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1. Einleitung

Studienbegleitend zu den Vorlesungen der Experimentalphysik 1-4 wird an der Univer-
sitdt Bremen ein physikalisches Grundpraktikum absolviert. Dieses ist an den Inhalten
aus Mechanik, Optik, Thermodynamik, Elektrodynamik und Quantenmechanik orien-
tiert. Im Gegensatz zu den Versuchen aus dem Grundpraktikum, welches auch von
Studierenden aus anderen naturwissenschaftlichen und technischen Studiengéngen ab-
solviert wird, ist das Fortgeschrittenenpraktikum an Physikstudenten hoherer Semester
gerichtet und soll auf die spétere Tatigkeit in Industrie und im Labor vorbereiten. Da-
zu stehen mehrere umfangreiche Versuche aus verschiedenen Bereichen der Physik wie
beispielsweise aus der Atom-, Festkorper-, Umwelt- oder Biophysik bereit, die vom 5.
bis 8. Semester absolviert werden miissen.

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit soll der Aufbau eines Messplatzes zur hoch-
auflosenden computergestiitzten optischen Spektroskopie beschrieben werden. Aus die-
sem Messplatz wird spéater ein Fortgeschrittenenpraktikumsversuchs entstehen, der die
Wahlmoglichkeit im Bereich der optischen Spektroskopie ergidnzen soll. Die optische
Spektroskopie spielt in der Industrie und in vielen anderen Bereichen der Physik und
Technik eine wichtige Rolle, wie beispielsweise bei der Analyse von Laserfarbstoffen.
Um den kiinftigen Anforderungen der Arbeitswelt Rechnung zu tragen, sollte bei der
Konzipierung des Messplatzes darauf geachtet werden, dass die Software, die die Daten-
erfassung, sowie die Ansteuerung des Spektrometers tibernimmt, moglichst , branchen-
typisch* ist. Dazu wurde auf die graphische Programmiersprache der Firma LabVIEW
zuriickgegriffen, die sich in den letzten Jahren zu einem Standard in der Industrie und
in Laboren bzgl. der Visualisierung und Automatisierung von Prozessablaufen, sowie
Messwerterfassung, durchgesetzt hat.

Als zentrales Element des Messplatzes sollte ein Czerny-Turner-Monochromator mit
500 mm Brennweite verwendet werden. Dessen alter Synchronmotor wurde durch einen
modernen Schrittmotor ausgetauscht, der iiber LabVIEW angesteuert werden soll. Zur
Verbesserung des Signal-Rauschabstands war ein heterodyner Lock-In-Verstérker ein-
zusetzen, um das Ausgangssignal eines Photoelektronenverstirkers am Austrittsspalt
frequenzselektiv zu filtern, phasenempfindlich gleichzurichten und zu verstarken. Uber
eine Datenerfassungskarte konnen dann die Messwerte aufgezeichnet und mithilfe von
LabVIEW graphisch dargestellt und ausgewertet werden. Weiter wurde das Spektro-
meter durch einen Laser und eine Halogenlampe ergidnzt, um spater im Rahmen eines
FP-Versuches die Absorption und Fluoreszenz grofler Molekiile untersuchen zu kénnen.
Im Rahmen der Arbeit sollte der Messplatz beispielhaft erprobt werden, indem ein
Farbfilter und die Laserlinie eines He-Ne-Lasers hochaufgelost vermessen wurde. Dariiber

hinaus wurde die Absorption und Fluoreszenz von Rhodamin 6G gemessen.
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Im zweiten Kapitel werden die physikalischen Grundlagen zu den verschiedenen Schwer-
punkten der Arbeit erlautert. Dazu gehort das Funktionsprinzip von LabVIEW, sowie
die Theorie eines Lock-In-Verstérkers und den verschiedenen Ursachen von Rauschen,
iiber die Funktionsweise eines Czerny-Turner-Monochromators und die Struktur von
Molekiilspektren.

Im dritten Kapitel wird auf den experimentellen Aufbau und die Programmierung der
Steuerung des Schrittmotors sowie die Auswertung der Messdaten in LabVIEW ein-
gegangen. Zundchst wird die Ansteuerung und Kommunikation des Schrittmotors und
dessen Beschaltung beschrieben. Danach werden die einzelnen Funktionen des fertigen
Programms und die Programmierung der Blockschaltbilder erldutert. Neben der genau-
en Funktionsweise des heterodynen Lock-In-Verstéirkers wird im letzten Abschnitt auf

die Arbeiten am Spektrometer und die Anpassung der optischen Bauteile eingegangen.

Im vierten Kapitel werden drei Anwendungsbeispiele, die im Rahmen des Fortgeschrit-
tenenpraktikums durchgefiihrt werden konnten, erprobt. Neben der Vermessung der
Transmission eines Farbfilters und der Vermessung einer He-Ne-Laserlinie in einem
sehr schmalen Wellenldngenbereich, wird vor allem auf die Messung der Absorption
und Fluoreszenz von Rhodamin 6G in Hinblick auf die Deutung von Molekiilspektren

eingegangen.
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2. Grundlagen

2.1. LabVIEW

Mitte der 80er-Jahre wurde mit dem Einzug der graphischen Benutzeroberfliche in
der Computerbranche der Grundstein zu wesentlich komplexeren Programmstruktu-
ren gelegt. 1986 schuf National Instruments eine Entwicklungsumgebung zur grafi-
schen Programmierung namens LabVIEW. Das Akronym steht fiir Laboratory Virtual
Instrumentation Engineering Workbench. Es wurde mit dem Ziel entwickelt, dem End-
nutzer ein Entwicklungstool zur Verfiigung zu stellen, mit dem dieser selbst Programme
erstellen kann, ohne auf eigene Programmierkenntnisse zuriickgreifen zu miissen. Die
Programmierung in Form von Blockschaltbildern sollte vor allem die Kommunikation
und Bedienung zwischen Nutzer und Endgerat verbessern. Neben der Mess-, Regel-
und Automatisierungstechnik kann LabVIEW auch zur Datenerfassung und Verarbei-
tung eingesetzt werden. Durch die unkomplizierte Einbindung von kommerzieller Soft-
und Hardware von Drittanbieterfirmen hat sich LabVIEW sowohl in der Industrie, als

auch in der Lehre und Forschung als Standard durchgesetzt.!

Grundlegendes Funktionsprinzip von LabVIEW

Im Umgang mit LabVIEW muss zwischen zwei grundlegenden Ebenen unterschieden
werden. Das Frontpanel stellt die Benutzerschnittstelle des fertigen Programmes dar.
Auf der graphischen Bedienoberfliche sind die Schalter und Anzeigeelemente organi-
siert, mit denen das Programm gesteuert werden kann. Das Blockdiagramm wieder-
um legt die Funktionen des Frontpanels fest. Hier erfolgt die Icon-basierte Program-
mierung in Form von Datenflussdiagrammen. Einzelne Funktionselemente, wie z. B. die
Addition zweier Zahlen oder die Berechnung der Sinusfunktion, sind als fertige Bau-
steine, sogenannte VI's (Virtual Instruments) in umfangreichen Funktionsbibliotheken
hinterlegt.

Ein einfaches Programmbeispiel ist in Abb. 1 und 2 zu sehen. Um ein Sinussignal mit
variabler Frequenz und Amplitude zu generieren, mussten die Funktionselemente aus
der Funktionspalette auf das Blockdiagramm gezogen und die Ein- und Ausgénge der

Funktionselemente verbunden werden.?

lygl.: Einfithrung in LabVIEW, Literaturverzeichnis A.[16]
Zygl.: Einfiihrung in LabVIEW, A.[16]
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Abb. 2: Das Frontpanel stellt die Bedienoberfldche des fertigen Programmes dar.

2.2. Optische Spektroskopie
Czerny-Turner-Monochromator

Es gibt verschiedene experimentelle Methoden, um den Strahl einer Lichtquelle in seine
spektralen Anteile zu zerlegen. Hierfiir werden sogenannte Monochromatoren (mono-
chrom = griech. fir einfarbig) benutzt. Diese kénnen durch Prismen (Dispersion)
oder durch optische Gitter realisiert werden (Beugung). Gitterspektrometer bieten

gegeniiber Prismenspektrometern zwei wesentliche Vorteile.

1. Mit Gitterspektrometern kann ein wesentlich gréfleres Auflésungsvermogen er-

zielt werden.

2. Durch den Einsatz eines ,Sinustriebes® kann die Wellenldingendnderung, die

durch Drehung des Gitters erfolgt, linearisiert werden.
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Abb. 3: Aufbau eines Czerny-Turner-Monochromators. Quelle: Demtroder (2009) B.[1]

In dieser Bachelorarbeit wurde ein Czerny-Turner-Monochromator nach Abb. 3 ver-
wendet.
Das Lichtsignal wird durch die Sammellinse S; auf den Eintrittsspalt fokussiert. Ent-

scheidend bei der Wahl der Linse ist deren Offnungsverhéltnis o
0= —. (1)

D bezeichnet die effektive Offnungsweite und entspricht der Eintrittspupille der Linse.
Wenn der Strahlengang nicht durch weitere Blenden beschrankt wird, entspricht D
dem Durchmesser der Sammellinse und f dessen Brennweite.

Dabei legen die Brennweite und effektive Offnung des Kollimatorhohlspiegels Sp; die
Wahl der einkoppelnden Linse fest. Aufgrund der grofleren optischen Qualitédt werden
haufig mit Aluminium bedampfte Parabolspiegel verwendet. Diese weisen im Idealfall
keine sphérische Aberation auf und haben ein hohes Reflexionsvermégen im sichtba-
ren Wellenlingenbereich. Nur wenn die Offnungsverhéltnisse der einkoppelnden Linse
und Sp; ibereinstimmen, wird der Kollimatorhohlspiegel vollstandig ausgeleuchtet.
Grundvoraussetzung hierfiir ist, dass der Eintrittsspalt auf dem Schnittpunkt der bild-
seitigen Brennweite der Sammellinse und dem Brennpunkt des Hohlspiegels liegt. Ei-
ne Anpassung wird bendtigt, um Intensitatsverluste oder Einbuflen in der spektralen
Auflésung zu verhindern. Da das Auflésungsvermogen von der Anzahl N der beleuchte-
ten Gitterlinien abhéngt, wiirde ein zu kleiner Offnungswinkel das Auflésungsvermogen
verkleinern (siche Gleichung (6)). Der kollimierte Lichtstrahl trifft anschliefend auf
das Reflexionsgitter. Abhéngig von dem Spektralbereich des zu untersuchenden Wel-
lenlangenbereiches werden angepasste Gitter mit spezieller Oberflachenstruktur ver-
wendet. Durch den Einsatz ,geblazter Reflexionsgitter wird das Reflexionsvermogen

in der 1. Ordnung fiir eine bestimmte Wellenldnge gezielt besonders verstarkt. Die
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Strahlung der 1. Beugungsordnung trifft dann auf einen Kollektorhohlspiegel Sp,, der
auf den Austrittsspalt fokussiert, hinter dem das Licht von einem Photomultiplier de-
tektiert wird. Durch Drehen des Gitters kénnen die verschiedenen Wellenldngen am
Austrittsspalt vorbeigedreht werden. Im folgenden soll genauer auf wichtige Grofien
der Spektroskopie eingegangen werden. Dazu gehoren, neben der Struktur eines Eche-
lettegitters, das Auflésungsvermogen, die Linear- und Winkeldispersion sowie die Band-

breite eines Czerny-Turner-Monochromators.

Blazegitter (Echelettegitter)

Transmissionsgitter oder Reflexionsgitter werden durch die Spaltbreite b und den Spaltab-
stand d, welcher auch Gitterkonstante genannt wird, charakterisiert.

