Prozess eine kleinere Nummer be-
kommt, wenn er an fritherer Stelle im System auftritt. Der Verstarkungsfaktor n; kann sehr
unterschiedliche Werte annehmen. Er kann viel kleiner als 1 sein, was zum Beispiel bei der
Absorption in einem sehr diinnen Szintillator der Fall ist. Andererseits kann er auch sehr
grole Werte annehmen, wie die Konversion eines Rontgenphotons in sehr viele Fluores-
zenzphotonen zeigt. Damit der Detektor eine hohe DQE hat, miissen die Verstarkungsfak-
toren hoch und die Varianzen niedrig sein. Die Varianzen sind nicht unabhéngig von den
Verstarkungsfaktoren, sondern werden direkt von ihnen beeinflusst. Fiir sehr grofie und sehr
kleine n-Werte? gilt der Zusammenhang

T (5:3)
Man kann Gleichung 5.2 also schreiben als

1

- 1 1 1 1
+ m + 172 + nin2m3

DQE (5.4)

Anhand dieser Formel sieht man bereits, dass der negative Einfluss eines Prozesses mit sehr
kleinem Verstarkungsfaktor auf die DQE umso schlimmer ist, je weiter vorn er im System
auftritt. Dies gilt insbesondere fiir die Absorption von Rontgenstrahlung im Szintillator.
Weitere wichtige Anforderung an den Detektor sind das fehlerfreie Abbilden durch die ver-
grofernde Optik und die Moglichkeit zur digitalen Verarbeitung der Daten verbunden mit
der Moglichkeit, Online-Auswertungen vorzunehmen.

5.2 Szintillator

Die Aufgabe des Szintillators ist das Konvertieren der eintreffenden Rontgenstrahlung in
sichtbares Licht. Idealerweise geschieht dieses Konvertieren innerhalb einer zum Rontgen-
strahl senkrechten Konvertierungsebene der Dicke Null, wobei die Verteilung der Inten-
sitat I,.(x,y) des Rontgenstrahlungsfeldes dieser Ebene identisch auf die Intensitétsvertei-
lung I (x,y) des sichtbaren Lichtfeldes dieser Ebene iibertragen wird. Um diesen Idealfall

2Tn unserem Detektor treten nur diese beiden Fille auf.
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zu erhalten, miisste ein Photon bei Erreichen der Konvertierungsebene (am Punkt P) mit
einer Wahrscheinlichkeit von 1 absorbiert werden, worauthin der Punkt P der Ausgangs-
punkt einer Anzahl N; an Photonen im sichtbaren Wellenléngenbereich wéire. Wenn das
Rontgenphoton die Energie E, hat und die sichtbaren Photonen die Energie E, so soll-
ten also idealerweise stg—: sichtbare Rontgenphotonen nach der Absorption bei P in der
Konvertierungsebene entstehen. Mit einer Mikroskopoptik konnte man dann diese Konvertie-
rungsebene auf einen CCD-Chip abbilden. Die Ortsauflosung des Detektors wére in diesem
Fall von der numerischen Apertur des Mikroskopobjektivs, der Wellenlénge des Fluoreszenz-
lichts, der Vergroflerung des Mikroskops und der Pixelgréfie des CCD-Chips abhéngig, aber
nicht durch den Szintillator begrenzt. Die Realitdt weicht jedoch von diesem Idealfall ab.
Wenn némlich die Szintillatorschicht aus nur wenigen Atomlagen bestiinde, wiirde nur ein
sehr geringer Bruchteil der eintreffenden Réntgenphotonen absorbiert, der Rest ginge einfach
ungehindert durch den Szintillator hindurch. Die detektierbare Quanteneffizienz DQE wird
wesentlich durch die Absorption beeinflusst. Je schlechter die Absorption, desto schlechter
die DQE. Um eine geniigend hohe Absorption zu erreichen, muss die Szintillatorschicht hin-
reichend dick sein. Selbst Festkorper hoher Kernladungszahlen wie Blei, Uran, Gold oder
Platin haben Eindringtiefen fiir harte Rontgenstahlung (ab 5keV) von einigen Mikrometern.
Bei leichteren Elementen steigt die Einfringtiefe rasch bis auf mehrere hundert Mikrometer.
Szintillatoren mit Dicken unter 1um weisen eine derart niedrige Absorption auf, dass sie
selbst bei Synchrotronstrahlungsquellen mit hoher Brillanz viel zu lange Belichtungszeiten
erfordern wiirden. Die Punkte P im Szintillator, wo die Konvertierung stattfindet, liegen
also nicht in einer beliebig diinnen Ebene, sondern in einer Schicht mit einer Dicke z von
einigen Mikrometern. Diese Mindestdicke fiihrt jedoch unter Umsténden zu einer Reduzie-
rung der Ortsauflosung des Detektors, denn das Mikroskop kann nicht auf sémtliche Ebenen
der Szintillatorschicht scharfgestellt werden. Alle Ebenen der Szintillatorschicht, auf die das
Mikroskop nicht scharfgestellt worden ist, tragen zu einer zusétzlichen Verwaschung des Bil-
des bei. Es muss also ein Kompromiss zwischen hoher Auflésung (diinner Szintillator) und
hoher DQE (dicker Szintillator) gefunden werden. Der Einfluss der Dicke des Szintillators auf
die Ortauflosung des Detektors hdngt von der Schérfentiefe dr der Mikroskopoptik ab, die
ihrerseits von der numerischen Apertur NA des Mikroskopobjektivs abhéngt (dr o< ﬁ)
Bei sehr kleinen numerischen Aperturen ist die Schérfentiefe sehr grof3, so dass die Auflésung
d,.s hauptsichlich beugungsbegrenzt und daher unabhéngig von der Dicke des Szintillators
ist (dyes X NAA) Das bedeutet, dass es keinen Sinn macht, einen sehr diinnen Szintillator zu
verwenden, wenn gleichzeitig ein Objektiv mit kleiner numerischer Apertur verwendet wird.
Andererseits darf bei einem sehr dicken Szintillator das verwendete Objektiv keine zu hohe
numerische Apertur haben, denn aufgrund der niedrigen Schérfentiefe wird die Auflésung
mit zunehmender numerischer Apertur immer schlechter. In Abbildung 5.1 wird dies beispiel-
haft fiir verschiedene Szintillatordicken gezeigt. Daraus wird ersichtlich, dass Szintillator und
Objektiv gut aufeinander abgestimmt sein miissen.

Bei dem eingangs des Abschnitts angesprochenen Idealfall wurde eine weitere Annahme
gemacht, die in der Realitdt nicht zutrifft, und zwar wurde angenommen, dass die Um-
wandlung eines Rontgenphotons in lauter niederenergetischer Photonen (sichtbarer Wel-
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lenldangenbereich) innerhalb eines beliebig kleinen Raumvolumens stattfindet. Aufgrund di-
verser Sekundérprozesse, die zwischen Absorption des Rontgenquants und Emission eines
der Fluoreszenzphotonen stattfinden, kann zwischen dem Ort E. der Absorption und dem
Ort P, der Emission ein gewisser Abstand r bestehen. Die Funktion V(r), die die Wahr-
scheinlichkeit angibt, dass ein Fluoreszenzphoton im Abstand r emittiert wird, kann mittels
Computersimulationen bestimmt werden. In [KRSS98] wurde dies fiir einen mit Cer dotierten
YAG-Einkristall der Dicke 5pum durchgefiihrt.

Abbildung 5.2 zeigt, dass unabhingig von der Energie der Rontgenstrahlung 90% der
Energie in einem Raumbereich deponiert wird, dessen Durchmesser kleiner als 100nm be-
triagt. 99% der Energie wird in einem etwa 800nm grofien Raumbereich deponiert. Die Wahr-
scheinlichkeit, dass ein Fluoreszenzphoton in einem Abstand gréfler als 100nm vom Ort der
Absorption emittiert wird, sollte also 10% betragen und dass der Abstand groer als 800nm
ist, sollte bereits kleiner als 1% sein. Bei dieser Uberlegung wird vorausgesetzt, dass die de-
ponierte Energie proportional zu V (r) ist. In Abbildung 5.2 wurde ein 5um dicker YAG:Ce-
Szintillator betrachtet. Es ist anzunehmen, dass bei anderen einkristallinen Szintillatoren
die Verhiltnisse dhnlich sind. Wenn man 10% Kontrast als Kriterium fiir die Ortsauflosung
nimmt, wird die Ortsauflosung durch den Effekt der verstreuten Energiedeponierung auf
100nm beschriankt. Dieser Wert ist bereits niedriger als die Wellenlénge des Fluoreszenz-
lichts. Um von einem CCD-Chip hinreichend gut detektiert werden zu kénnen, muss das
Fluoreszenzlicht eine Wellenldnge von 400nm bis 800nm haben, so dass die Ortsauflésung
von vornherein nicht besser als einige 100nm sein wird. Der Effekt der verteilten Energiede-
ponierung hat somit keinen wesentlichen Einfluss auf die Ortsauflosung des Detektors.
Weiterhin ist zu beachten, dass nicht die gesamte Energie des absorbierten Rontgenphotons
fiir die Emission von Fluoreszenzlicht verwendet wird. Ein grofler Anteil fithrt lediglich zum
Erwarmen des Szintillators. Es werden also nicht g—: Fluoreszenzphotonen pro absorbiertem
Rontgenquant erzeugt, sondern nur ein Bruchteil nr/sg—:. Der Faktor 7,/ <1 héngt davon
ab, aus welchem Material der Szintillator besteht, von der Dotierung, der Konzentration der
Dotierung und der Rontgenenergie. Fiir groflie DQE-Werte sollte 7, /, nicht zu niedrig sein.
Brauchbare Szintillatoren haben Werte zwischen 1% und 10%.