Trifft eine ebene Wellenfront auf das Gitter, entsteht das Interferenzmuster aus der
Uberlagerung der Elementarwellen der einzelnen Spalte. Konstruktive Interferenz er-

folgt fiir die m-te Beugungsordnung nach folgender Bedingung:

A
sinﬁ:mg m=0,+1,4+2, ... (2)
Durch elementare Rechnungen kann man zeigen, dass fiir den Intensitatsverlauf in
Abhéngigkeit von Gleichung (2) und unter Beriicksichtigung der Spaltbreite b, der
Gitterkonstanten d und der Anzahl der Gitterlinien N folgende Formel gilt:*

sin (= sin ? sin (2 sin ?
I(sin B) = I (M> ( ( A ﬁ)) (3)

b o d o
T sin 3 I sin 8

Beugung am Spalt Interferenz N Elementarwellen
der Breite b im Abstand d

Die Intensitit der Strahlung nimmt mit hoheren Beugungsordnungen stark ab. Fiir
spektrometrische Messungen wird daher vorzugsweise in der ersten Beugungsordnung
gemessen. Um die Intensitit in der ersten Beugungsordnung weiter zu erhohen, wird
die Gitteroberflache durch eine periodische ,Sdgezahnstruktur ersetzt (siehe Abb. 4).
Dadurch wird das Licht unter dem Winkel v reflektiert und der Ausfallswinkel der
reflektierten Strahlung im Gegensatz zu einem ebenen Reflexionsgitter verschoben.
Stimmen die Richtung der Reflexion und die Richtung konstruktiver Interferenz fiir
eine bestimmte Wellenldnge iiberein, erhoht sich demzufolge die gemessene Intensitét.
Die reflektierten Strahlen 1 und 2 interferieren geméafl Abb. 4 konstruktiv, falls der
Gangunterschied As einem Vielfachen der Wellenlénge entspricht.
a+p a—f

m\ = DB + BC = d(sina + sin 3) = 2dsin 5 08— (4)

3z.B. 1/d=1200 Gitterlinien/mm
4vgl.: Demtréder (2009), A.[1]
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Abb. 4: Gangunterschied zweier reflektierter Strahlen an ei-
nem Blazegitter. Quelle: B.[2]

Reflexion und konstruktive Interferenz fallen zusammen, falls folgende Bedingung erfiillt
ist:

a—vy=y—pF bzw. 2y=a+p

Eingesetzt in Gleichung (4) folgt:

Ap = iil siny cos(y — ). (5)

Durch Wahl des richtigen Gitters mit passender Blazewellenldnge Ap kann die Lichtin-
tensitat im zu messenden Wellenldangebereich fiir die Beugungsordnung m maximiert
werden. Hierdurch kénnen Lichtsignale mit geringer Intensitat nachgewiesen werden,

die mit einem ebenen Reflexions- oder Transmissionsgitter nicht mehr messbar wéren.

Auflosungsvermogen

Als Auflésungsvermogen bezeichnet man die Fahigkeit,

A A+ AL

dicht beieinanderliegende Spektrallinien voneinander tren-
nen zu koénnen. Dies gilt beispielsweise als erfillt, falls
das Maxima einer Wellenlange Ay = X\ und das Neben-

maxima einer Wellenldnge \s = A + A) zusammenfal-

len, oder umgekehrt. Aufgrund der endlichen Spaltbreite

wird das theoretische Auflésungsvermégen jedoch nie er-
Abb. 5: Veranschaulichung

des Rayleigh-Kriter-
chung (2) bei iums. Quelle:
mA B.[3]

Slnﬁ = 7

reicht. Die Winkellage der Hauptmaxima liegt nach Glei-
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Die Winkellage des m-ten Maxima von A + A\ befindet sich bei

m(A+ AN)
d

sin § = .

Aus Gleichung (3) kann durch Rechnung gezeigt werden, dass das 1. Nebenminimum
von A bei NV beleuchteten Gitterlinien bei

3 5—m7)\+i
S1n = d Nd

liegt. Durch Anwenden des Rayleigh-Kriteriums erfolgt dann

mA A m(A+ AN

d  Nd_ d

Was schlussendlich zu folgendem Ausdruck fiir das theoretische Auflosungsvermogen
Ry, fithrt?

Ry =2 =mN (Auflsungsvermégen) . (6)

Linear- und Winkeldispersion
Die Hauptmaxima erscheinen am Austrittsspalt unter der Bedingung

. mA
Slnﬁ = 7 .
Bei einer endlichen Spaltbreite wird eine Beugungsordnung um einen Winkelbereich A«
aufgefachert. Hierzu gehort eine Wellenléngendifferenz A\. Differentiation und Umfor-
men von Gleichung (4) nach « fithren zu einem Ausdruck, den man Winkeldispersion

nennt.
do m

d\  dcosa
Ein Wellenléngenbereich A\ der in einen Winkelbereich A« gestreckt wird, fithrt am

(Winkeldispersion) (7)

Austrittsspalt in der Entfernung der Kollektorbrennweite f zu einer Spreizung um die

Strecke Az. Dies wird als Lineardispersion bezeichnet.

Aa Az m

Lp = B:B:fdcosa

(Lineardispersion) (8)

Bandbreite

Bei einer Spaltbreite Az ist der am Ausgangsspalt beobachtbare Wellenléngenbereich

um A ausgeweitet. Den funktionalen Zusammenhang zwischen der Wellenlangensprei-

Svgl.: Winklmair A.[2]
bfiir kleine Winkel kann die Streckendifferenz Az durch die Bogenlinge f - Aa angenihert werden.
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zung in Abhéngigkeit von der Spaltoffnung nennt man spektrale Bandbreite. Umstellen

von Gleichung (8) liefert:
Ax
Al = — 9
"= (9)
Bei der Wahl der Spaltbreite ist jedoch zu beachten, dass zu kleine Spaltoffnungen
zu Beugungserscheinungen fiihren, die das Auflésungsvermogen reduzieren, falls die

Spaltbreite die Groflenordnung der Wellenlénge erreicht.

2.3. Photoelektronenvervielfacher

Photoelektronenvervielfacher oder kurz PMT (englisch: Photomultiplier) werden zur
Detektion schwacher elektromagnetischer Signale verwendet. Die Funktionsweise be-
ruht auf dem dufleren photoelektrischen Effekt und der Signalverstarkung durch einen
Sekundérelektronenverstarker innerhalb einer evakuierten Glasrohre. Das generelle Funk-

tionsprinzip ist in Abb. 6 dargestellt. Durch den &ufleren photoelektrischen Effekt

Dynoden

AN

Photon /Phom—

Elektron ) ‘ y | ) - :
e ﬁ d 2\ o

H] R, Messausgang

Sekunddir-
R R Ll R g | Elektronen| ,
/ ?—l:l o 8 ; ........... —
/ \I_ J

/

O C
Photokathoden- =¥ |
schicht Beschleunigungs-

spannung -2 kV

Abb. 6: Funktionsweise eines Photomultipliers. Quelle: B.[5]

werden Primérelektronen aus der Photokathodenschicht herausgelost. Typischerwei-
se ist die Photokathode mit Alkalimetallverbindungen bedampft, die eine fiir einen
Wellenldangenbereich angepasste Austrittsarbeit besitzen (so z.B. CS (UV)- InGaAs
(IR)"). Zwischen Photokathode und Messausgang liegt eine Spannung von 1-2kV an.
Die Photoelektronen werden durch das elektrisches Feld beschleunigt und treffen auf
die erste Dynode. Die Oberfliche einer Dynode ist ebenfalls mit Metallverbindungen
niedriger Austrittsarbeit bedampft, wodurch erneut Elektronen aus der Oberfliche ins
Vakuumniveau angehoben werden. Die Reihenschaltung mehrerer Dynoden hinterein-
ander (Spannungsteilerkette) fithrt an jedem Widerstand zu einem Spannungsabfall von
typischerweise 50-100 V, wodurch jeweils die ndchste Dynode auf einem leicht positi-
veren Potential liegt. So werden in jedem Schritt des Sekundarelektronenverstérkers die

Anzahl der ausgelosten Elektronen exponentiell gesteigert und wiederum zur néchsten

"vgl.: Hamamatsu (2006), A.[3]
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Dynode beschleunigt. Bis zum Erreichen der Sattigungsschwelle ist die Anzahl der
Sekundérelektronen proportional zur Anzahl der einfallenden Photonen. Im linearen
Betriebsmodus hiangt die Ausgangsspannung direkt mit der Anzahl der Photonen und
somit der Lichtintensitat zusammen. Je nach Endschaltkreis konnen PMT’s am Mess-

ausgang ein Spannungs- oder Stromsignal liefern.®

2.4. Signal-Rausch-Verhiltnis

Das Signal-Rausch-Verhéltnis (SRV'), oder die englische Bezeichnung signal-to-noise
ratio (SNR), ist ein Maf fir die Qualitat eines Nutzsignals in Abhéngigkeit eines durch
Rauschen verursachten Storsignals. Dieses ist definiert als Quotient aus der mittleren
Nutzsignalleistung nggnal und der mittleren Rauschleistung P payschen Und in einfachen

Spezialfillen als Quadrat des Amplitudenverhéltnisses aus Messsignal und Rauschen.

PS'i nal ASi nal 2
SRV = — Sinal_ _ ( g ) 10
PRauschen ARauschen ( )
Héufig wird auf die logarithmierte Darstellung zuriickgegriffen
PSz’gnal
Rauschen
oder )
A igna A igna
SRV = 10 log, <Sv"l> — 20 logy, (391) . (12)
ARauschen ARauschen

2.5. Arten von Rauschen

Ziel photometrischer Messungen ist es, ein moglichst reines Messsignal, frei von jedem
Rauschen, zu erhalten. Dies wird jedoch durch eine Vielzahl verschiedenster physikali-
scher Phanomene verhindert, die unter dem Begriff Rauschen zusammengefasst werden.
Gerade bei geringen Lichtintensitaten gilt es, bei der Konzeption des Messplatzes, die
Anzahl der Rauschquellen auf ein Minimum zu reduzieren, welche in jedem Schritt der
Signaliibertragungskette auftreten konnen.

Ein groBes Problem bei optischen Messungen stellt die Uberlagerung des Messsigna-
les mit Hintergrundstrahlung, wie z.B. der Deckenbeleuchtung im Labor, dar.” Oh-
ne weitere messsignalselektive Filterung kann so das Messsignal unbrauchbar werden.
Obgleich der Strahlengang gegen Fremdlicht abgeschirmt ist, treten in den néchsten
Schritten der Signalverarbeitungskette verschiedene Rauschkomponenten auf, die das
Signal-Rausch-Verhéltnis beeintrachtigen. Im Folgenden sollen die verschiedenen Ur-

spriinge von Rauschen kurz diskutiert werden.

8vgl. Hamamatsu (2006), A.[4]
9diese kann um mehrere GroBenordnungen oberhalb des Signals liegen.
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Thermischs Rauschen

Fiir Thermisches Rauschen sind mehrere Bezeichnungen geldufig. Dieses wird unter
anderem auch als Johnson- oder Nyquist-Rauschen, entsprechend ihrer Entdecker, be-
zeichnet.

Bei einer gegebenen absoluten Temperatur T konnen sich geladene Teilchen in ei-
nem elektrischen Bauteil aufgrund ihrer thermischen Energie von %kBT ungerichtet
bewegen. Diese Art von Rauschen ist unabhéngig vom flieBenden Strom und kann so-
mit effektiv durch Kiihlen reduziert werden. Im unbelasteten Zustand entsteht durch
Wiérmerauschen an einem Widerstand R eine Leerlaufspannung, dessen Mittelwert ist
aufgrund der statistischen Verteilung Null.

Als Rauschgroie kann man das mittlere Schwankungsquadrat «2 in Form einer Effek-
tivspannung Ug e messen. Diese wird durch die Nyquist-Formel beschrieben. Fiir eine

gegebene absolute Temperatur 7' gilt in einem Frequenzintervall A f
u2 =4kgTRAT . (13)

Mit einem Effektivwert von Ug s

Unesr = V2 = \[TksTRAS. (14)

Im Falle der Leistungsanpassung kann man zeigen, dass in einem reinen ohmschen
Schaltkreis die Rauschleistung widerstandsunabhéangig ist. Dazu stelle man sich einen
rauschenden Widerstand R vor, der an einen rauschfreien Lastwiderstand Ry (7'=0)
angeschlossen sei. Bei dieser Konstellation gibt der Rauschwiderstand R an R; die
Leistung

— R,

(R+ Rp)? (15)
ab. Fir den Fall der Anpassung (R=R;) erhilt man den Wert der sog. verfiigharen
Rauschleistung

P, = kgTAf, (16)

die nun widerstandsunabhéngig ist.'° Da das Rauschen elektrischer Bauteile propor-
tional zur Bandbreite ist, kann dieses durch den Einsatz von moduliertem Licht und

einem frequenzselektiven Verstarker gezielt reduziert werden.

Schrotrauschen

Schrotrauschen ist der diskreten Natur der Ladungstrager geschuldet und im Gegensatz

zum Warmerauschen stromflussabhéngig. Typischerweise macht sich Schrotrauschen

10ygl.: Miiller (1990), A.[5]
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bei Halbleiterbauteilen bemerkbar. Wenn an ein elektronisches Bauteil ein duferes
elektrisches Feld anliegt, kann dies zu einem gerichteten Stromfluss fiihren. Jedes Elek-
tron muss hierzu gegebenenfalls eine Potenzialbarriere iiberwinden. Das Uberwinden
der Potenzialbarriere unterliegt dabei statistischen Prozessen, wodurch es in der Sum-
me zu einem makroskopisch schwankendem Stromfluss kommen kann, der sich in Form

von Schrotrauschen bemerkbar macht.!!

1/ f-Rauschen

Im Gegensatz zu den anderen Rauscharten existiert fir das 1/f Rauschen bis heute
noch keine umfassende Erklarung fiir dessen Ursache. Dies wird unter anderem durch
die vielschichtige Erscheinungsweise erschwert. 1/ f oder auch rosa Rauschen ist die am
weitesten verbreitete Form des Rauschens und tritt nicht nur in allen elektronischen
Bauteilen auf, wie Widerstdnden oder Halbleiterbauelementen, sondern ist ebenfalls in
der Musik, Zeitmessung (Quarzuhren) etc. zu finden. Das Leistungsspektrum des 1/f
Rauschens ist umgekehrt proportional zur Frequenz. Fiir grofle Frequenzen ist diese

Rauschart zu vernachléssigen.'?

Netzbrummen

Durch beispielsweise unzureichend geglattete Versorgungsspannung kann das Messsi-
gnal durch die Netzspannung von 50 Hz und deren hohere Harmonische (100, 150, ...)
iiberlagert sein.

Eine weitere Ursache sind Masseschleifen. Diese entstehen, wenn zwei miteinander ver-
bundene Messgeréite iiber deren Schutzleiter geerdet sind. Eine geringe Potenzialdif-
ferenz kann dann zu einem Dunkelstrom fiithren, der iber den Kabelschirm des BNC
Kabels flieBt.*

2.6. Lock-In-Verstarker

Im Folgenden sollen die Grundprinzipien der Lock-In-Technik zur Verbesserung des
Signal-Rausch-Verhéltnisses erlautert werden. Die im Detail komplexere Funktionswei-
se des in der Bachelorarbeit verwendeten Geréts, wird in einem separaten Kapitel zu
einem spéteren Zeitpunkt behandelt.

Bei kleinen Signalintensitaten kann das eigentliche Messsignal um mehrere Grofien-
ordnungen kleiner als das iiberlagerte Rauschen ausfallen. Um dennoch ein verwert-

bares Messsignal zu erhalten, werden Lock-In-Verstéirker eingesetzt.!* Diese konnen

Hygl.: Miiller (1990), A.[6]

12ygl.: Schmidt (1994), A.[10]

13vgl.; Schmidt (1994), A.[10]

1Lock-In-Verstirker werden in der Literatur auch als phasenempflindlicher Gleichrichter oder
Tragerfrequenzverstéarker bezeichnet.



2.6 Lock-In-Verstarker 13

YAG-Laser )
(532 nm) Rhodamin 6G Lock-In Verstarker

-~ |_| Monochromator i
& und sig
|_| PMT ref =

Chopper-
Steuerung

Abb. 7: Beispielhafte Einbindung des Lock-In Verstérkers in der Messanordnung zur Untersu-
chung der Fluoreszenz von Rhodamin 6G.

schwache elektromagnetische Messsignale selektiv filtern, verstiarken und somit das
Signal-Rausch-Verhéltnis verbessern. Abbildung 7 zeigt die Einbindung des Lock-In
Verstirkers bei der Messung der Fluoreszenz von Rhodamin 6G.'° In einem ersten
Schritt wird der Laserstrahl durch eine geschlitzte Scheibe mit einer festen Frequenz
fr moduliert. Dariiber hinaus wird eine Kombination aus einer LED und einer Pho-
todiode an gegeniiberliegenden Seiten der rotierenden Scheibe angebracht. Wird der
Strahlengang durch die Scheibe verdeckt, kann kein Licht der LED auf die Photodiode
treffen. So entsteht ein zeitlich moduliertes Spannungssignal mit der Frequenz fr und
einer festen Phasenbeziehung zum anregenden Laserlicht, welches als Referenzsignal zur
phasenempfindliche Gleichrichtung und frequenzselektiven Verstiarkung genutzt wird.
Der Spannungsverlauf entspricht im wesentlichen einem Rechtecksignal.'® Im zweiten
Schritt trifft das modulierte Laserlicht auf das Messobjekt, welches elektronisch ange-
regt wird. Die von der Probe ausgehende Fluoreszenz wird von einem Monochromator
spektral zerlegt und von einem Photomultiplier in ein zur Strahlungsintensitit pro-
portionales Spannungssignal umgewandelt. Die Modulationsfrequenz liegt im Bereich
mehrerer hundert Herz, so dass die Lebensdauer angeregter Zustiande (= 10ns) keine
Rolle spielen. Das referenzsynchrone Spannungssignal des PMT wird dann mit dem
Referenzsignal der Photodiode im Lock-In Verstarker weiterverarbeitet (sieche Abb. 8).
Messsignal und Referenzsignal besitzen durch die Modulation mit der geschlitzten
Scheibe die gleiche Frequenz, sind aber aufgrund von Laufzeitunterschieden phasenver-
schoben. Die Laufzeitunterschiede werden durch unterschiedlich lange Ubertragungswege
und der Kombination aus der Photodiode und LED verursacht und kénnen durch
einen Phasenschieber ausgeglichen werden. In einem weiteren Schritt werden die bei-
den Signale in einem Mischer multipliziert. Das Frequenzgemisch aus Summen- und
Differenzfrequenz durchlauft dann einen Tiefpassfilter, der die Summenfrequenz nicht
durchlésst. Der Differenzterm entspricht wegen der gleichen Frequenzen von Mess- und

Referenzsignal einem Gleichanteil (f = 0), der das eigentliche Messsignal enthélt, ver-

153us Ubersichtlichkeit wurde auf die Darstellung der optischen Elemente verzichtet.

16die Form des Spannungssignals wird durch die Form des Choppers verdndert
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Abb. 8: Grundlegendes Funktionsprinzip eines einfachen Lock-In Verstéarkers.
Quelle: B.[6]

mischt mit Rauschen und der Phaseninformation. Befinden sich die Signale des Signals
und der Referenz in Phase, wird der Differenzterm der phasenempfindlichen Gleich-
richtung maximal. Danach erfolgt die zeitliche Mittlung iiber mehrere Perioden durch
den Tiefpassfilter. Da statistisches Rauschen den Mittelwert Null besitzt, wird in die-
sem Schritt das Messsignal von dem Rauschanteil getrennt. Je nachdem, wie stark die
Tiefpassfilterung ausfillt und wie lange die Mittlung tiber mehrere Perioden dauert,
kann die Rauschleistung reduziert werden.'”

Die Eigenschaften eines Tiefpasses werden im Frequenzbereich durch die Grenzfrequenz
f4 beschrieben (siehe Gleichung (17)). Diese entspricht einer Ddmpfung der Amplitu-
de um -3dB. Die Zeitkonstante 7 = RC' legt die Stirke der Dampfung fest. Da das
Rauschen eines elektronischen Bauteils proportional zu seiner Bandbreite b,, ist, kann

durch eine Verschiebung der Grenzfrequenz der Rauschleistung reduziert werden.'®

1
Jo= 2rRC

(17)

s 1

=51 = 1rc

Eine weitere Grofle, die man bei der Wahl der Zeitkonstanten 7 berticksichtigen muss,

(18)

ist die Anstiegszeit t,. Bei einem Spannungssprung U,., beispielsweise bei einem Recht-
ecksignal, wird am Eingang eines Tiefpassfilters der Endwert wird nur asymptotisch
mit U, = U,(1 — exp(—t/7)) erreicht. Man definiert deshalb die Anstiegszeit als Zeit-
differenz bei dem das Ausgangssignal U, von 10 % auf 90 % seines Endwertes gestiegen

ist!?. Man erhéilt

ta =toon — tioy = 7(In0,9 —In0,1) =7In 9~ 2,27. (19)

17ygl.: Bedienungsanleitung Ithaco, A.[7]
18ygl.: Bedienungsanleitung Ithaco, A.[8]
9ygl.: Tietze-Schenk (1980), A.[9]
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Mit (17) ergibt sich die Anstiegszeit wie folgt:

1
t, ~ — 20
37, 2

2.7. Elektronenspektren von Molekiilen

Eine Anwendung des im Rahmen der Bacheloarbeit erstellten Messplatzes stellt die
Messung der Absorption und Fluoreszenz groler Molekiile dar. Neben elektronischen
Ubergéngen kénnen in Molekiilen Rotations- und Schwingungsniveaus angeregt wer-
den. Deren quantisierte Anregungsenergien sind im Vergleich zu den elektronischen
um Groflenordnungen kleiner (E. > E,p, > E.o). Da die thermische Energie bei
Raumtemperatur in vielen Féllen ausreicht (ca. 0,01 meV pro K) um Rotations- und
Schwingunsniveaus anzuregen, haben die Laborbedingungen entscheidenden Einfluss
auf den Verlauf der Spektren. Neben der Temperatur spielt bei groen Molekiilen auch
das verwendete Losungsmittel eine entscheidende Rolle. Organische Molekiile bilden in
polaren Losungsmitteln wie Wasser haufig Wasserstoftfbriickenbindungen aus, wodurch

Rotationen und Schwingungen des Molekiils gehemmt werden kénnen. 2’

Fluoreszenz und Absorption

Bei Molekiilen ist der spektrale Verlauf der Fluoreszenz gegentiber der Absorption na-
hezu spiegelsymmetrisch zu grofferen Wellenléngen verschoben. Die sogenannte Stokes-
Verschiebung kann qualitativ mit dem Franck-Condon-Prinzip erldutert werden (siehe

Abb. 9).

Im angeregten elektronischen Zustand

dndert sich die Elektronendichtevertei- GJ/\ elektronisch angeregter Zustand
lung, wodurch sich Bindungslangen im o A -
C
Molekiil und so deren Kernkoordinaten w L .
verschieben. Die Anregung aus dem elek- O
tronischen Grundzustand v” = 0 in einen T \ elektronischer Grundzustand
hoheren angeregten Zustand 0 — 2, 3,4, ... ,\‘:\ /\//\/b
durch Absorption eines Photons (blau- = =/ .
. . \ 7,

er Pfeil) erfolgt quasi instantan senk- 1=,
recht nach oben, ohne Verschiebung der ﬁ 1 ‘EV. . s

. L ibrationszustande
Kernkoordinate. Dabei sind Uberginge T S

Kern-Koordinaten™
bevorzugt, die eine hohe Aufenthalts-

wahrscheinlichkeit der Schwingungsnive- Abb. 9: Absorption und Fluoreszenz eines Mo-

aus besitzen. Durch Stole der Molekiile lekiils nach dem Franck-Condon-Prinzip.
Quelle B.[4]

untereinander und mit dem Losungsmittel

erfolgt dann die strahlungslose Relaxation in den Schwingungsgrundzustand des an-

20vgl.: Schmidt (1994) A.[17]
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geregten elektronischen Zustandes v = 0. Von dort aus erfolgt dann die strahlende
Rekombination senkrecht in die unterschiedlichen Schwingungsniveaus des Grundzu-
standes. Die Energiedifferenz zwischen Absorption und Fluoreszenz nennt man Stokes-
Verschiebung. Elektronische Ubergénge, die aus Bereichen erfolgen, in denen man deren
Potentialverlaufe harmonisch ndhern kann, fiihren zu einer fast spiegelsymmetrischen
Verschiebung der Absorption und Fluoreszenz, da deren Schwingungsniveaus nahezu

aquidistante Abstinde besitzen.?!