Herkommliche Rontgendetektoren verwenden meistens einen YAG-Einkristall, der mit
Ce dotiert ist. Der YAG-Kristall absorbiert die Rontgenphotonen, und die Ce-Storstellen
dienen als Farbzentren. YAG:Ce emittiert Fluoreszenzlicht in einem breiten Spektralbereich
zwischen 500nm und 650nm, so dass das Fluoreszenzlicht von einer CCD-Kamera gut de-
tektiert werden kann. Der Nachteil von YAG ist die vergleichsweise hohe Eindringtiefe? fiir
harte Rontgenstrahlung und eine damit verbundene schwache Absorption. Bessere Absorp-
tion erhdlt man mit LAG (Lu3Al;0;5), denn Luthetium hat aufgrund seiner Ordnungzahl
von Z =71 eine deutlich bessere Absorptionwahrscheinlichkeit fiir harte Rontgenstrahlung
als Yttrium, dessen Ordnungszahl Z=39 betrigt (siche Abbildung 5.3). Die Eindringtiefe
ist fiir YAG {iiber weite Energiebereiche um mindestens einen Faktor 10 hoher als fiir LAG.
Gerade bei sehr diinnen Szintillatoren fiir hochste Ortsauflosungen kommt es auf niedri-

3Gemeint ist die Tiefe, bei der die Intensitit auf é abgefallen ist.
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Abbildung 5.1: Theoretisches Auflssungsvermogen (bezogen auf 10% MTF) in Abhéingigkeit der numerischen
Apertur fiir ein lichtoptisches System mit Szintillatoren verschiedener Dicken [SBWT02].

ge Eindringtiefen an, deshalb haben wir nicht YAG, sondern LAG als Szintillatormaterial
verwendet.

Als Dotierelement kommen solche Elemente in Frage, deren Fluoreszenzlinie moglichst
im fiir CCD-Chips empfindlichen Wellenldngenbereich liegt, also sichtbares Licht bis nahes
Infrarot (Siehe Abbildung 5.7). Aulerdem sollte ein moglichst hoher Anteil der Réntgen-
photonenergie in Fluoreszenzlichtenergie umgesetzt werden. Wir haben uns fiir Terbium als
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Abbildung 5.2: Energieverteilung absorbierter Réntgenphotonen. Die Daten beruhen auf einer Montecarlo-
Simulation. Es wurde ein 5um dicker YAG:Ce-Szintillator auf einem 100pm dicken YAG-Substrat zugrunde
gelegt [KRSS98].

Dotierelement entschieden. Das in LAG eindotierte Terbium hat sein Emissionsmaximum
bei einer Wellenldnge von 550nm. Die Quanteneffizienz des von uns verwendeten Kodak-
CCD-Chips betrigt bei dieser Wellenlénge ca. 55%. Die meisten Nebenmaxima liegen bei
Wellenldngen zwischen 350nm und 500nm, also in einem Bereich, fiir den die Quanteneffizi-
enz unseres Kodak-Chips mit Werten zwischen 30% und 45% schon deutlich niedriger als das
Maximum ist. Ein wenig besser séhe es bei Europium als Dotierelement aus. Hier liegen die
beiden Maxima bei 580nm und bei 700nm. Bei 580nm liegt gerade das Maximum der Quan-
teneffizienz des CCD-Chips, welches ca. 68% betrigt. Das andere Emissionsmaximum von
Europium wird vom CCD-Chip mit einer Effizienz von 55% detektiert. Aus diesem Grund
wére es besser gewesen, Eu als Dotierelement anstelle von Tbh zu verwenden. Dies war jedoch
zum Zeitpunkt der Entscheidungsfindung nicht bekannt, so dass unser Detektor zur Zeit mit
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Abbildung 5.3: Eindringtiefe von harter Rontgenstrahlung in YAG und LAG in Abhéngigkeit der Réntgen-
energie. In allen Energiebereichen ist die Eindringtiefe von LAG wesentlich niedriger als bei YAG [Web03a].

a) b)

1 I B o e RS T e — : : _— i

P LRAARESS [ ]
b QE of backside | \* ‘*l”: o ff‘“lls(‘ifn + QE of backside
0.8 | thinned CCD .‘j _\\\1 _‘_L‘n?_m_" ed L 0.8 . thinned CCD
[ N : o . ]
o e \ 2 Yo ;
= ’[ . | \ | N e 1
= 06 | | |\_\ \ | 1 = 0.6 + I
B 1 N \ ‘|r ! E LAG:Eu ]
= | YaG:Ce | [ S 8y s [ | |
y 04 - \ | ! i i 4 & 10w iLa ) || i
= S ! | |I-' = _.I“ I.,—‘\(i:'i'b\‘ E " L° QE of frontside e l 4
s Forol { || : 1 g b illuminated CCD - ] | 1
’ [ ‘ [ ‘ ] . \ - I
02 | | — 0.2 \ - (|
N T | y ] \ [If | 1
H'ﬁ \,f | A .-";} \ "li'. Hul. ] B ‘ltﬁf‘ .
la A { \ ol a i 4 . 1. L \

0 L.‘Ldk‘ﬂi“gﬁ_kbu_. ,|._| '»'J RV A 0 prs iy . Lo Yl N M

350 400 450 500 550 600 650 700 750 350 400 450 500 550 600 650 700 750

wavelength (nm) wavelength (nm)

Abbildung 5.4: Emissionsspektren von LAG:Tb und LAG:Eu. Mit eingezeichnet sind die Kurven der spek-
tralen Empfindlichkeit typischer CCD-Chips [KPH™99].

Szintillatoren ausgestattet ist, die mit Terbium dotiert sind. Bei einer weiteren Bestellung
von Szintillatoren wird daher das Terbium durch Furopium ersetzt werden.

Eine weitere wichtige Eigenschaft eines Szintillators ist sein Abklingverhalten. Nach Abschal-
ten der Bestrahlung des Szintillators mit Rontgenlicht leuchtet der Szintillator noch eine
zeitlang weiter. Je langamer dieses Nachleuchten abklingt, desto problematischer wird das
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Abbildung 5.5: Nachleuchten von a) LAG:Tb und b) LAG:Eu [KPHT99].

kurze Nacheinanderausfithren von Belichtungen. Es stellt sich heraus, dass Europium auch
in dieser Hinsicht besser abschneidet als Terbium. Abbildung 5.5 zeigt das Nachgliithverhal-
ten von LAG:Eu und LAG:Tb bei verschiedenen Belichtungsdauern, einer Réntgenenergie
von 8keV und einer Intensitidt von 10° Snﬁﬁlz. Wihrend der ersten 10 Millisekunden bleibt
die Fluoreszenzintensitat fast unverdndert, aber nach 100ms ist die Amplitude auf 0, 1% der
Ausgangsintensitdt abgefallen, und zwar fiir Belichtungszeiten bis 10 Sekunden. Da die Aus-
lesegeschwindigkeit unserer Kamera Belichtungsintervalle von unter 1s nicht zulésst, fithrt
das Nachglithverhalten des Szintillators in dieser Hinsicht zu keiner Einschrankung. Das
Nachglithen wird zwar fiir langerwerdende Belichtungzeiten immer stéarker, aber gerade bei
Anwendungen mit langen Belichtungszeiten kommt es meistens nicht so sehr auf schnelles
Abklingen an.

Wir hatten die Firma LETI/DOPT* beauftragt, 4 Szintillatoren wachsen lassen, jeweils be-
stehend aus einer 170um dicken LAG-Substratschicht und einer diinnen LAG:Tb-Schicht.
Das Verfahren zur Herstellung der Szintillatoren wird in [KPH99] beschrieben. Die Th-
Konzentration betragt 4%, denn bei diesem Wert ist 7,/ maximal [KPH*99]. Die dotierten
Schichten haben Dicken von 5um, 10um, 20pum und 50pm. Die beiden diinnsten Szintillatoren
sind fiir Anwendungen am Synchrotron vorgesehen, bei denen es um hochste Ortsauflosung
geht. Die beiden dickeren Szintillatoren werden fiir Experimente an der Rontgenréhre verwen-
det. Hier ist der Photonenfluss so niedrig, dass die diinneren Szintillatoren nicht empfindlich
genug sind. Wegen ihrer hoheren Absorption kénnen die beiden dickeren Szintillatoren auch
fiir die Justage an Synchrotrons eingesetzt werden, da sie nur sehr kurz belichtet zu werden
brauchen.

4Laboratoire d’Electronique de Technologie de 'Information, CEA Grenoble.
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5.3 Mikroskop

Das Mikroskop dient dem Abbilden der aktiven Schicht des Szintillators auf den CCD-
Chip. Gebaut wurde es von der Firma Optique Peter®. Das Mikroskop sollte den folgenden
Anforderungen geniigen.

1. Es miissen mehrere geeignete Vergroflerungen einstellbar sein.
2. Der gesamte CCD-Chip (18,1mm mal 27,5mm) soll gleichméaflig ausgeleuchtet sein.
3. Die Abbildung soll verzerrungsfrei sein.

4. Auf dem Weg vom Szintillator zum CCD-Chip sollen moglichst wenig Photonen ver-
lorengehen.

5. Der CCD-Chip muss vor direkter Bestrahlung durch harte Rontgenstrahlung geschiitzt
sein.

6. Auf den CCD-Chip darf ausschliellich das im Szintillator erzeugte Fluoreszenzlicht
treffen (aber kein Streulicht usw.)

Die Pixelgrolie eines CCD-Chips betrdgt mindestens 6um, so dass der Szintillator ver-
groflert abgebildet werden muss, damit Auflésungen im Mikrometerbereich erreicht werden

konnen. Unsere CCD-Kamera hat eine Pixelgréie von dpize; = 9pum. Damit wir Struktu-
ren auf dem Szintillator auflésen kénnen, die nur r,.; = lpum grof§ sind, muss nach dem
Abtasttheorem eine Vergréferung von mindesten V,,,;, = 2d::'—::l = QIQL:: = 18 eingesetzt wer-

den. Mit Faseroptiken ist eine derartige VergrofSerung nicht zu bewerkstelligen, dies schafft
nur ein gutes Lichtmikroskop. Unser Mikroskop besteht aus einem Objektivrevolver, der 3
Objektive gleichzeitig beherbergen kann, einem Umlenkspiegel (Siehe Punkt 5) und einem
Projektiv®. Die fiir das Mikroskop benutzten Objektive sind hochwertige Planapochromate
mit Vergroferungen zwischen 2fach und 20fach (Siehe Tabelle 5.3). Zusammen mit dem 2fach
vergroBernden Projektiv erhalten wir Gesamtvergroflerungen zwischen 4fach und 40fach.

Objektiv NA | Arbeitsabstand [mm] | Gesamtvergrofierung
2x PLAPO | 0,08 6, 20 4
5x UMPLFL | 0,15 20,00 10
10x UPLAPO | 0,40 3,10 20
20x UPLAPO | 0,70 0,65 40

Tabelle 5.1: Liste der fiir die Réntgenkamera zur Verfiigung stehenden Objektive.

Das Scharstellen des Mikroskops geschieht mit einem Schrittmotor, der das Objektiv
entlang der optischen Achse mit ca. 2um Genauigkeit verschieben kann. Da mit zuneh-
mender Vergroflerung die numerische Apertur NA des Objektivs grofler wird, nimmt wegen

>Optique Peter, Ingenierie Optique Mécanique, Lyon.
5Im Gegensatz zu einem Okular erzeugt ein Projektiv ein relles Bild.
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dr ﬁ die Schéarfentiefe dr des Mikroskops ab. Im Experiment hat sich gezeigt, dass die

Scharfentiefe beim 20fach-Objektiv nur wenige Mikrometer betréagt. Verwendet man also den
5 Mikrometer dicken Szintillator, so muss man in der Lage sein, das Objekiv tatsdchlich mi-
krometergenau verfahren zu konnen, um die Szintillatorebene scharfzustellen. Folglich wird
die Genauigkeit des Schrittmotors von 2um zwingend benétigt.

Der Punkt 2 stellt sicher, dass keine wertvolle CCD-Sensorfliche ungenutzt bleibt, dass also
jeder Teil des Chips in gleicher Weise als Detektionsflache verwendet werden kann. Hierfiir
ist der Punkt 3 mindestens genauso wichtig, denn das Ausleuchten des gesamten CCD-Chips
macht nur Sinn, falls auch die Randgebiete verwendet werden konnen, was nur gewéhrleistet
ist, wenn sie das Abbild nicht verzerren. Die fiir das Mikroskop verwendeten Linsensysteme
sind so aufeinander abgestimmt, dass die gesamte Bildfliche gleichzeitig scharf und verzer-
rungsfrei ist.

Punkt 4 ist wichtig fiir ein gutes Signal-Rausch-Verhéltnis. Um einen hohen DQE-Wert zu
erreichen, muss ein moglichst hoher Anteil der Fluoreszenzphotonen den Chip erreichen. Bei
Linsensystemen hat man immer das Problem einer relativ niedrigen numerischen Apertur.
Die Fluoreszenzphotonen werden in den gesamten Raumwinkel von 47 emittiert, aber wegen
der niedrigen numerischen Apertur wird nur ein kleiner Bruchteil von dem Objektiv einge-
fangen. Billige Objektive haben z.T. numerische Aperturen von weniger als 0,05. Es wird also
nur der Bruchteil von %}{fs“’” = 27(1 — cos(#)) ~ 6 - 10~* an Photonen eingesammelt.
Um Forderung 4 zu erfiillen, wurde bei den Objektiven auf eine moglichst hohe numerische
Apertur geachtet. Neben der besseren Photonenausbeute hat dies den weiteren Vorteil, dass
die beugungsbegrenzte Auflosung des Mikroskops besser wird, die ja proportional zum Kehr-
wert der numerischen Apertur des Objektivs ist. Die numerischen Aperturen der Objektive
sind in der Tabelle 5.3 aufgelistet.

Der Forderung 5 wird geniige getan, indem die Fluoreszenzstrahlung mittels eines Spiegels
im rechten Winkel zur Rontgenstrahlrichtung abgelenkt wird. Dabei muss beachtet werden,
dass die Reflektivitit des Spiegels fiir das Fluoreszenzlicht nahezu 1, fiir die harte Ront-
genstrahlung hingegen Null sein muss. Letzteres ist bei einem Einfallwinkel von 45° auto-
matisch erfiillt. Die Reflektivitdt bei Aluminiumoberflichen betrigt zum Beispiel weniger
als 1071, bei anderen Oberfliichen verhélt es sich dhnlich. Spiegeloberflichen mit speziel-
ler Beschichtung haben heutzutage Reflektivitdten fiir sichtbares Licht von nahezu 100%.
Das Hauptproblem beim Spiegel ist weniger die Reflektivitéit als vielmehr die Planaritét.
Es muss gewéhrleistet sein, dass die gesamte Spiegelfliche moglichst wenig von einer idealen
Ebene abweicht, da sonst keine verzerrungsfreie Abbildung zustande kommt. Alternativ zum
einfachen ebenen Spiegel kdmen diverse Prismen in betracht. Diese arbeiten mittels Total-
reflexion, so dass die Reflektivitéit quasi 1 ist. Der Nachteil von Prismen ist die mit der Zeit
auftretende Schwérzung des Prismenmaterials. Da dieses fiir sichtbares Licht durchsichtig
sein muss, kommen Metalle nicht in Frage. Glaser oder Kunststoffe erleiden jedoch mit der
Zeit Strahlenschéden, die zur Abnahme der Durchsichtigkeit fiir sichtbares Licht fithren. Da
die Reflektivitdt ebener Spiegel bei weitem ausreicht und die Reflexionseigenschaften eines
Metallspiegel durch die Bestrahlung mit harter Rontgenstrahlung nicht beeintréachtigt wird,
wurde in unser Mikroskop ein einfacher Spiegel zum Umlenken des Lichtstrahls eingebaut.
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Um zu verhindern, dass Umgebungsstreulicht auf den CCD-Chip trifft, sind der CCD-Chip,
der Szintillator und die gesamte Mikroskopoptik innerhalb eines lichtdichten Gehauses un-
tergebracht. Die zu messende Rontgenstrahlung kann durch eine diinne Aluminiumfolie in
das Innere gelangen. Nur ein Bruchteil des im Szintillator entstehenden Fluoreszenzlichts
wird von der Apertur des Objktivs direkt eingefangen, der Rest gelangt an das Gehéuse
des Szintillatorhalters und an die Aluminiumfolie des Eintrittslochs. Dort darf dieses Licht
nicht reflektiert, sondern muss méglichst vollstdndig absorbiert werden, da ansonsten storen-
de Reflexe entstehen. Daher muss die Innenseite der Aluminiumfolie wie auch das gesamte
restliche Innere des Gehé&uses geschwérzt sein.