2.8. Nd:YAG-Laser

Der Nd:YAG-Laser ist einer der wichtigsten Festkorperlaser fiir die Wissenschaft und
Technik. Als aktives Medium wird ein Yttrium-Aluminium-Granat-Kristall verwendet
der mit Neodym dotiert ist. Dieses kann z.B. mit einer Laserdiode mit einer Wel-
lenldnge um A = 800 nm gepumpt werden. Der Nd:YAG-Laser erzeugt infrarotes Licht
mit einer Wellenldnge von A = 1064 nm. Bei ausreichend grofler Intensitat kann durch
ein nichtlineares optisches Medium diese Wellenldnge frequenzverdoppelt werden, so
dass griines Licht mit einer Wellenlénge von A = 532nm entsteht. Die einzelnen La-
serpulse besitzen je nach Betriebsart eine bestimmte Pulsfrequenz und Pulsdauer. Der
frequenzverdoppelte Nd:YAG-Laser der im Rahmen der Bachelorarbeit zum Anregen
von Rhodamin 6G verwendet wurde (siehe Kapitel 4), besitzt eine Pulsdauer von 500 ps
und eine Folgefrequenz von 5 kHz. Er ist damit fiir Anregung von Rhodamin 6G wie ein
cw-Laser zu behandeln und konnte daher zuséatzlich mit einem Chopper im Bereich von

einigen 100 Hz moduliert werden. Die mittlere Leistung des Lasers betrug ca. 55 mW.

3. Aufbau des Messplatzes und Programmierung

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde ein Messplatz zur computergestiitzten hoch-
auflosenden optischen Spektroskopie aufgebaut. Die Herausforderung bestand darin,
ein 40 Jahre altes Spektrometer mit einem modernen Schrittmotor auszustatten, mit
LabVIEW zu steuern sowie die Messwerte unter Verwendung eines Lock-In-Verstéarkers
ebenfalls mit LabVIEW zu erfassen. Kernelement des Vorhabens spielte die Program-
mierung einer Software, mit der sowohl die Ansteuerung des Spektrometers als auch
die Messwertaufnahme und Auswertung erméglicht wird. Auf den folgenden Seiten sol-
len die einzelnen Arbeitsschritte, die zur Fertigstellung des Messplatzes notig waren

erldutert werden.

2lygl.: Haken-Wolf (1993), A.[11]
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3.1. Schrittmotormodul Trinamic

Das Schrittmotormodul der Firma Trinamic besteht aus dem eigentlichen Schrittmotor
PDx-113-57/60-SE und der dazugehérigen Schrittmotorelektronik TCMC-113-57/60-
SE. Im Gegensatz zu dem 40 Jahre alten Synchronmotor bietet das Schrittmotormo-
dul neben der hohen Leistung (18,5V bei max. 2A) den Vorteil, dass es tiber den PC
ansteuerbar ist und Schrittverluste bei Ubersteigen des maximalen Lastmomentes au-
tomatisch ausgeglichen werden.

Im folgenden soll im Detail auf die Ansteuerung des Schrittmotors tiber den Computer

und dessen Beschaltung eingegangen werden.

Ansteuerung des Schrittmotors

Zur Bedienung des Schrittmotors tiber den Computer hat die Herstellerfirma Trina-
mic eine eigene Software entwickelt, mit der der Nutzer eigene Programmroutinen
erstellen kann. So finden Schrittmotoren Einsatz in der Automatisierungstechnik, oder
in Anwendungen, die eine moglichst genaue Positionierung erfordern. Die Program-

™ . s :
L""-Programmen.?? Die Kommunikation zwi-

mierung geschieht in Form von TMC
schen PC und Schrittmotorsteuerung kann diesbeziiglich sowohl tiber Binédrbefehle als
auch iiber ASCII-Kommandos realisiert werden. Eine Ansteuerung des Schrittmotors
mit Fremdsoftware ist ohne weiteres nicht moglich. Besteht dennoch der Bedarf, den
Schrittmotor mit einer Fremdsoftware, wie LabVIEW anzusteuern, miissen zunéchst
die Funktionen und Einstellungen, die vom Hersteller bereitgestellt werden, in Lab-
VIEW iibersetzt® werden. Dies geschieht durch in LabVIEW ausfithrbare Unterpro-
gramme, sogenannte Sub-VI’s. Diese regeln die Kommunikation zwischen Schrittmoto-
relektronik (in der Sprache der Herstellersoftware) und den Befehlen die in LabVIEW
ausgefithrt werden sollen. Seitens Trinamic existieren rudimentire VI’s, die sich in
LabVIEW einbinden lassen, jedoch bei weitem nicht den Funktionsumfang des Schritt-
motors bereitstellen. Eine weitere Vervollstandigung von Herstellerseite steht nicht aus.
Sie verweisen jedoch auf eine Arbeit einer Privatperson, die dies bereits hervorragend
umgesetzt hat. Die Programmelemente diirfen ohne Einschrankungen verwendet wer-
den.? Der Autor behilt sich jedoch vor, die Ansicht des Programmcodes aus dem
Blockdiagramm in manchen VI's zu verschliisseln. Dies hat jedoch keinen Einfluss
auf den Funktionsumfang der einzelnen Funktionselemente. Die vollstdndige Biblio-
thek der Befehle mit dem LabVIEW Code kann unter folgender Internetadresse http:
//www.w71775bjq.homepage .t-online.de/41350.html heruntergeladen werden. Um
einen Teil der zeitaufwéndigen Programmierung abzukiirzen, wurde auf die VI’s des

Autors |G geek* zuriickgegriffen. Kernelement meines Programms baut auf dem VI

22hierbei handelt es sich um eine sehr vereinfachte Programmiersprache.
237itat: ,However, I wrote this functions for private purposes. You may use this code as is without
any limitations but at your own risk...* (siehe B.[22])


http://www.w71775bjq.homepage.t-online.de/41350.html
http://www.w71775bjq.homepage.t-online.de/41350.html
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TMCM_310_testapplication.vi auf. Es wurde von mir modifiziert und an meine Anfor-

derungen angepasst und ergéanzt.

Beschaltung des Schrittmotors

Um eine Beschiadigung des Spektrometers

STOPL | Left reference switch input
STOPR | Right reference switch input

durch einen Bedienfehler zu verhindern, wur- GND | Subply and signal gronnd

VDD Power supply output

den zwei Referenzschalter in das Spektro-

GPO o | General purpose output o

GPO 1 | General purpose output 1

e |~ o o [& Jw [ |

meter eingebaut. Dazu wurden die ersten
drei Pins des oberen Steckers (STOPL, STO-
PR und GND) verwendet; der Rest blieb
unbelegt. Zur Kommunikation zwischen PC
und Motor iiber die Serielle Schnittstelle

wurden die ersten 3 Pins des oberen linken I j o IZJDNJ; asen zonl—
Steckers (GND,RS232 RxD, RS232 TxD)
an eine DE-9 Steckerbuchse gelotet. Zur

IN o General purpose input o

IN 1 | General purpose input 1

1] GND I Supply and signal ground _l_
2| RS232 RxD or RS85 A | RS4Bs+ —
3| RS232 TxD or R%ssB /RS4ss —'__r-
4] GND ISupplv and system ground

Stromversorgung des Schrittmotors

Motor coil B
Motor coil B
Motor coil A
Motor coil A

WO [V S FS

rl=[=|7

(18,5V bei max. 2A) wurde ein ausran-

giertes Notebooknetzteil mit der zweipoli-

gen Steckerverbindung (VDD, GND) ver- Abb. 10: Elekjcronikplatine und Anschliisse des
Schrittmotors.

16tet. Die untere vierpolige Steckerleiste (B- Quelle: B.[7]

,B+,A-,A+) wurde mit dem Schrittmotor

verbunden und dient zur Ansteuerung der Motorspulen. Zudem wurde eine Metall-

blende am Spektrometer befestigt, iiber die der Anschluss der Stromversorgung und

seriellen Schnittstelle erfolgt (siehe Abb. 11 und 12).

Abb. 11: Steckerleiste: Stromversorgung Abb. 12: Pinbelegung der D-15 Buchse
Schrittmotor und Anschluss der und Polaritdt des Netzstecker
seriellen Schnittstelle. (Riickseite).

RS-232 Schnittstelle

Die Kommunikation zwischen LabVIEW und der Schrittmotoreinheit, bestehend aus
dem Schrittmotormodul (PDx-113-57/60-SE) und dessen Elektronik (TMCM-113-57/60-

SE) wurde durch eine bitserielle RS-232 Schnittstelle realisiert. Diese besitzt zwar im
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Gegensatz zu den neueren Schnittstellen, wie z. B. USB, eine geringe Datentibertra-
gungsrate, bietet aber den Vorteil, dass sie mit geringstem technischem Aufwand zu
realisieren ist. Zur Kommunikation zwischen zwei Gerédten werden nur drei Leitungen
bendtigt. Ein Bezugspotential, normalerweise GIND (Ground) und jeweils eine Lei-
tung um Daten zu tibertragen TxD (Transmit Data) und zu senden RxD (Receive
Data). Die Leitungen RxD und TxD sind dabei gekreuzt verlegt, d.h. TxD—RxD
und andersherum. Die Synchronisation zwischen Sender und Empfanger erfolgt durch
sogenannte Start- und Stoppbits, welche vier bis acht Datenbits umschlielen, die die

eigentliche Information enthalten.

3.2. Datenerfassung

Mit sogenannten Data-AcQuisition-Boards, zu deutsch: , Datenerfassungskarten® , kon-
nen sowohl digitale, als auch analoge Signale erfasst und generiert werden. Diese be-
stehen im Wesentlichen aus ADC (Analog-Digital-Konvertern) oder DAC (Digital-
Analog-Konvertern) die die analogen Signale in Bits und Bytes umwandeln und umge-
kehrt. Die Datenanbindung an den PC der Datenerfassungskarte NI USB-6215 erfolgt
iiber die USB-Schnittstelle und benotigt keine weitere Stromversorgung. Die Ansteue-
rung der einzelnen Ein- und Ausgénge wird iiber den Measurement and Automation
EXplorer, kurz MAX, vorgenommen.

Um beispielsweise ein analoges Spannungssignal zu messen, muss zunéchst ein neues
Unterprogramm in Form eines NI-DAQmx-Tasks erstellt werden. Dazu startet man den
Measurement and Automation Explorer und erstellt unter 'Datenumgebung’ mithilfe
eines Rechtsklicks auf 'NI-DAQ- Task’ einen neuen Task. Ein Task ist so aufgebaut,
dass als Eingang entweder ein virtueller Kanal (zur Simulation eines Signals) oder
ein physikalischer Kanal dient, der einem echten Messsignal entspricht. Einem sol-
chen Kanal muss zwangsldufig (mind.) ein virtuellen Kanal zugeordnet werden, der
das Messsignal beispielsweise in Form einer Spannung oder Frequenz LabVIEW-intern
weiterverarbeitet. Es ist dabei zu beachten, dass ein Task zwar mehrere virtuelle Aus-
gangskanale haben kann, diese jedoch entweder der Signaleingabe oder Signalausgabe
dienen muss. Weiterhin muss die Belegung der Ein- und Ausgédnge konfiguriert so-
wie der Messbereich und Schaltungsart (z. B. Masse-bezogen) festgelegt werden. Uber
die Timing-Einstellungen kann der Erfassungsmodus auf eine Messfrequenz eingestellt
werden. Neben Einfach- und Mehrfachmessungen, die die Eingabe der Sample-Anzahl
benotigen, existiert auch die Moglichkeit, kontinuierlich Messwerte mit gegebener Fre-
quenz und einem Pufferspeicher zu erfassen. In Abhéangigkeit der zu erfassenden Messsi-
gnale pro Sekunde kann die Prozessorauslastung jedoch drastisch ansteigen, ohne dass
die Qualitdat des Messsignal verbessert wird. Deshalb sollte die Erfassungsfrequenz in

Abhéngigkeit eines anderen Parameters, wie z. B. eines externen Trigger-Signals, auf-



3.3 LabVIEW 20

einander abgestimmt werden.

3.3. LabVIEW

Mit dem Programm ’Spectrum Analyser’ ist im Rahmen dieser Arbeit ein leistungs-
fihiges Programm zur Messung und Auswertung von optischen Spektren entwickelt
worden. Die Bedienoberfliche wurde dabei in Englisch gestaltet.

Dies hatte nicht nur bei der Programmierung Vorteile, sondern bietet Dritten einen
einfacheren Einstieg in die Wartung und Weiterentwicklung des Programmes, da Do-
kumentationen und Befehle des Schrittmotors sowie die aktuell installierte LabVIEW-

Version in Englisch vorlagen.

Gestaltung der Programmoberflache

Uber die Bedienoberfléche (siehe Abb. 13) hat der Nutzer die Méglichkeit, in ibersicht-
licher Weise die Einstellungen an die Anforderungen der Messung anzupassen. Um das
Programm so iibersichtlich wie moglich zu halten, wurden die Bedienelemente "set axis
parameter’, ‘rotate motor’ und 'move to position’ in drei Registerkarten unterteilt (sie-
he Abb. 14, 15 und 16).