5.4 CCD-Kamera

Die fiir den Rontgendetektor verwendete CCD-Kamera wurde von der Firma DTA in Pisa
gebaut und tragt die Bezeichnung ,,Chroma C3“. Der CCD-Chip von Kodak (KAF6003E)
besitzt 3072 mal 2048 Pixel bei einer Pixelgrofile von 9um. Die sensitive Fliche des Chips
betragt 27, 5mm mal 18, Imm. Mit den zur Verfiigung stehenden Objektiven erreichen wir
somit Detektionsflichen im Szintillator zwischen 680um mal 450um (20fach-Objektiv) und
6,8mm mal 4,5mm (2fach-Objektiv). Die Pixelgrofle auf dem Szintillator liegt zwischen
225nm (20fach-Objektiv) und 2, 25um (2fach-Objektiv). Der CCD-Chip hat eine Giite vom
Grad 1, das heif3t, es gibt nur sehr wenige defekte Pixel, keine defekten Cluster und auch kei-
ne defekten Pixelreihen”. Um eine bestmdgliche Dynamik zu haben, wurde bei der Wahl der
Kamera auf eine hohe Elektronenkapazitét, ein niedriges Dunkelrauschen und ein niedriges
Ausleserauschen geachtet. Die Elektronenkapazitéit gibt an, wie viele Elektronen pro Pixel
gesammelt werden konnen, ohne dass es zu Sittigung oder Uberlauf kommt. Typische Werte
sind 10* bis 10° Elektronen pro Pixel. Unsere Kamera hat eine Elektronenkapazitit von 10°
Elektronen je Pixel. Um den Dunkelstrom zu minimieren, kann die Kamera gekiihlt werden.
Bei voller Kiihlleistung wird ein Temperaturunterschied zur Umgebung von 40K erreicht. Der
Hersteller gibt an, dass bei einer CCD-Temperatur von -25 Grad Celsius ein Dunkelrauschen
von nur 0,2 Elektronen je Pixel und Sekunde auftritt. Das Ausleserauschen ist abhéngig
von der Auslesegeschwindigkeit. Je nach Bedarf lisst sich eine Auslesegeschwindigkeit zwi-
schen 40@ und maximal 2, 5@ einstellen. Je nach Anwendung muss ein Kompromiss
zwischen schnellem Auslesen (aber hohem Rauschen) und niedrigem Ausleserauschen (lang-
sames Auslesen) gefunden werden. Bei einer Auslesegeschwindigkeit von 1, 5@ garantiert
der Hersteller, dass die Standardabweichung des Ausleserauschens kleiner als 20 Elektronen
betrigt. Bei einer Elektronenkapazitit von 10° Elektronen bedeutet dies bei sehr kurzen
Belichtungszeiten einen dynamischen Bereich von iiber 12bit. Diese 12bit gehen durch den
A /D-Wandeln nicht verloren, denn der A /D-Konverter ist fiir 14bit ausgelegt. Mit dem inte-
grierten Shutter konnen Belichtungszeiten von 10ms oder héher vorgenommen werden. Ein
schnellerer Shutter wére fiir unsere Zwecke nicht sinnvoll, denn der Réntgenphotonenfluss ist

"Gilt bei Auslieferung des CCD-Chips. Mit zunehmender Lebensdauer des Chips kénnen durchaus noch
mehr Pixel zu schaden kommen.
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in der Regel selbst am Synchrotron am ESRF so niedrig, dass die Belichtungszeiten in der
GroBlenordnung von 1s und hoher liegen. Aus diesem Grund war es ja auch wichtig, einen
moglichst niedrigen Dunkelstrom zu haben; bei sehr kurzen Belichtungszeiten wére dieser
schliellich vernachléassigbar.

Die Kamera gestattet das Zusammenfassen von mehreren Pixeln zu einer neuen Pixeleinheit,
Binning genannt. Durch das Binning verliert man an zwar an Pixel-Auflésung, aber dafiir
geht das Auslesen eines kompletten Bildes schneller vonstatten. Da die Elektronenkapazitit
eines Pixels im gebinnten Fall um ein Vielfaches grofler ist als beim ungebinnten Fall, be-
steht die Moglichkeit festzulegen, wie viele Elektronen einer digitalen Einheit entsprechen
sollen. Somit bekommt man die Moglichkeit, je nach Situation den dynamischen Bereich zu
optimieren.

Die Bilder der Kamera werden iiber ein FDL-PCI-Kabel an einen PC geschickt, mit dem
sie digital verarbeitet und gespeichert werden konnen. Dieselbe Schnittstelle dient auch zur
Steuerung der Kamera. Eine Funktionen-Bibliothek gestattet das Integrieren der Kamera-
steuerung in bereits vorhandene Steuerungsprogramme.

Die Kurve in Abbildung 5.7 zeigt die spektrale Quanteneffizienz des CCD-Chips.
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Abbildung 5.6: Die Gegenstandsebene des Szintillators wird mittels Objektiv, Umlenkspiegel und Projektiv

auf den CCD-Chip abgebildet.



o8 5.4. CCD-KAMERA

0.7

g

0.6

\\\.
j_/r‘”"

B
]

0.4

0.3

Quanteneffizienz
—

<

0; N

400 500 600 700 800 900 1000 1100
Wellenlange [nm]

Abbildung 5.7: CCD-Chip ,,Kodak KAF 6003E“. Die Quanteneffizienz des Chips in Abhéngigkeit der Wel-
lenlidnge [Web03b].
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Abbildung 5.8: Das Foto zeigt die Rontgenkamera im Einsatz bei einem Experiment an einer Mikrofokusrohre.
Mit der Kamera wurde der Fokus vermessen, der von einem doppeltgekriimmten Kristall erzeugt wurde.
Aufgrund der niedrigen Brillanz konnte hierbei nur der dickste Szintillator (50um) eingesetzt werden.
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Abbildung 5.9: Wie Abbildung 5.8, jetzt aber aus einer anderen Blickrichtung.



Kapitel 6

Charakterisierung des Detektors

Um den Rontgendetektor zu testen, wurde dieser an einer Synchrotronstrahlungsquelle auf-
gebaut. Es wurden Testobjekte in Absorptionskontrast projektiv ohne Rontgenoptiken abge-
bildet. Herausgefunden werden sollte, ob Ortsauflésungen im Mikrometer- oder gar Submi-
krometerbereich erreicht werden konnen. Fiir das gesamte Experiment stand nur die Dauer
einer Nacht zur Verfiigung, so dass nur eine begrenzte Zahl an experimentellen Methoden
zur Bestimmung der Auflosung des Detektors angewendet werden konnte. Das Experiment
wurde von Herrn Dr. Schroer und mir an der Beamline E2 des HASYLAB in Hamburg
durchgefiihrt.

6.1 Versuchsaufbau

Als Rontgenquelle diente ein Ablenkmagnet am Hamburger HASYLAB. In [Web03c¢] wird ei-
ne vertikale Quellgréfie von ungeféhr 1,3mm FWHM und eine horizontale Gréfie von 3,0mm
FWHM angegeben. Ein Si(III)-Monochromator filterte aus dem Strahl eine Energie von
11keV heraus. In einem Abstand von 35m zur Quelle wurde die Probe montiert. Unmittel-
bar hinter der Probe befand sich der Detektor. Der Abstand zwischen Probe und Szintillator
betrug zwischen 4mm und 8mm. Als Proben dienten ein 2000mesh aus Nickel !, ein Gold-
streifenmuster sowie ein aufgebrochener Mikroprozessor.
Das Nickelgitter bestand aus einer 4,8um dicken ebenen Nickelschicht, in der sich auf einem
quadratischen Punktgitter kleine quadratische Locher befanden. Der Punktgitterabstand be-
trug 12,7um und die Quadrate hatten Kantenldngen von 8,5um. Die Gitterstege hatten eine
Breite von 12,7um —8,5um = 4,2um. Die Geometrie des 2000er Gitters wurde mit einem
Elektronenmikroskop iiberpriift (Abbildung 6.1).

Das Goldstreifenmuster bestand aus einer Reihe von parallelen Goldstreifen, die sich
auf einem 305um dicken Si-Substrat befanden. Die Goldstreifen hatten eine Breite von
(1,24 0,1)pm, und der Abstand zwischen zwei Goldstreifen lag im Bereich zwischen 0,2um

12000mesh bedeutet, dass 2000 Perioden des Gitters eine Linge von einem Zoll einnehmen, d.h. es liegt
eine Wellenzahl von 78,7 Linienpaare pro Millimeter vor (k =~ SOHII—pm). Die Periodenlénge betragt dann circa
12, 7pum.
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Abbildung 6.2: REM-Aufnahme der Goldstreifen. a) Blick von oben. b) Blick von der Seite mit einem
Neigungswinkel von 20°.

und 1,5um. Dieser grole Schwankungsbereich hatte zur Folge, dass die Periodenlédnge lokal
stark varierte. Uber die gesamte Probe hatte die Periodenléinge einen Durchschnittswert von
1,95um. Die Goldstreifen hatten eine Dicke von (2,740,2)um. Eine elektronenmikroskopische
Aufnahme der Goldstreifenprobe ist in Abbildung 6.2 zu sehen.

Uber den Mikroprozessor ist bekannt, dass sich in seinem Innern Strukturen der Gréfie
bis runter zu einigen Hundert Nanometern befanden. Der Absorptionskontrast wird hierbei
vornehmlich von Wolfram hervorgerufen.

Bei dem Experiment in Hamburg haben wir nur die beiden diinnsten Szintillatoren (5um

und 10pm) verwendet, bei den Objektiven kamen die 3 am stérksten vergrofienden zum
Einsatz (bfach, 10fach und 20fach).
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Abbildung 6.3: Flachfeldbild der Quelle am HASYLAB. Es sind deutliche Intensitdtsschwankungen zu er-
kennen.

6.2 Auswertung

Zunéchst sei erwahnt, dass zu sdmtlichen Aufnahmen zuséitzlich Dunkel- und Flachfeldbil-
der aufgenommen wurden. Dunkelbilder sind Bilder, die bei geschlossenem Kamera-Shutter
aufgenommen werden. Im Idealfall sollte das Dunkelbild ein konstantes Nullfeld liefern. Auf-
grund des thermischen Rauschens (Dunkelstrom), des Ausleserauschens und sonstiger un-
erwiinschter Effekte gibt es aber selbst bei einem Dunkelbild eine gewisse Zihlrate in jedem
Pixel. Diese Dunkelfehler treten auch bei den Originalbildern mit getffnetem Shutter auf.
Durch Abziehen des Dunkelbildes vom Originalbild trigt man diesen Dunkelfehlern Rech-
nung. Der Dunkelstrom héngt von der Belichtungszeit und der Temperatur des CCD-Chips
ab, das Ausleserauschen von der Auslesegeschwindigkeit. Immer dann, wenn diese Parame-
ter gedndert werden, muss ein neues Dunkelbild aufgenommen werden. Um sicherzugehen,
dass uns immer ein aktuelles Dunkelbild vorliegt, haben wir vor jeder Aufnahme ein neues
Dunkelbild gemacht?.

Flachfeldbilder sind Bilder mit getffnetem Shutter aber ohne Probe, d.h. man misst die
Intensitétsverteilung der Quelle. Wir interessieren uns im Experiment fiir die relative Inten-
sitdtsabnahme aufgrund der Absorption in der Probe, nicht aber fiir die absolute Intensitét
am Ort des Detektors. Wenn Iy(z,y) die Intensitdt am Ort des Detektors ohne Probe und
I(z,y) die Intensitidt am Detektor mit Probe sind, so will man den Quotienten i(z,y) = IIO((ij;))
wissen. Daher muss eine sogenannte Flachfeldkorrektur durchgefiihrt werden, bei der man
das dunkelkorrigierte Bild mit Probe durch das dunkelkorrigierte Flachfeldbild dividiert. Bei

2Bei den automatisierten Scans zum Scharfstellen haben wir pro Scan nur ein Dunkelbild aufgenommen.
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idealer Quelle sollte das Flachfeldbild eine iiber das gesamte Bild gleichméflige Zahlrate lie-
fern, d.h. Iy(z,y) = const. In diesem Fall wiren I(x,y) und i(z,y) proportional, auf eine
Flachbildkorrektur konnte verzichtet werden. In Wirklichkeit gibt es aber eine rdumlich nicht
konstante Intensitéitsverteilung. Abgesehen von statistischen Schwankungen treten sytema-
tische Abweichungen von einer konstanten Intensitdtsverteilung auf, die bei Synchrotron-
strahlungsquellen in erster Linie durch Monochromatoren oder andere optische Instrumente
verursacht werden. Daher kann auf eine Flachbildkorrektur in der Regel nicht verzichtet wer-
den. Da die Intensitit der Quelle zeitlich variiert® miissen in geeigneten Zeitabstéinden neue
Flachfeldbilder aufgenommen werden. Die Abbildung 6.3 zeigt ein Flachfeldbild der Quelle
in Hamburg, welches wiahrend des hier beschriebenen Experiments aufgenommen wurde. Die
rechteckige Geometrie der beleuchteten Flache wird durch Blenden bewirkt.

6.3 Nickel-Gitter

Im ersten Teil des Experiments wurden Aufnahmen von dem 2000mesh mit den drei oben
genannten Objektiven (5fach, 10fach, 20fach) gemacht, wobei wir den 10um-Szintillator be-
nutzten. Die Abbildungen 6.5 bis 6.10 zeigen die Transmissionsbilder als Graustufenbilder
nach einer Belichtungszeit von 60 Sekunden. Anhand dieser Bilder wird bereits deutlich, dass
samtliche wesentlichen Strukturen des Gitters bei allen Vergroflerungen sehr gut aufgelost
werden. Zu sehen sind die Stege der Breite 8,5um und die Ni-freien Quadrate mit der Kan-
tenldnge 4,2um. Es fallt auf, dass die Stege in horizontaler Richtung stiarker verwaschen sind
als in vertikaler Richtung. Dies lésst sich erkldren durch die unterschiedliche Gréfle der Quel-
le in horizontaler und vertikaler Richtung. Die Verzerrungen in den Ecken der Kreuzungen
der Stege kommen dadurch zustande, dass die Gitterstege nicht waagerecht bzw. senkrecht
verlaufen (sieche Abschnitt 6.6).

Durch Ausmessen der Periodenlénge erhélt man fiir die verschiedenen Vergréferungen
die in Tabelle 6.3 angegebenen Werte.* Wenn die Gitterperiode tatsiichlich 12,7um betriige,
kéamen die in Tabelle 6.3 verzeichneten Vergroflerungen heraus.

Die Abweichungen der gemessenen Periodenldnge von der nominellen Periodenlénge von
12,7pum konnen erklért werden durch ein ungenaues Gitter oder ein Projektiv, dessen Ver-
grofferung nicht 2fach sondern 2,03fach ist. Um die tatséchliche Vergréferung des Mikroskops
genau zu bestimmen, brauchte man Teststrukturen, bei denen man die absoluten Langenma-
Be und die zugehorigen Fehler genau kennt. Solche Testobjekte standen uns fiir die Messzeit

3Wihrend der Zeit zwischen zwei aufeinanderfolgender Elektroneninjektionen in den Speicherring fillt
der Stromfluss im Speicherring kontinuierlich ab, womit auch eine Abnahme der Intensitét der Synchrotron-
strahlung verbunden ist.

4Die Periodenlinge wurde wie folgt bestimmt: Auf der Aufnahme wurden zwei Kreuzungsmittelpunkte
herausgesucht, die auf denselben vertikalen Gitterstegen lagen. Der Abstand s dieser beiden Punkte war
dann ein ganzzahliges Vielfaches n der Priodenlédnge a, also a = 2 und Aa = %. Dies wurde N mal an
verschiedensten Punktpaaren durchgefiihrt. Der Mittelwert kann dann als die im Experiment gemessene

Periodenlénge angesehen werden. Als Fehlermafl diente die Standardabweichung.
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Objektiv | Periodenlidnge [pm] | Fehler [pm]
bfach 12,87 0,06
10fach 12,92 0,05
20fach 12,87 0,04

Tabelle 6.1: Die gemessenen Periodenléngen des Gitters bei den 3 verschiedenen Objektiven.

Objektiv | Gesamtvergrofl. | Projektivvergrofl. | Fehler der Projektivvergrof.
Sfach 10,13 2,036 0,009
10fach 20,34 2,034 0,008
20fach 40,54 2,027 0,006

Tabelle 6.2: Experimentell ermittelte Projektivvergroferung anhand der in Tabelle 6.3 angegebenen Werte
fiir die gemessene Periodenlidnge des Gitters.

in Hamburg nicht zur Verfiigung. Die elektronenmikroskopischen Aufnahmen des Gitters er-
lauben zwar eine grobe Uberpriifung der Geometrie des Gitters, aber die dabei auftretenden
Ungenauigkeiten sind grofler als die in der Tabelle 6.3 angegebenen Fehler. Fiir die folgende
Auswertung nehme ich daher fiir die Gesamtvergroflerung an, dass diese jeweils den nomi-
nellen Werten von 10fach, 20fach und 40fach entspricht.

Um die Modulation zu bestimmen, berechne ich zunéchst den zu erwartenden Kontrast
des 2000er-Gitters. Mit einem Elektronenmikroskop wurde die Dicke des Gitters gemes-
sen. Es ergab sich eine Dicke von d = (4,8 £ 0,2)um. Die Rontgenenergie betrug F =
(11,00 £ 0,05)keV, d.h. die Eindringtiefe lag bei I = (6,9 £ 0, 08)um (Daten aus [Web03a]).
Der Strahl traf nahezu senkrecht auf das Gitter, Verluste durch Reflexion sind somit ver-
nachléssigbar. Die Transmission durch die Gitterstege ist dann durch

TP = exp(—pud) = exp(—‘f) (6.1)

gegeben (Abschnitt 4.1). Mit den Fehlern Ad fiir die Dicke des Gitters und Al fiir die

Eindringtiefe folgt fiir |T)? ein Fehler von

TP
ad

o
ol

A|T|? :'

Ad+’

d ¢« (Ad Al

Es ist also eine Transmission von |T']? = (49,941, 8)% zu erwarten. Der Kontrast ist definiert
als / /

max — Imin 6.3
Ima:r + Im'm ( )

Mit Ippae = I und I, = Io|T)? folgt fiir den zu erwartenden Kontrast

0:

_1-TP

Ch=_——"1
T 14T
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Abbildung 6.4: Linienprofil des 2000er Ni-Gitters mit 20fach-Objektiv

mit einer Ungenauigkeit von

oC

2A|T|?
a‘T|2 ’T’Q | ’

=—— (6.5)
(1+T[2)*

Einsetzen liefert Cy = (33,4 £ 1,6)%. Die Modulation M ist der Quotient aus gemessenem

Kontrast und zu erwartendem Kontrast, d.h.