Im Folgenden werden die verschiedenen Einstellungsmoglichkeiten und Funktionen der
Programmoberfliche erlautert. Im darauffolgenden Abschnitt wird dann auf die Pro-

grammierung der Bedienoberfliche in Form von Blockschaltbildern erlédutert.
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P f C—

Abb. 14: Registerkarte: ’set axis parameter’. Unter "VISA resourse name’ wird der Anschluss
des Schrittmotors ausgewédhlt. Unter ’axis parameter’ und ’axis parameter value’
konnen Einstellungen am Schrittmotor verdndert werden.

Abb. 15: Registerkarte: rotate motor’. Neben der Richtung und Rotationsgeschwindigkeit des
Schrittmotors, kann tiber 'write data’ die Speicherung der Messdaten in eine externe
Datei gestartet werden. 'transpose data’ und ’attach data’ miissen aktiviert werden,
falls die Messdaten zweispaltig fortlaufend in eine externe Datei gespeichert werden
sollen.

f;'. 1199,95

Abb. 16: Registerkarte: 'move to position’. Eine bestimmte Wellenldnge kann entweder manuell
in das Nummernfeld eingegeben oder durch Verschieben der Pfeilspitze festgelegt
werden. Die Eingabe wird durch ’approach position’ bestétigt.
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e path: Hier kann der Dateipfad einer *.txt-Datei angegeben werden, in der die
Messdaten gespeichert werden.

e rate: LabVIEW Programme sind so strukturiert, dass sie ausgefiihrt und pausiert
werden konnen. Wird das Programm aktiviert, werden die einzelnen Funktions-
blocke initialisiert und ausgefiihrt. Bei der Initialisierung der Datenerfassungkarte
muss die Besonderheit beachtet werden, dass der Parameter ‘rate’ gesetzt werden
muss, bevor das Programm aktiviert wird. Unter 'rate’ kann die Aufnahmefre-
quenz der Datenerfassungskarte in Hz festgelegt werden. Eine Anderung ist nur
im unterbrochenen Programm moglich.

e Plot 0: An dieser Stelle konnen Art und Aussehen des Graphen verdndert werden
(Einzelne Messpunkte, Messpunkte verbunden etc.). Im Normalfall miissen hier
keine Einstellungen vorgenommen werden.

e write spreadsheet: Ist der Schalter aktiviert, werden die Messwerte U(A) in
die angrenzende Tabelle geschrieben. Die Messwerterfassung und Speicherung der
Messwerte in der unter 'path’ definierten Datei, werden hiervon nicht beeinflusst.

e reset spreadsheet: Loscht die Eintrége in der Tabelle. Sind beide Schalter ("wri-
te’+'reset spreadsheet’) aktiviert, wird nur das aktuell gemessene Wertepaar an-
gezeigt.

e wavelength of calibration: Um die gemessenen Intensitdten den jeweiligen
Wellenldngen zuordnen zu konnen, muss eine Kalibrierung des Spektrometers
erfolgen. Dazu dient eine Lichtquelle mit bekanntem Linienspektrum. (Der Wel-
lenlangenzéhler am Spektrometer darf lediglich als Orientierung verwendet wer-
den.) Wenn das Maximum der bekannten Spektrallinien angefahren wurde, muss
im Nummerfeld 'wavelength of calibration” die Wellenldnge eingetragen werden
und mit 'set reference wavelength’ bestéatigt werden.

e graph: In der Standardeinstellung erfolgt eine automatische Skalierung der x-
und y-Achse. Durch Rechtsklick auf den Graphen kann die automatische Ska-
lierung der Achsen deaktiviert werden (Haken entfernen ’Autoscale Y bzw. X’).
Durch Anwahl der stilisierten Hand kann der Ausschnitt der aufgezeichneten
Messwerte verschoben werden. Die Anwahl der stilisierten Lupe erlaubt es, Aus-
schnitte des Graphen zu vergréflern oder zu verkleinern.

e rotate motor: (siehe Abb. 15) Um Wertepaare fortlaufend in eine unter 'path’
festgelegten Datei zu speichern, muss der Schalter ’attach data’ aktiviert wer-
den. Ist der Schalter transpose data’ aktiviert, werden die Wertepaare in zwei
Spalten geschrieben. Durch Klicken auf 'write data’ kann die Aufnahme der Mess-
werte bei laufendem Programm aktiviert und unterbrochen werden. Im Bedien-
feld ’'velocity’ kann die Rotationsgeschwindigkeit des Motors verdndert werden
(1 =0.017nm/s, ..., 100 = 1.7nm/s, ...). Uber den Dreifachschalter ’stepper mo-
tor control” wird der Motor angehalten und in Drehung versetzt. (Rotation nach
rechts vergroflert die Wellenlénge)

e move to position: (siche Abb. 16) Durch Verschieben des Schiebereglers auf die
gewiinschte Wellenldnge und Klick auf ’approach position’ kann die ausgewéahlte
Position angefahren werden. Alternativ kann die Eingabe im Nummernfeld ma-
nuell erfolgen.
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e set axis parameter (siche Abb. 14) Das Programm wurde so konzipiert, dass
moglichst wenig manuelle Einstellungen am Schrittmotor vorgenommen werden
miissen. Im Normalfall ist keine Verdnderung der Parameter notig. Falls notwen-
dig, kann dies unter ’axis parameter’ und ’axis parameter value’ geschehen. Dazu
gehort unter anderem die maximale Rotationsgeschwindigkeit, mit der eine be-
stimmte Wellenlénge unter 'move to position” angefahren wird . Eine erfolgreiche
Veranderung der Parameter wird unter 'return value’ angezeigt.VISA resource
name’ wahlt den Anschluss der seriellen Schnittstelle aus. Diese wird normaler-
weise automatisch erkannt.

e Durch Rechtsklick auf den Graphen oder die Tabelle kénnen die Messwerte in
die Zwischenablage kopiert werden oder als .eps oder .bmp Datei in Form eines
Graphen gespeichert werden.

e reset graph Ist der Schalter aktiviert, wird der bisherige Verlauf des Graphens
geloscht und nur der aktuell gemessene Messwert angezeigt.

e QUIT Hiermit schlieft man das Programm.

Blockschaltbilder

Die Funktionen der Bedienoberfliche werden durch den Icon-basierten Programmeco-
de im Blockdiagramm festgelegt. Aufgrund der Komplexitit des Programmes sollen
im Folgenden nur die wichtigsten Strukturen beschrieben werden. Die folgenden Ab-
bildungen sind Ausschnitte aus dem gesamten Blockschaltbild, das als Ganzes nicht
darstellbar ist.

rezet graph
Build XY Graph|

DAQ Assistant L ’EmE:w Graph
data s i Tum
error out ¥ A Sz

stopped ¥ | =

task out ¥
i Brrorin

. Fnumber of samg

»
‘=)o

¥

Abb. 17: Ausschnitt aus dem Blockschaltbild zur Ansteuerung der Datenerfassungskarte (DAQ
Assistant) und zur graphischen Darstellung des Messsignales U(\)

Die Funktionselemente in Abb. 17 erzeugen zwei wichtige Programmelemente. Mit
dem DAQ-Assistenten erfolgt die Ansteuerung der Datenerfassungskarte. Uber ‘rate’
kann die Aufnahmefrequenz tiber das Frontpanel verdndert werden. Die Kombination
aus 'build xy graph’ und ’'xy graph’ generiert einen Graphen, in dem die Ausgangs-

spannung des PMT gegen die Wellenldnge aufgetragen wird. Dazu wurden die Kanéale
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‘data’ des 'DAQ Assistant’ und der Kanal 'wavelength’ mit dem Eingang von ’build
xy graph’ verbunden. (Der Kanal 'wavelength’ wird in Abb. 23 erzeugt.) Einzelne
Funktionselemente (z.B. 'DAQ Assistant’) konnen in zwei Ansichten dargestellt wer-
den. In der ausfiihrlichen Darstellung sind die Ein- und Ausgangskanéle aufgefiihrt.
In der Symbolansicht wird nur das Funktionselement und die belegten Datenverbin-
dungen angezeigt. Da das Blockdiagramm in der ausfiihrlichen Darstellung schnell zu
uniibersichtlich wird, ist die Darstellung des Blockdiagrammes i.d.R. auf die Anzeige

der Funktionsblocke und deren Anschliisse beschrankt.

W True =} g [wavelength|

write
spreadsheet

Table . éﬁ”
i ""E [I}ﬁ BIC dma ......... M:H:

Ebc R i

L - i - M
Build Table F
* Enable
Ferrorin (no errc transpose data
Signals EE

*nclude time dat

Abb. 18: Ausschnitt des Blockdiagrammes zur Speicherung der Messwertepaare in der unter
'path’ definierten *.txt-Datei. Weiter wird an dieser Stelle die Tabelle auf der Be-
dienoberflache sowie deren Bedienelemente erstellt.

Abbildung 18 zeigt zwei Case-Strukturen (graue Umrandung). Jede Case-Struktur
enthilt zwei Félle (True und False). Die Anwahl einer der Félle erfolgt iiber einen
Schalter auf der Bedienoberfliche ("write spreadsheet’ und 'wite data’). Sind die Schal-
ter aktiv, wird der Inhalt des Cases ausgefithrt. Steht der Schalter auf ’false’ wird
keine Aktion ausgefithrt. Im ersten Case wird die Tabelle erzeugt und die Datenquelle
festgelegt. Unter "Signals’ werden die Wertepaare aus Spannung und Wellenlédnge ver-
einigt und durch 'Table’ ausgegeben. Im zweiten Case legt 'path’ das Zielverzeichnis
der Datei fest, in die die Wertepaare geschrieben werden sollen. Ist die Auswahl ’at-
tach data’ aktiviert, werden fortlaufend Wertepaare in die Datei gespeichert. transpose
data’ schreibt die Wertepaare in zwei Spalten. Im deaktivierten Zustand werden die

Wertepaare in zwei Zeilen geschrieben.
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Abb. 19: Beispiel eines Sub-VI's von 'G geek’. Das Sub-VI ’Set Axis Parameter’ kann Einstel-
lungen der Schrittmotorsteuerung verédndern.

Abbildung 19 zeigt das Sub-VI ’set axis parameter (SAP)’, sowie deren Ein- und
Ausgangskanale. Hiermit konnen Einstellungen am Schrittmotor vorgenommen wer-
den (z.B. die max. Rotationsgeschwindigkeit). Da der Zugriff auf den Schrittmotor
normalerweise liber die Herstellersoftware von Trinamic erfolgt, werden in diesem Sub-
VI die Eingabeparameter iiber LabVIEW derart iibersetzt, dass sie mit den Befehlen
der Herstellersoftware kompatibel sind. Diese Arbeit wurde nicht von mir geleistet,
sondern von einer Privatperson, die unter dem Synonym 'G geek’ aktiv in Foren des
Schrittmotorherstellers agiert. Neben dem Sub-VI 'SAP” hat dieser den gesamten Funk-

tionsumfang des Schrittmotors in Sub-VI’s tibersetzt.

HﬁE
+ Addreszs
v bytes to read
FErrorin (no errc
Finstruction
" motor

4 timeout

o velocity
1 VISA resource n
dup VISA resourt
Brror out M
read answer ¢
return value ¥

Abb. 20: Uber den Schalter ’stepper motor control’ erfolgt die Anwahl eines ’Cases’. Der Case
'motor left’ sendet die Zahl 2 an das Sub-VI 'rotate’ (Die Zahl 2 représentiert den
Befehl: rotiere links).
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Die Ansteuerung der dreigliedrigen Casestruktur in Abb. 20 erfolgt tiber den Dreifach-
schalter 'STOP, LEFT, RIGHT’ auf dem Frontpanel. Dieser wird im Blockdiagramm
durch das Symbol ’stepper motor control’ repriasentiert. Je nach ausgewahltem Case
wird eine Zahl, fir die Drehung nach links eine 2, an das Sub-VI ’rotate’ iibergeben,
dass dann den Befehl an die Elektronik des Schrittmotors weiterleitet. Neben der Dreh-
richtung kann unter 'velocity’ die Rotationsgeschwindigkeit verandert werden. Das ti-
meout’ von 50 ms reduziert die Prozessorauslastung. Ohne "timeouts’ bei der Program-
mierung der Sub-VI, erfolgt die Kommunikation zwischen Schrittmotor und PC mit der
maximal moglichen Geschwindigkeit. Dies fiihrt dazu, dass die maximale Datentrans-

ferrate der seriellen Schnittstelle tiberschritten wird und der Kontakt zum Schrittmotor
abbricht.

=

Abb. 21: Blockdiagramm, dass die Funktionen, die mit der Registerkarte von Abb. 16 ausgelost
werden konnen, erzeugt.

Das Blockdiagramm in Abb. 21 représentiert den Programmcode, der iiber das Front-
panel in Abb. 16 bedient werden kann. Das Sub-VI 'MVP’ entstammt ebenfalls aus
der Funktionsbibliothek, die ,G geek* fiir die Ansteuerung des Schrittmotors ge-
schrieben hat. Damit der Befehl ,Fahre zu Wellenlénge 550 nm"“ funktioniert, muss
zunachst die Differenz zwischen der Kalibierungswellenlénge und der angestrebten Wel-
lenlangenposition gebildet werden. Die Wellenlédngendifferenz wird dann, je nach Vor-
zeichen, relativ zu der aktuellen Position erfolgen. Diese muss jedoch bevor sie an 'MVP’
tibergeben wird in die Anzahl nétiger Schritte umgerechnet werden (5 nm=12800 Schritte).
Der Inhalt des grauen Rahmens ist Teil einer While-Schleife (while= engl. solange, bis).
Solange die Bedingung (Schalter ’approach position’ aktiv) ist, wird deren Inhalt, hier
die Berechnung der angestrebten Wellenlédnge, durchgefiihrt. Ist die Bedingung verletzt,

wird die Schleife unterbrochen.
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YISA resource name
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linixcom e
baud rite (9600} 15

Abb. 22: Ausschnitt des Blockschaltbildes zur Initialisierung des Schrittmotors.

In Abb. 22 wird der Schrittmotor initialisiert. Dazu wird unter anderem die maximale
Ubertragungsgeschwindigkeit der Daten zwischen Schrittmotorelektronik und PC tiber
die serielle Schnittstelle festgelegt (gemessen in Baud). Unter "VISA resource name’
wird der Anschluss des Schrittmotors ausgewéhlt. Das Element 'Board address’ ordnet

dem Schrittmotor die Schrittmotorelektronik zu.

motor position

m‘ COM port Anschlisse

B

|actual position ™

D wavelength in nm

conversion factor steps-> nm |> ]
0,000390625

wavelength of calibration
L

wavelength

Abb. 23: Blockschaltbild, das die Schrittmotorstellung ausliest und die Motorposition
von ’steps’ in nm umrechnet.

Uber das Sub-VI "GAP’ (siche Abb. 23) kann die Position der aktuellen Stellung des
Schrittmotor ausgelesen werden. Die Position in ’steps’ wird dann zur spéteren Wei-
terverarbeitung in die Wellenldnge 'wavelength’ umgerechnet. Der Befehl "GAP’ steht
fiir "get axis parameter’ und entstammt ebenfalls aus der Funktionsbibliothek die 'G

geek’ fiir den Schrittmotor der Offentlichkeit zur freien Verfigung gestellt hat.

3.4. Heterodyner Lock-In-Verstarker Ithaco Dynatrac 391 A

In der vorliegenden Bachelorarbeit wurde mit dem "Ithaco Dynatrac 391 A’ eine Weiter-
entwicklung konventioneller Lock-In-Technik verwendet. Heterodyne Lock-In Verstirker?*
arbeiten im Grunde genommen nach dem gleichen Prinzip, sind aber im Detail kom-
plexer aufgebaut (siche Abb. 24).

24das Wort heterodyn bezieht sich in diesem Zusammenhang auf die Mischung auf eine feste, von der
Referenzfrequenz unabhéngige Frequenz fjy.
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Abb. 24: Funktionsprinzip: Hetereodyner Lock-In-Verstirker Ithaco Dynatrac 391 A.
Quelle: B.[§]

In der Schaltskizze muss man zwischen dem oberen Signalschaltkreis, der die eigentli-
che Filterung iibernimmt und dem unteren Referenzschaltkreis unterscheiden.

Im oberen Signalschaltkreis wird das referenzsynchrone Messsignal der Frequenz fg =
fr durch einen Tiefpassfilter, knapp oberhalb des max. Frequenzbereiches mit -24 dB/Okt-
ave geddmpft und verstéirkt (dies dient im wesentlichen dazu Radiosignale und andere
Funksignale zu unterdriicken). Im néchsten Schritt wird das Messsignal der Frequenz
fr im Signal-Mischer mit der Frequenz f;, multipliziert. Als Ergebnis liefert ein idealer
Mischer sowohl die Summenfrequenz fr + fy, als auch die Differenzfrequenz fr — fy .
Die Frequenz fy = fy + fr wird im unteren Referenzschaltkreis aus Referenzfrequenz
fr und einem intern generierten Sinussignals mit der Frequenz f, ~ 2,5 kHz erzeugt.
Nach dem Signalmischer werden die Summenfrequenz fr+ fyv = fr+fo+/fr = fo+2fr
und die Differenzfrequenz: fr — fv = fr — (fr + fo) = fo differenziell verstarkt.

Da das Messsignal auf die feste, von der Referenzfrequenz fr unabhéngige Frequenz f
gemischt wurde, erhélt man mehrere Vorteile. Die Mittenfrequenz des Bandpassfilter
kann moglichst genau an die unverénderliche Frequenz f; angepasst werden. Hierdurch
kann eine schmalbandige Filterung erfolgen, die das Rauschen stark reduziert und die
storenden Anteile 2 fr und hohere Harmonische herausgefiltert. Eine Frequenzdrift der
Signal- und Refererenzfrequenz hat zudem keinen Einfluss auf die Filterung des Band-
passfilters.

Der Regelkreis im unteren Referenzschaltkreis bestehend aus Phasendetektor (Phas.
Det.), spannungsgesteuertem Oszillator (VCO) und Reference Mixer erzeugt das Si-
gnal mit der Frequenz fy = fy + fr, dessen Phase streng korreliert ist mit der des
Referenzsignals fr. Die Funktionsweise dieses Regelkreises ist im Detail recht kom-
pliziert und erfordert tiefergehende Kenntnisse der Elektrotechnik. Dieser Regelkreis

lockt auf die Phase des Referenzsignals, welches durch die Mischung auf die Frequenz
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fo ubersetzt wurde (to lock- arretieren, festhalten). Dies ist fiir die spatere phasenemp-
findliche Gleichrichtung von entscheidender Bedeutung. Kleine Drifts der Frequenz fr
und der Phase werden von dem Regelkreis nachgeregelt. Das Messsignal als auch das
Referenzsignal wurden auf die Mittenfrequenz f; gemischt. Dies erfordert in einem wei-
teren Schritt eine erneute Mischung durch den PSD (phase sensitive detector), indem
die beiden Signale wieder zusammengefithrt werden und phasensensitiv gleichgerichtet
werden.? Es sei

s(t) = Vs cos(wst + ¢s) (21)

das Messsignal und
r(t) = Vg cos(w,t + ¢r) (22)

das Referenzsignal. Nach Multiplikation beider Signale erhilt man

s(t)r(t) = VsVg cos[(ws + we )t + ¢s + @] + ;VSVR cos|(ws —w)t + o5 — & . (23)
4 fo 0

Da die Grenzfrequenz des Tiefpass weit unterhalb von fy liegt, entféllt der erste Term

und man erhalt den Ausdruck

S(t)’l“(t) = Au—oVsVg COS(Qbs - Qbr) ) (24)

der neben der Ubertragungsfunktion A,,_o des Tiefpasses nur noch von den Effektiv-
werten des Mess- und Referenzsignals sowie dessen Phasenverschiebung abhangt. Mit
dem Phasenschieber kann die Phasenbeziehung auf Null geregelt werden und das Si-
gnal maximiert werden. Im letzten Schritt wird das gleichgerichtete Signal dann durch

den Tiefpassfilter in ein Gleichspannungssignal umgewandelt.

3.5. SPEX Spectrograph

Das Spektrometer befand sich aufgrund der langen ungenutzten Lagerung in einem
sehr schlechten Zustand. Neben einer sorgféiltigen Grundreinigung wurden zunéchst
die einzelnen Bauteile auf ihre Funktionsfiahigkeit tiberpriift.

Da die Schneckenwelle des Sinustriebes nicht mehr einwandfrei in der Fithrung gleiten
konnte, musste die Achse entfettet und neu geschmiert werden. In einem weiteren
Schritt wurden zwei Endschalter in das Spektrometer eingebaut. Diese unterbrechen
die Stromversorgung des Schrittmotors, falls ein kritischer Drehwinkel iiberschritten
werden sollte, der das Spektrometer beschadigen konnte. In einem weiteren Schritt
wurde der Schrittmotor iiber eine Kupplung an das Getriebe angekoppelt und deren
Elektronik an die Schaltleiste (sieche Abb. 11) angelotet. Die Reinigung der Hohlspiegel

25ygl.: Bedienungsanleitung Ithaco, A.[12]
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Wellenlangenzéhler

Abb. 25: Unterseite des Spektrometers. Der Schrittmotor treibt das Getriecbe des Wel-
lenldngenzéhlers und die Schneckenwelle des Sinustriebes an.

erforderte besondere Sorgfalt und Achtsamkeit, da deren Oberflachenbedampfung sehr

empfindlich ist. Diese wurde nach Herstellerempfehlung mit Aceton gereinigt.

Abb. 26: Ursprungszustand der Spiegel vor der Reinigung mit Aceton (oberes Dreieck)

Da der Ein- und Austrittsspalt nicht mehr geschlossen werden konnten, mussten die-
se neu eingestellt und gereinigt werden, bevor sie wieder eingebaut wurden. Um den
Photomultiplier am Austrittsspalt befestigen zu konnen, musste eine Halterung in der
Werkstatt des FB 1 angefertigt werden, die in die vorhandenen Bohrungen passte.

Nachdem die Funktionsfahigkeit aller Bauteile wieder garantiert werden konnte, wur-

den die Hohlspiegel nach der Anleitung des Herstellers auf ihre korrekte Ausrichtung
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iiberpriift. Im néchsten Schritt wurde dann die optische Bank am Spektrometer befes-

tigt und mit der Justage und Optimierung der einzelnen optischen Bauteile begonnen.

3.6. Anpassung der elektrischen und optischen Bauelemente

Im Folgenden soll die Wahl der verschiedenen optischen und elektrischen Bauelemente
zur Optimierung des Messsignales begriindet werden.

Bei dem PMT Hamamatsu H7732 handelt es sich um einen sogenannten 'current out-
put type’. Dieser liefert als Ausgangssignal keine Spannung, sondern ein Stromsignal.
Dieses Stromsignal musste zundchst in ein Spannungssignal umgewandelt werden, da-
mit es vom Lock-In Verstarker verarbeitet werden konnte. Dazu wurde ein Widerstand
von 1 M€ in ein BNC-T-Stiick verlétet, um am Signaleingang des Lock-Ins die Span-
nung iiber dem Widerstand abgreifen zu kénnen. Da die Wahl des Widerstandes die
Grofle des Spannungssignals und auch die Rauschleistung direkt beeinflusst, wurde
in mehreren Anldufen ein Kompromiss aus ausreichend groffem Spannungssignal und
Rauschabstand gefunden. Ein Widerstand von 1 M2 lieferte das beste Messergebnis.
Durch den Innendurchmesser der Linsenhalter von d = 25 mm wurde die Apertur der
verwendeten Linsen auf 21 mm eingeschrankt. Bei einem Durchmesser von d=85mm
des Kollimatorspiegels und einer Brennweite von f=500mm ergibt sich ein Offnungs-
verhaltnis von 0=0,17. Dieses wiirde die Brennweite der einkoppelnden Linse bei einem
Durchmesser von d = 21 mm, auf eine Brennweite mit f ~ 123,5mm festlegen. Da die
groBtmogliche Brennweite bei dem gegebenen Linsendurchmesser auf f = 100 mm be-
schriankt war, konnte das angestrebte Offnungsverhéltnis nicht ganz erreicht werden.
Das Linsensystem fiir die Zwischenabbildung der Absorptions- und Fluoreszenzmes-
sung sollte so gewahlt werden, dass das von der Probe abgestrahlte Licht moglichst
vollstandig durch die Linse treten kann. Da der Durchmesser der Linse nicht verédndert
werden konnte, musste eine Linse mit entsprechend kleinerer Brennweite gewéahlt wer-
den, um diese moglichst nahe an der Probe positionieren zu konnen. Da ein kleiner
Linsendurchmesser, bei gleichzeitig kleiner Brennweite, auch zu starker sphérischer Ab-
beration fithrt, wurde eine Brennweite von f = 50 mm gewéhlt, die den geeignetsten
Kompromiss aus ausreichender Lichtintensitdt und noch akzeptablen Abbildungsfeh-
lern, darstellte.