AC@Z‘

C'Det
M = =Det 6.6
Co (6.6)
und oM oM AC AC,\ C
AM = A | AC = [ 2 L) = .
OC per Cper + 'aco Co (CDet + CO) Co (6.7)

Die gemessenen Kontraste habe ich mittels vertikaler Linienprofile ermittelt (Abbildung
6.4). Dazu habe ich eine Stichprobe von Minima und Maxima der Linienprofile genommen
und Mittelwerte berechnet. Die dabei auftretenden Standardabweichungen dienten als Feh-
lermaf. Die folgende Tabelle 6.3 listet die Ergebnisse der Messung auf.

Objektiv | Cper [%] | AC e [%] | Co [%] | AC, [%] | M [%] | AM [%]
5fach 20,0 0,3 33,4 1,6 59,9 5.3
10fach 30,8 1,4 33,4 1,6 92,2 8,6
20fach 33,0 1,2 33,4 1,6 98,8 8,3

Tabelle 6.3: Gemessene Kontraste und Modulationen der Transmissionsbilder des Ni-Gitters.

Mit der vorletzten Spalte dieser Tabelle haben wir den Wert der Modulations-Transfer-
Funktion an der Stelle k%SOIrll—pm (siche Fufinote 1) fiir die einzelnen Objektive bei Einsatz
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des 10pum-Szintillators gegeben. Beim 5fach-Objektiv ist bereits ein deutlicher Verlust an
Kontrast zu erkennen, aber mit den beiden stirksten Objektiven werden mit iiber 90%
sehr gute Modulationswerte erreicht. Der néchste Versuchsteil erlaubt das Bestimmen der
Modulations-Transfer-Funktion an der Stelle k:250;1—pm, allerdings nur bei Verwendung des

20fach-Objektivs.
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Abbildung 6.6: Transmissionsbild des Ni-Gitters, 5fach-Objektiv, Ausschnitt ( 192um x 96um ).
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Abbildung 6.8: Transmissionsbild des Ni-Gitters, 10fach-Objektiv, Ausschnitt ( 96um x 48um ).
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Abbildung 6.10: Transmissionsbild des Ni-Gitter, 20fach-Objektiv, Ausschnitt ( 48um x 24um ).
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6.4 Goldstreifen

Die Goldstreifen wurden sowohl mit dem 10um dicken Szintillator als auch mit dem 5um
dicken Szintillator abgebildet, und zwar bei Verwendung des stérksten Objektivs (20fach).
Die Belichtungszeit betrug 300 Sekunden. Der Unterschied zwischen der horizontalen und
der vertikalen Verschmierung beim 2000mesh war so deutlich, dass es fiir den vorliegenden
Teil des Versuches unbedingt notwendig war, die Goldstreifen horizontal auszurichten, da-
mit die stirkere Verwaschung nicht senkrecht zu den Streifen gerichtet ist, sondern entlang
den Streifen. Die Transmissionsbilder (Abbildungen 6.11 und 6.12) zeigen, dass die 2um-
Periodenstruktur mit beiden Szintillatoren sehr gut aufgelost und ein guter Kontrast erzielt
wird. Zum genauen Messen des Kontrasts habe ich vertikale Linienprofile vermessen (Ab-
bildung 6.13). Beim 10um dicken Szintillator kommt ein durchschnittlicher Kontrast von
Click=(10,7 £ 0, 3)% heraus und beim 5um dicken Szintillator ergibt sich ein Konstrast von
Cainn=(10,3 £ 0,3)%.> Wie schon beim Ni-Gitter habe ich auch hier die Kontraste durch
Berechnen von Mittelwerten geeigneter Stichproben benachbarter Maxima und Minima be-
stimmt und die dabei auftretende Standardabweichung als Fehlermaf§ herangezogen.

Umittelbar hinter der Probe ist der Absorptionskontrast aufgrund der teilweisen Trans-
parenz der Goldschicht fiir 11keV-Photonen kleiner als 100%. Die Rontgenenergie betrug
E=(11,00 £ 0,05)keV, so dass fiir die Eindringtiefe in Gold folgt: I=(5,73 £ 0,07)um (Daten
aus [Web03a]). Die Goldschicht hatte eine Dicke von d=(2,0 £ 0,2)um. Mit den Gleichungen
(6.1) und (6.2) folgt also fiir die Transparenz | T'|?=(70,5+2,8)%. Man erwartet demnach einen

Absorptionskontrast von Cozifmz:U,S% mit einer Ungenauigkeit von ACoz%:lﬁ%

(sieche Gleichungen 6.3 bis 6.5). Bezogen auf diesen Wert erhilt man eine Modulation des

Detektors von Mdick:Cg—?:()ﬁlS (10um Szintillator) und Mdﬁnnzctgonn:()7595 (5um Szintil-

lator). In Tabelle 6.4 sind diese Werte noch einmal zusammengefasst.

Szintillator | Cper [%] | ACpe [%] | Co [%] | AC, [%] | M [%] | AM [%]
10pm 10,7 0,3 17,3 1,9 61,8 85
Bum 10,3 0,3 17,3 1,9 59,5 8,3

Tabelle 6.4: Gemessene Kontraste und Modulationen der Transmissionsbilder der Goldstreifen.

Die Modulations-Transfer-Funktion (MTF) hat also fiir beide Szintillatoren an der Stelle
500-2- (2ym Periodenlinge) einen Wert von 60%. Der Einsatz des 5um-Szintillators lohnt
sich somit zum Abbilden von Strukturen ab 2um Grofle nicht wirklich. Angesichts der besse-
ren Detektorquanteneffizienz empfiehlt sich daher die Verwendung des dickeren Szintillators.
Ob der diinnere Szintillator dem dickeren bei kleineren Strukturen iiberlegen ist, muss sich
erst noch erweisen.

®Diese Werte wurden wie folgt ermittelt: Von 11 &quidistanten vertikalen Linienprofilen wurde der Mit-
telwert des Kontrasts berechnet, indem die Mittelwerte Vi, und Vi s der Maxima und Minima be-

V’”“"i_v"”””f. Der Mittelwert dieser 11 Werte C; ergab Cyicr, bzw. Chinn. (Index

stimmt wurden: C; = et et

ie{0,---,10}.)
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Die spektrale Leistungsdichte® (Abbildung 6.14) zeigt an der Stelle 2,08uum einen steilen
Peak, ebenso an der Stelle 1,04um. Dieser Peak bei 1,04um deutet an, dass der Detektor
vielleicht auch Strukturen von 1um oder kleiner aufzulésen imstande ist. Zum Nachweis, dass
tatséchlich Strukturen um 1pm aufgelost werden konnen, bedarf es jedoch einer Probe, von
der bekannt ist, dass sie derart kleine Strukturen aufweist. Der aufgebrochene Mikroprozessor
im néchsten Versuchsteil ist eine solche Probe.

5Die spektrale Leistungsdichte eines zweidimensionalen skalaren Feldes (z.B. eines Transmissionsbildes)
ergibt sich aus der zweidimensionalen Fouriertransformation des Feldes durch zirkulare Integration der Be-
tragsquadrate im Fourier-Raum. Die spektrale Leistungsdichte S(k) ist ein Maf fiir den Anteil der Raum-
frequenz k im skalaren Feld.
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Abbildung 6.11: Goldstreifen mit dem 10um-Szintillator aufgenommen (100pm x 100um).