Bei der Justage des Strahlenganges musste unbedingt darauf geachtet werden, dass
der Strahlengang parallel zur optischen Bank verlauft und nicht vertikal oder horizon-
tal verkippt war. Die Fokussierung des Strahlenbiindels muss im oberen Drittel des
Eintrittspalts erfolgen, da das Zentrum des Eintrittsfenster vom Photomultiplier verti-
kal verschoben ist. Das vor den Eintrittsspalt geschraubte Blech stimmt nicht mit der
vertikalen Achse der Spaltoffnung iiberein. Daher sollte die Feinjustage iiber die Maxi-

mierung des Messsignales mit den z,y-Stellschrauben an den Linsenhaltern erfolgen.
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Zur groben Orientierung befindet sich am Spektrometer ein Wellenldngenzéhler. Dieser
darf jedoch nur zur groben Orientierung verwendet werden und kann eine Kalibrierung

mit einer Lichtquelle mit einem Linienspektrum nicht ersetzen.

3.7. Gesamtaufbau

Versuchsaufbau zur Messung der Transmission.

Eintrittsspalt

Linse f=100mm
Linse f=50mm T~

LN

Punktblende (2mm) T \ ‘
Chopper\ RN | \
\ “ Rhodamin 6G

Halogenlampe =

We -~ | ’
v
1&/

Abb. 27: Anordnung der optischen Bauteile zur Messung der Transmission.

Abbildung 27 zeigt die Anordnung der optischen Bauteile zur Messung der Transmissi-
on bzw. Absorption von Rhodamin 6G. Damit der Strahlengang optimal justiert werden
kann, sind die Linsenhalter in z- und y-Richtung verstellbar gelagert. Fine 100 W Ha-
logenlampe wird zunéchst auf eine Punktblende mit 2 mm Durchmesser fokussiert um
eine Punktlichtquelle zu erzeugen. Die darauf folgende Linse (f = 100mm) erzeugt
einen kollimierten Lichtstrahl, der fiir die Zwischenabbildung und Anregung der Probe
erforderlich ist. Dabei sind die Abstande der Linsen (f =50mm) so gewahlt, dass die
Brennpunkte beider Linsen innerhalb der Probe liegen. Die Linse vor dem Eintrittspalt

fokussiert den zuvor parallelen Lichtstrahl auf den Eintrittsspalt.
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Abb. 28: Prinzipaufbau zur Messung der Transmission ohne abbildende Linsen.

Versuchsaufbau zur Messung der Fluoreszenz

Abbildung 29 zeigt die Anordnung der Bauteile zur Messung der Fluoreszenz. Dazu

wird der Laserstrahl (532nm) zunéchst durch einen Chopper moduliert, bevor dieser

durch einen Spiegel um 90 Grad umgelenkt wird. Dies ist erforderlich, um den La-

serstrahl durch Justierschrauben am Spiegel auf der Justiergeraden so auszurichten,

dass die Anregung moglichst von Vorne mit méglichst kleiner Eindringtiefe erfolgt und

um den Laserstrahl am Eintrittsspalt vorbeizufithren. Das von der Probe emittierte

Licht wird durch eine Linse mit kurzer Brennweite (f = 50mm) aufgefangen und in

einen parallelen Lichtstrahl auf die Linse vor den Eintrittsspalt gerichtet, welche den

Lichtstrahl auf den Eintrittsspalt fokussiert.
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Abb. 29: Anordnung der optischen Bauteile zur Messung der Fluoreszenz.
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Abb. 30: Prinzipaufbau zur Messung der Fluoreszenz ohne abbildende Linsen in linea-
risierter Form
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4. Anwendungsbeispiele

Die Moglichkeit, durch den Einsatz eines Lock-In Verstéarkers die Rauschleistung dras-
tisch zu reduzieren, fithrt in Kombination mit dem grofien Auflésungsvermogen von bis
zu 0,25 A zu einem hohen Maf an Flexibilitdt in Hinblick auf mégliche Anwendungs-
beispiele. Um die Leistungsfahigkeit des konzipierten Messplatzes zu testen, wurden
drei verschiedene Messungen durchgefiihrt, die als mogliche Anwendungsbeispiele vor-

gestellt und diskutiert werden sollen.

1. Transmissionsspektrum eines Farbfilter im sichtbaren Wellenldngenbereichs

2. Hochauflosende Vermessung des Linienprofils eines He-Ne Lasers
3. Absorption und Fluoreszenz von Rhodamin 6G

Die vor und wéahrend einer Messung zu treffenden Einstellungen werden im Anhang

unter dem Kapitel Hinweise bei der Versuchsdurchfiihrung diskutiert.

4.1. Absorptions- und Transmissionsspektren eines Farbfilters.

Farbfilter werden dazu verwendet, aus einem breiten Spektrum elektromagnetischer
Strahlung bestimmte Wellenléngenbereiche verlustarm durchzulassen, andere jedoch
abzuschwéchen. Je nach Bauform beruht die Filterwirkung auf Reflexion, Absorpti-
on oder Interferenz, die i.d.R. wellenldngenabhéangig ist. Die spektrale Durchléssigkeit
wird durch den spektralen Transmissionsgrad 7(\) beschrieben. Dieser wird durch das
Verhéltnis des transmittierten Strahlungsflusses (®,), und dem einfallenden Strah-

lungsfluss @, beschrieben.

T(\) = (Transmissionsgrad) (25)

Da der spektrale Transmissionsgrad die Reflexionsverluste nicht berticksichtigt, ist der
Reintransmissionsgrad als Verhaltnis aus durchgelassenem Strahlungsfluss (®) ), zum

eingedrungenen Strahlungsfluss (®));, definiert?°.

((I)A)zn
((I))\)e:v

T(N); = (Reintransmissionsgrad) (26)
Im folgenden soll die Durchfithrung und Auswertung der Transmissionsmessung disku-
tiert werden.

Bei dem Farbfilter VG9 handelt es sich um ein ionengefirbtes Glas, welches zur opti-

schen Filterung im griinen Wellenléngenbereich als Bandpassfilter Anwendung findet.

26ygl.: optische Glasfilter, A.[13]
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Abb. 31: Apparatefunktion fiir die Absorptionsmessung mit einer Halogenlampe als Strah-
lungsquelle. Der Verlauf wird durch die spektrale Empfindlichkeit des PMT und des
Spektrometers iiberlagert.
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Abb. 32: Transmissionsmessung: Farbfilter VG9

Um den Transmissionsgrad des Filters zu bestimmen, musste zunéchst eine Leermes-
sung ohne Filter durchgefiihrt werden, um die Apparatefunktion zu messen. In dieser ist
der spektrale Verlauf der Halogenlampe, des Spektrometers und des Photomultipliers
enthalten. Abbildung 31 zeigt den charakteristischen Verlauf der Apparatefunktion.
Das Nebenmaximum bei 440nm kann nicht dem spektralen Verlauf der Halogen-
lampe zugeordnet werden. Nach dem Plankschen Strahlungsgesetz miisste deren Ver-
lauf monoton steigen und diirfte keine Nebenmaxima in dem Wellenldngenbereich ha-
ben. Durch das spektrale Empfindlichkeitsmaximum des PMT von 400nm und der
Blazewellenlinge des Reflexionsgitters von 500 nm ist es vermutlich zu dieser Inten-
sitdtsiiberhohung gekommen. Durch Division der Farbfiltermessung durch den Ver-
lauf der Apparatefunktion werden diese Effekte herausgerechnet. Das Maximum der

Transmissionsmessung liegt bei 520nm und stimmt mit den Herstellerspezifikatio-
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nen iiberein, jedoch ist die gemessenen Transmission um ca. 23% geringer. Die doch
teils deutliche Abweichung der Transmissionsmessung von den Herstellerspezifikatio-
nen kann mehrere Griinde haben. Zum einen kénnen Toleranzen in der Fertigung durch
unterschiedliche lonenkonzentrationen den spektralen Verlauf verdndern. Zum anderen
konnen Alterungserscheinungen die Zusammensetzung des Filters verdndert haben. Da
der Strahlengang bei der Messung mit dem Filter nicht nachjustiert wurde, kann der
dadurch entstandene Parallelversatz des Strahlengangs den Brennpunkt verschoben

haben, was zu einer zu kleineren gemessenen Intensitat fithrte.

4.2. He-Ne Laserlinie

In Kooperation mit meinem Bachlorkollegen Jan Kehlbeck, der sich in seiner Bachelor-
arbeit mit dem Aufbau eines Fortgeschrittenenpraktikumsversuches zum Helium-Neon-
Laser auseinandersetzte, wurde untersucht, inwieweit spektrales Lochbrennen innerhalb
der Laserlinie bei 632,8 nm eines He-Ne-Lasers mit dem Messplatz beobachtbar ist. Un-
tersucht wurde die Laserlinie eines He-Ne-Justierlasers mit einer Ausgangsleistung von
1mW und einer Resonatorlinge von 22 cm. Von Herrn Kehlbeck wurde mithilfe eines
Spektrumanalysators gezeigt, dass der Laser im Einmodenbetrieb arbeitet.?” Abb. 33
zeigt das mit dem in der vorliegenden Arbeit aufgebauten hochauflosenden Spektro-
meter gemessene Spektrum der Laserlinie. Symmetrisch zur Mittenfrequenz fy sind
jeweils im Abstand +A f zwei deutliche Minima beobachtbar. Die Halbwertsbreite der
Laserlinie ist durch Dopplerverbreiterung bestimmt und betrigt etwa 1,5 GHz. Die ste-
hende Welle im Laser ist eine Uberlagerung von zwei gegeneinanderlaufenden Wellen.
Zur Verstiarkung dieser Wellen tragen jeweils Atome im Geschwindigkeitsintervallen
+Av = ¢(Af/f) bei. Aufgrund des Gleichgewichts zwischen Pumprate und Laser-
leistung séttigt sich die Verstarkung, wobei die Besetzungsinversion durch induzierte
Emission bei den Frequenzen fo—Af und fo+Af abgebaut wird. Dadurch entstehen so-
genannte ,Locher im Spektrum der Linie. Die Locher haben eine Lorentz-Linienform,
deren Breite oberhalb der natiirlichen Linienbreite liegt und durch Stofiverbreiterung
bestimmt ist (HWB= 200 MHz).?

2Tsiehe Bachelorarbeit Jan Kehlbeck A.[21]
28Kleen/Miiller (1969), A.[18]
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Abb. 33: Spektrum der Laserlinie eines 1 mW He-Ne-Lasers mit einer Resonatorlinge von 22 cm
und der Mittenfrequenz fy (die Skala der Abszisse ist verschoben).

4.3. Absorption und Fluoreszenz von Rhodamin 6G

Rhodamin 6G gehort zu den fluoreszierenden Farb-
stoffen, die im gelb bis roten Spektralbereich emit-
tieren. Aufgrund der hohen Quantenausbeute von
ca. 95 % ist Rhodamin 6G hervorragend als Laser-
farbstoff zu verwenden und ist geeignet um mit

einem Ar'-Laser (514nm) oder mit einem YAG-

Laser (2. Harmonische 532nm) gepumpt zu wer-

den. Das Absorptionsmaximum liegt in Ethanol Abb. 34: Struktuformel von Rhoda-
min 6G. Ahnlich wie Fluo-

gelost bei 530 nm, das Fluoresezenzmaximum, eben- reszin sind Rhodamine De-
falls in Ethanol, bei 556 nm. Die Messungen wur- EV[ZT von Xanthen. Quelle:

den mit einer Rhodaminkonzentration von 0,12 g/L

durchgefiihrt. Als Losungsmittel wurde Methanol verwendet. Die Praparation erfolgte
nach Lambdachrome Laser Dyes (1985) A.[19].

Abbildung 35 zeigt Absoption und Transmission von Rhodamin 6G. Bei der Transmis-
sionmessung wurde zunéchst eine Apparatefunktion, ohne Messprobe, aufgenommen,
um den spektralen Verlauf der Halogenlampe, des PMT und des Spektrometers her-
ausrechnen zu koénnen. Da eine Messung des Reflexionsspektrums nicht moglich war,

wurde die Reflexion mithilfe des Brechungsindizes von Methanol (na1,3) abgeschétzt.