Abbildung 6.12: Goldstreifen mit dem 5um-Szintillator aufgenommen ( 100pm x 100um ).
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Abbildung 6.13: Vertikales Linienprofil der Goldstreifen (10um Szintilllator, 20fach Objektiv).
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Abbildung 6.14: Spektrale Leistungsdichte der Goldstreifen (10um-Szintillator, 20fach Objektiv). Neben dem
stark ausgeprégten Peak bei 2,08uum ist auch noch bei 1,04um eine kleine Spitze zu erkennen.
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6.5 Mikroprozessor

Der Mikroprozessor wurde mit dem 5um-Szintillator und dem 20fach-Objektiv aufgenom-
men. Die Belichtungszeit betrug 360 Sekunden. Die Abbildung 6.18 zeigt ein Transmissions-
bild des Mikroprozessors. Auf diesem Bild sind Strukturen mit Periodenldngen von ca. 4,5um
zu erkennen. Dieser Wert macht sich auch im Diagramm 6.16 der spektralen Leistungsdichte
durch einen Peak bei 27“:4,4um bemerkbar. Der entscheidende Punkt bei diesem Teil des
Experiments ist aber ein anderer. Und zwar wird in [VSST00] eine Methode zur Bestimmumg
des Aufléesungsvermogens eines Mikroskops vorgestellt, die fiir unsere Rontgenkamera an-
gewendet werden kann. Laut [VSST00] ist die Grenze r,., der Ortsauflosung eines Detektors
gegeben durch diejenige Raumfrequenz k,.s, bei der die Kurve der spektralen Leistungs-
dichte nicht mehr konstant bleibt, sondern steil ansteigt. Wenn némlich ein Bild nur aus
weilem Rauschen besteht, d&uflert sich dies dahingehend, dass die spektrale Leistungsdichte
fiir alle Raumfrequenzen den gleichen Wert hat. Periodische Strukturen in einem Bild mit
Raumfrequenz k sorgen dafiir, dass die spektrale Leistungsdichte an der Stelle 2?” einen aus
dem weilen Rauschen hinausragenden Peak aufweist. Hat man ein Bild vorliegen, welches
Strukturen in sehr vielen verschiedenen Groflienskalen enthélt, so wird die spektrale Leis-
tungsdichte nicht nur an einer bestimmten Stelle einen Peak aufweisen, sondern iiber einen
weiten Bereich des Spektrum Werte haben, die signifikant gréfler sind als die des weiflen
Rauschens. Unterhalb der Auflésungsgrenze des Detektors kénnen keine echten Strukturen
im Bild vorkommen, so dass fiir Raumfrequenzen, die gréfler als % sind, nur noch das
weiBe Rauschen zum Spektrum beitrigt. Somit ist die Kurve im Diagramm der Leistungs-
dichte fir 27” < Tpes Konstant. Der in Hamburg benutzte Mikroprozessor enthélt sehr viele
kontrastgebende Strukturen, deren Groflen von ungefdhr 100nm bis in den Mikrometerbe-
reich variieren. Daher ist das in Abbildung 6.17 gezeigte Diagramm tatséchlich geeignet, die
Auflosungsgrenze des Detektors auf die beschriebene Weise zu bestimmen. Der Knick tritt
im Diagramm an der Stelle % = (0,7 £ 0,1)um auf, so dass zu recht behauptet werden
kann, dass das Auflosungsvermogen des Detektors auf jeden Fall im Submikrometerbereich

liegt.

Als der 3. Versuchsteil mit dem Mikroprozessor durchgefithrt wurde, war seit dem Ein-
schalten der CCD-Kamera bereits eine Zeit von iiber 10 Stunden vergangen. Wihrend dieser
gesamten Zeit wurde der CCD-Chip durch Kiihlung auf eine Temperatur von —25°C gehal-
ten. So blieb es nicht aus, dass sich auf dem CCD-Chip langsam kleine Eiskristalle bildeten.
Anhand der Flachfeldbilder konnte man das langsame Fortschreiten der Eisbildung beobach-
ten. Die ersten Eiskristalle fanden wir nach etwa 5 Stunden an den vier Ecken des CCD-Chips.
Im Laufe der Zeit breitete sich die Eisschicht von den Ecken entlang des Randes aus. Nach 10
Stunden war die Eisschicht am Rand bereits ca. 100 Pixel breit (fast ein Millimeter). Indem in
regelméfBigen Abstéinden neue Flachfeldbilder aufgenommen wurden, konnte der Einfluss der
Eisbildung auf die Ergebnisse mittels Flachfeldlorrektur eliminiert werden. Ohne Flachfeld-
korrektur hitte die Bestimmung des Auflosungsvermoégens des Detektors nach der in diesem
Unterabschnitt beschriebenen Methode mit Sicherheit zu falschen Ergebnissen gefiihrt, denn
sie stellen ja keine aufzulosenden Details in der Rontgenstrahlintensitétsverteilung im Szin-
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Abbildung 6.15: Mikroprozessor aufgenommen mit dem 5um-Szintillator und dem 20fach-Objektiv.

tillator dar. Trotzdem koénnte die Eisbildung fiir zukiinftige Experimente hinderlich sein. Die
von der Eisbildung betroffenen Regionen auf dem Chip wiirden entweder gar keine Informa-
tion mehr liefern konnen oder bestenfalls erheblich an Dynamik verlieren. Aus diesem Grund
muss ein Mittel gefunden werden, die Eisbildung zu verhindern. Den CCD-Chip bei héheren
Temperaturen zu betreiben kommt wegen der exponentielen Abhéngigkeit des Dunkelstro-
mes von der Temperatur nicht in Frage. Eine Losung des Problems konnte sein, das Innere
der CCD-Kamera wihrend des Betriebes standig mit Stickstoff zu durchfluten.
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Abbildung 6.16: Spektrale Leistungsdichte des Mikroprozessors. Der Peak bei 4,41 gehort zu der periodischen
Struktur, die in Abbildung 6.18 rechts oben zu erkennen ist.

S(r) (w.E.)

100

9+ —
.

[ | [ [ |
0 1 2 3 4
r=2wk (um)

Abbildung 6.17: Spektrale Leistungsdichte des Mikroprozessors in der Nédhe der Knickstelle, wo die zunéchst
konstant verlaufende Kurve plotzlich steil ansteigt.
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Abbildung 6.18: Eisbildung auf dem CCD-Chip. Dieses Bild zeigt den Rand der Aufnahme des Mikropro-
zessors. Damit die Eiskristalle zu sehen sind, wurde hierbei auf eine Flachfeldkorrektur verzichtet.
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6.6 Einfluss der Quellgriéfie

Die endliche Grofle der am HASYLAB bereitstehenden Rontgenquelle fithrt zu einer Ver-

schmierung der abgebildeten Strukturen. Der Abstand Lg zwischen Quelle und Probe betrégt

35m und der Abstand L; zwischen Quelle und Probe varierte zwischen 8mm beim Nickelgit-

ter und 4mm beim Goldstreifenmuster und dem Mikroprozessor. Die Intensititsverteilung in

der Querschnittsfliche der Quelle ist gaussverteilt mit den FWHM-Breiten o, (horizontal)

und o, (vertikal). Es ist zu erwarten, dass die durch die Ausdehnung der Quelle verursach-
Ly

te Verwaschung in horizontaler Richtung proportional zu 10z und in vertikaler Richtung

proportional zu %Uy ist. Die im Abschnitt 4.7 angegebene Gleichung 4.44 kann benutzt wer-
den, um die Situation im Experiment numerisch zu simulieren. Die Abbildung 6.19 zeigt ein
mit dem 20fach-Objektiv aufgenommenes Bild des Ni-Gitters, und Abbildung 6.20 gibt die
simulierte Intensitiatsverteilung in der Detektorebene wider, wie sie in der Situation von Ab-
bildung 6.19 vorliegt. Bei der in Abbildung 6.20 préasentierten Simulation wurden die Werte
0, =10mm und o,=1mm als Breiten der Quelle zugrunde gelegt. Anhand der Simulation
wird auch ersichtlich, dass die Verdrillungen an den Ecken der Kreuzungspunkte der Git-
terstege keine vom Detektor verursachten Artefakte sind, sondern réontgenoptisch aufgrund
der Verdrehung des Gitters relativ zu den Halbachsen der Quelle entstehen. Simulationen
mit verschiedenen Gitterwinkeln zeigen, dass die Artefakte verschwinden, sobald das Gitter
derart ausgerichtet wird, dass die Stege horizontal und vertikal verlaufen. Eine Diskrepanz
zwischen Simulation und Experiment stellt das in der Simulation vorhandene aber in der Ab-
bildung 6.19 nicht erkennbare Interferenzmuster an den Réndern der Gitterstege dar. Eine
mogliche Erklarung dafiir konnte sein, dass das Interferenzmuster im Experiment tatséchlich
auftritt, aber der Detektor es nicht auflésen kann. Oder das der Simulation zugrundeliegende
Model von der Versuchsanordnung ist so stark idealisiert, dass in der Simulation Prozesse
ignoriert werden, die das Interferenzmuster auswaschen wiirden.

Bei den Aufnahmen der Goldstreifenstruktur und des Mikroprozessors war der Abstand
zwischen Probe und Detektor mit 4mm jeweils nur halb so grof§ wie beim Ni-Gitter. Die Ver-
waschung aufgrund der Quellgrofie war deshalb bei der Goldprobe und dem Mikroprozessor
nur etwa halb so grofl wie beim Ni-Gitter.
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Abbildung 6.19: Gemessenes Transmissionsbild des Ni-Gitters aufgenommen mit dem 20fach-Objektiv.

Abbildung 6.20: Simuliertes Transmissionsbild des Ni-Gitters in der Detektorebene.



Kapitel 7

Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wurde eine Rontgenkamera vorgestellt, die vornehmlich fiir die Mikrosko-
pie mit harter Rontgenstrahlung vorgesehen ist. Bei der Mikroskopie mit harter Rontgen-
strahlung wird die zu untersuchende Probe mit dem Strahl einer Synchrotronstrahlungs-
quelle durchleuchtet und das transmittierte Strahlungsfeld mit Hilfe einer Rontgenoptik auf
einen zweidimensional ortsauflosenden Detektor vergréfiert abgebildet. Unter den heute zur
Verfiigung stehenden Rontgenoptiken wie Spiegel, Kapillaren, gekriimmte Kristalle, Viel-
schichtoptiken, Wellenleiter, Fresnel-Zonenplatten und Bragg-Fresnel-Optiken ist die PCRL
(parabolic compound refractive lens) als Rontgenoptik fiir die Mikroskopie mit harter Ront-
genstrahlung besonders gut geeignet. Das rontgenoptische Vergroflern dient vornehmlich dem
Umgehen der Auflésungsbegrenzung aufgrund des Detektors. Ohne Rontgenoptiken, d.h.
bei einfacher Projektion, ist die Gesamtortsauflosung durch die Ortsauflosung des Detek-
tors gegeben. Durch rontgenoptisches Vergroflern wird die Gesamtauflosung um den Faktor
der Vergréerung verbessert. Da die Mikroskopie mit harter Rontgenstrahlung hohe Anfor-
derungen an die Brillanz der Quelle stellt, wird die Rontgenmikroskopie hauptséchlich an
Synchrotronstrahlungsquellen 3. Generation durchgefiihrt.

Der fiir die Mikroskopie mit harter Rontgenstrahlung entwickelte zweidimensional orts-
auflésende Detektor sollte in Bezug auf die wesentlichen Parameter mit den zur Zeit besten
vergleichbaren Detektoren konkurrieren konnen. Zu diesen Parametern zdhlen Ortsauflosung,
Detektorquanteneffizienz, Dynamik und maximal sinnvolle Belichtungsdauer. Es musste da-
bei ein sinnvoller Kompromiss zwischen diesen Parametern gefunden werden, denn das Ver-
bessern eines bestimmten Parameters geht zumeist zulasten eines anderen. Da die Bild-
information des Detektors digital vorliegen und méoglichst online verarbeitet werden kénnen
soll, lag es nahe, als Basis des Detektors eine CCD-Kamera zu nehmen. Eine CCD-Kamera
hat iiberdies den Vorteil einer sehr guten Dynamik. Ein Problem bei Verwendung einer
CCD-Kamera ist der sehr eingeschriankte Bereich der spektralen Empfindlichkeit. Die fiir
die Fotografie eingesetzten CCD-Kameras sind empfindlich fiir sichtbares Licht und nahes
Infrarot. Schon nahes UV-Licht kann von solchen CCD-Kameras nicht mehr detektiert wer-
den. Fiir UV-Licht und weiche Rontgenstrahlung sind zwar spezielle CCD-Chips entwickelt
worden, aber fiir das Belichten mit harter Rontgenstrahlung sind CCD-Chips insbesonde-
re wegen der im Innern des Chips auftretenden Strahlenschéden ungeeignet. Hinzu kommt
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noch die schlechte Dynamik wegen der hohen Photonenenergie bei gleichzeitig begrenzter
Elektronenkapazitét eines einzelnen Pixels. Eine Losung dieses Problems ist das Entkoppeln
der beiden Prozesse Absorption der Rontgenstrahlung und Erzeugen von Topfelektronen im
Pixel des CCD-Chips. Die Absorption der harten Rontgenstrahlung findet im Innern eines
Szintillators statt, wobei Orte im Szintillator mit hoher Réntgenintensitit entsprechend viel
Fluoreszenzlicht emittieren. Jetzt braucht der (im sichtbaren Wellenldngenbereich) leuch-
tende Szintillator nur noch mittels einer Optik auf den CCD-Chip abgebildet zu werden.
Als Optik zwischen Szintillator und CCD-Chip werden sowohl Faseroptiken als auch refrak-
tive Linsensysteme verwendet. Faseroptiken bieten gegeniiber Linsensystemen den Vorteil,
dass sie einen vergleichsweise hohen Anteil der Fluoreszenzphotonen in den CCD-Chip ein-
koppeln, wodurch eine zu starke Abnahme der Detektorquanteneffizienz verhindert wird.
Zudem fiithrt das Verwenden von Faseroptiken zu einem sehr kompakten Aufbau des De-
tektors, da Szintillator und Faseroptik in das Gehduse der CCD-Kamera integriert werden
kénnen. Kommerzielle Rontgenkameras basieren nahezu ausschlieflich auf Faseroptiken. Die
Ortsauflosung solcher Detektoren ist jedoch begrenzt durch die Pixelgrofle des CCD-Chips,
denn eine Faseroptik eignet sich nicht fiir das vergroflernde Abbilden des Szintillators auf
den CCD-Chip. Da CCD-Pixel nicht kleiner als 6um sind, sind maximale Auflésungen un-
ter 10 Mikrometer mit Faseroptiken nicht moéglich. Der bei dieser Diplomarbeit entwickelte
Detektor soll eine Ortsauflosungen bis in den Submikrometerbereich schaffen. Daher schied
eine Faseroptik zugunsten einer vergréffernden Mikroskopoptik aus. Was bei der Konstruk-
tion des Mikroskops sowie der Wahl der CCD-Kamera und des Szintillators zu beachten ist,
wurde in Kapitel 5 erldautert.

Erste Tests des Rontgendetektors wurden an einer Mikrofokusréhre durchgefiihrt. Hierbei
zeigte sich, dass der Detektor auch fiir Laborquellen eingesetzt werden kann, sofern die
verwendeten Szintillatoren dick genug sind (>20um). Diinnere Szintillatoren sind fiir Ront-
genrohren nicht geeignet, weil die Absorption der Rontgenstrahlung im Szintillator zu gering
ist. Wihrend die Periodenstruktur eines Ni-1000meshs (1000 Perioden pro Zoll) an einer
Rontgenrchre noch gut aufgelost wurde, scheiterte der Versuch, ein 2000mesh abzubilden.
Trotz 10miniitiger Belichtungszeit war kein Kontrast erkennbar.

Der eigentliche Test des Detektors wurde am Hamburger HASYLAB an der Beamline E2
durchgefiihrt. Die Versuchsergebnisse zeigten, dass der Detektor sdmtlichen Mindestanfor-
derungen fiir die vergréffernde Mikroskopie mit harter Rontgenstrahlung geniigt. Der Ver-
suchsteil mit dem Ni-2000mesh zeigt, dass der Detektor bei 8011% (Ip=Linienpaare) einen
einen Kontrast von 98% liefert, falls er mit dem 10um-Szintillator und dem 20fach-Objektiv
betrieben wird. Mit der Goldstreifenstruktur konnte nachgewiesen werden, dass der Detek-
tor eine 500%—Periodenstruktur bei einem Kontrast von 60% auflosen kann, und zwar bei
Verwenden der beiden diinnsten Szintillatoren (5um und 10um). Das Abbilden des Mikropro-
zessors im dritten Versuchsteil offenbarte schliellich eine Auflésungsgenze von circa 0,7um.
Diesen Wert erhélt man durch Bestimmen des Knickpunktes im Diagramm der spektralen
Leistungsdichte [VSST00]. Eine detaillierte Beschreibung des Experiments am HASYLAB
wurde in Kapitel 6 gegeben.

Inzwischen hatte der Detektor seinen ersten wirklichen Einsatz, wenn auch nicht bei der



83

Mikroskopie mit harter Rontgenstrahlung. Im Rahmen einer Diplomarbeit wurde der De-
tektor als ein Instrument zum Vermessen von Foki, die von diversen Rontgenoptiken erzeugt
werden, eingesetzt. Da dies an einer Rontgenrohre geschah, wurde hierbei nur der dicke Szin-
tillator verwendet.

Bevor der Detektor seinem eigentlichen Zweck zugefiihrt wird, muss noch das Problem mit
der Eisbildung am CCD-Chip behoben werden. Es hat sich ndmlich herausgestellt, dass der
CCD-Chip langsam zufriert, wenn er viele Stunden lang auf —25°C gekiihlt bleibt. Durch
Fluten des CCD-Gehéuses mit Stickstoffgas hoffen wir, diese Schwierigkeit in den Griff zu
bekommen.

Obwohl der Detektor bereits in seiner derzeitigen Ausfithrung bei weitem séamtliche an ihn ge-
stellten Anforderungen erfiillt, ist noch eine Verbesserung zu erwarten, wenn bei zukiinftiger
Neuanschaffung von Szintillatoren nicht mehr Terbium, sondern Europium als Dotierelement
gewdhlt wird. Das von Europium emittierte Fluoreszenzspektrum passt nédmlich besser zur
spektralen Quanteneffizienz des bei dem Detektor eingebauten Kodak-CCD-Chips als jenes
von Terbium emittierte. Auflerdem ist das Nachleuchtverhalten bei Europium wesentlich
giinstiger als bei Terbium, so dass auch in dieser Hinsicht eine Verbesserung zu erwarten ist.
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