N2
R:(n 1) ~1,7%

n+1




4.3 Absorption und Fluoreszenz von Rhodamin 6G 40

80 =

60 60

Transmission
—— Absorption

40 40

Absorption/ Transmission in %

20 20

s b b b b b e e e b by ]
400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 600 620

Wellenlange A in nm

Abb. 35: Absorptions- und Transmissionspektrum von Rhodamin 6G.

Fluoreszenz

Die Messung der Fluoreszenz wurde geméfl des in Abb. 29 dargestellten Aufbaus
durchgefiihrt. Als Anregungslaser wurde ein diodengepumpter Nd:YAG-Scheibenlaser
(532 nm) mit einer Pulsdauer von 500 ps und einer Folgedauer von 5kHz eingesetzt. Da
die Chopperfrequenz mit wenigen hundert Herz weit unterhalb der Folgedauer des La-
serpulses liegt, kann dieser als quasi cw-Laser angesehen werden. Durch die Umlenkung
des Laserstrahls mit einem Spiegel mit zu hohen Reflexionsverlusten fiel die Leistung
des Laser von 57mW um fast 75 % auf 15 mW ab. Die dadurch relativ geringe Lichtin-
tensitat erforderte eine starke Nachverstarkung durch den PMT sowie eine drastische
Erhéhung der Zeitkonstanten und Messempfindlichkeit am Lock-In. Der grofiere Rau-
schumfang und das dadurch stark schwankende Ausgangssignal musste infolgedessen
durch die Erh6hung der Zeitkonstanten von typischerweise 125 ms auf 4 s kompensiert
werden. Um das Messsignal nicht zu verschleifen wurde die Rotationsgeschwindigkeit
des Schrittmotors von normalerweise 0, 85 nm/s auf 0, 017 nm/s gesenkt. Fiir zukiinftige
Messungen wére der Austausch des Spiegels gegen einen dielektrischen Spiegel im pas-
senden Wellenldngenbereich angebracht, da so neben der benotigten Messzeit auch der
Rauschumfang reduziert werden kann.

Abbildung 36 zeigt die Ergebnisse der Absorptions- und Fluoreszenzmessung graphisch
dargestellt. Dabei ist zu beachten, dass das Fluoreszenzspektrum durch die spektrale
Empfindlichkeit der Messaparatur iiberlagert ist und somit nicht den exakten Verlauf
der Fluoreszenz widerspiegelt. Eine Aufnahme einer Apparatefunktion ist bei der Mes-
sung der Fluoreszenz nicht moglich. Des Weiteren wurde die Intensitat der Fluoreszenz-
messung in Abb. 36 auf das Maximum der Absorption normiert, um einen Vergleich

zu ermoglichen.



4.3 Absorption und Fluoreszenz von Rhodamin 6G 41

L L e A

—— Fluoreszenz
—— Absorption

80 F

60 |

40F

Intensitat | in willk. Einheiten

20 F

e by by by b e by by Ly oy s H

440 460 480 500 520 540 560 580 600 620

Wellenlange A in nm

Abb. 36: Absorption und Fluoreszenz von Rhodamin 6G.

Bei der spiegelsymmetrischen Verschiebung der Absorption und Fluoreszenz um ca.
30nm handelt es sich um den sogenannten Stokes-Shift (siche Kapitel 2.7). Da die
Relaxation aus hoheren Schwingungsniveaus des angeregten elektronischen Zustandes
in das Minima des angeregten el. Zustandes strahlungslos erfolgt, ist der strahlende
Ubergang (Fluoreszenz) in den Grundzustand gegentiber der Absorption zu kleineren
Energien verschoben. Das Maximum der Absorption entspricht dem Ubergang aus dem
Grundzustand in den angeregten elektronischen Zustand mit der grofiten Aufenthalts-
wahrscheinlichkeit (siehe Abb. 9). Die ausgeprigte Schulter auf der héher energeti-
schen Seite der Absorption resultiert aus der Uberlagerung von Ubergingen in hohere
Schwingungsniveaus des angeregten elektronischen Zustandes. Ebenso ist die niede-
renergetische Schulter im Fluoreszenzspektrum auf eine Uberlagerung von strahlenden
Ubergingen aus dem angeregten Zustand in verschiedene Schwingungsniveaus des elek-

tronischen Grundzustands zuriickzufiihren.
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5. Zusammenfassung

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde ein computergestiitzter Messplatz fiir spek-
tral hochaufgeloste Messungen der Absorption und Fluoreszenz erstellt. Mithilfe von
LabVIEW wurde die Bedienoberfliche programmiert, tiber die die Ansteuerung des
Spektrometers, sowie die Datenerfassung und Auswertung erfolgt. Als zentrales Ele-
ment zur Verbesserung des Signal-Rausch-Verhéltnisses, wurde das Ausgangssignal ei-
nes Photoelektronenvervielfacher, der das spektral zerlegte Licht am Ausgangsspalt
registriert, durch die Verwendung eines heterodynen Lock-In-Verstarkers frequenzselek-
tiv und phasenempfindlich-gleichgerichtet verstarkt. Fiir den Einsatz im Fortgeschrit-
tenenpraktikum kann der Messplatz zur Einfiihrung in die Funktionsweise der Lock-
In-Technik und optischen Spektroskopie, als auch den Grundlagen der Molekiilphysik
genutzt werden. Weiter konnen erste Erfahrungen im Umgang mit branchentypischer
Software aus Industrie und Wissenschaft gewonnen werden. Neben der Messung der
Absorption und Fluoreszenz von Rhodamin 6G, wurden als weitere Anwendungsbei-
spiele das Transmissionsspektrum eines ionengefarbten Farbfilters und die 632 nm Linie

eines He-Ne-Lasers vermessen.

Zuallererst wurde ein Czerny-Turner-Monochromator grundlegend iiberholt und alle
Bauteile auf dessen korrekte Funktionsweise tiberpriift. Aufgrund der grofien Brenn-
weite der Hohlspiegel und dem auf 500nm geblazten Echellettegitter (1200 Striche
pro mm) kann eine Auflésung von 0,25 A mit einer Genauigkeit von +2 A {iber einen
Wellenldngenbereich von 5000 A erzielt werden. Durch Endschalter begrenzt, ist es
prinzipiell moglich mit dem Spektrometer einen Wellenldangenbereich von 380-1200 nm

zu untersuchen.

Um die Intensitdt des durch das Spektrometer spektral zerlegten Lichts in ein zur
Spannung proportionales Signal umzuwandeln, wurde ein Photomultiplier mit einer
Spitzempfindlichkeit bei 400 nm verwendet. Die anschliefende Filterung des Messsi-
gnales durch einen heterodynen Lock-In-Verstarker diente zur Verbesserung des Signal-
Rausch-Verhéltnisses. Dazu musste der zum Anregen verwendete Laserstrahl bei der
Messung der Fluoreszenz, aber auch das Licht einer Halogenlampe zur Messung der
Absorption zunichst durch einen Chopper moduliert werden, um so ein Referenzsignal
zu erzeugen. Im Gegensatz zu normalen Lock-In-Verstarkern bietet der heterodyne
Lock-In-Verstérker den Vorteil, dass die Referenz- und Signalfrequenz durch einen Mi-
scher auf eine hohere feste Frequenz transformiert werden, die sich genauer verarbeiten

lasst, wodurch sich deutliche Verbesserungen im SRV erzielen lassen.
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Besonderes Augenmerk galt der Anpassung der optischen und elektrischen Bauteile,
um mit den zur Verfiigung stehenden Mitteln eine moglichst empfindliche Apparatur
aufbauen zu konnen. Uber die Nachverstarkung des PMT, sowie der Verdnderung der
Empfindlichkeit und Zeitkonstanten am Lock-In-Verstérker, kann die Nachweisemp-
findlichkeit, aber auch der Rauschabstand in weiten Bereichen an die Anforderungen

des Messproblems angepasst werden.

Zur Ansteuerung des Schrittmotors, aber auch zur Datenerfassung und Auswertung
wurde ein Programm mit LabVIEW erstellt. Die Programmierung im Form von Block-
schaltbildern erfolgte im Blockdiagramm. Auf die dadurch erzeugten Bedienelemente
und Funktionen kann iiber das Frontpanel (Bedienoberfliche) zugegriffen werden. Die
Programmierung erfolgte z.T. unter zur Hilfenahme von frei verfiigharen VI's (Vir-
tual Instruments), die die Datenverbindung zwischen der Schrittmotorelektronik und
LabVIEW sicherstellten. Aufgrund der vielseitigen Einstellmoglichkeiten, konnen mit
dem Programm neben Ubersichtsspektren auch hochauflosende Spektren in einem sehr
schmalen Wellenldngenbereich aufgenommen werden und zur spéteren Datenbearbei-
tung als *.txt-Datei gesichert werden. Neben der Kalibrierung des Spektrometers ist
es moglich eine beliebige Position im Wellenldngenbereich von 380 nm bis 1200 nm an-

zufahren und mit einer Geschwindigkeit von 0,017 nm - 5nm aufzuzeichnen.

Zur Messung der Fluoreszenz wurde ein diodengepumpter, frequenzverdoppelter Nd: YAG-
Scheibenlaser mit seiner Wellenlédnge von 532 nm verwendet. Mit einer Pulsdauer von
500 ps und Folgefrequenz von 5 kHz konnte er fiir den Lock-In-Betrieb mit einer Chop-

perfrequenz von ca. 390 Hz als quasi cw-Laser angesehen werden.

Als Anwendungsbeispiel wurde das Transmissionsspektrum eines ionengeférbten Glas-
filters vermessen. Dieser kann als Bandpassfilter im Wellenldngenbereich von 520 nm
mit einer HWB von 80 nm eingesetzt werden. Fiir die Messung der Transmission wur-
de zunédchst die Apparatefunktion aufgenommen, die die spektrale Empfindlichkeit des
PMT, des Spektrometers und den spektralen Verlauf der Halogenlampe enthélt. An-
schliefend wurde die Messung des Farbfilters durch die Apparatefunktion dividiert um

den wellenlangenabhéngigen Transmissionsgrad zu erhalten.

Als zweites Anwendungsbeispiel wurde das Auflésungsvermogen des Spektrometers ge-
testet. Dazu wurde die spektrale Struktur der 632 nm-Linie eines He-Ne-Lasers mit
einer Leistung von 1mW und einer Resonatorlinge von 22cm, der im Einmodenbe-
trieb arbeitete, aufgenommen. Innerhalb des Laserlinienspektrums sind die symme-
trisch zur Mittenfrequenz f, der dopplerverbreiterten Linie liegende Minima zu er-

kennen. Diese sogenannten Lorentzschen Locher entstehen im Resonator durch hin-
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und zuriicklaufende Wellen, die eine Abschwéchung der Besetzungsinversion (durch
induzierte Absorption) hervorrufen. Die Linienbreite der Locher wird durch Stofiver-

breiterung erzeugt. Diese besitzen eine spektrale Breite von ca. 200 MHz.

Als wichtigstes Anwendungsbeispiel wurde die Messung der Fluoreszenz und Absorp-
tion an Rhodamin 6G vorgenommen. Rhodamin 6G zéhlt zu den grofien Molekiilen
und findet beispielsweise breite Anwendung als Laserfarbstoff. Mit einem Absorpti-
onsmaximum von ca. 530nm konnte Rhodamin 6G gut mit einem frequenzverdop-
pelten Nd:YAG-Laser (532nm) angeregt werden. Die Stokes-Verschiebung zwischen
den Maxima der Absorption und der Fluoreszenz konnte zu 30 nm bestimmt werden
und mit dem Franck-Condon-Modell erklart werden. Neben der Nullphononlinie im
Absorptionsspektrum kann die héhere energetische Schulter durch die Uberlagerung
mehrerer Ubergénge aus dem el. Grundzustand in hohere Schwingungsniveaus des an-
geregten Zustandes erklart werden. Spiegelsymmetrisch zur hoherenergetischen Schul-
ter der Absorption konnte die Ursache fiir die niederenergetische Schulter im Verlauf
der Fluoreszenz dadurch erklart werden, dass die strahlende Rekombination aus dem
Schwingungsgrundzustand in die unterschiedlichen Schwingungsniveaus des el. Grund-

zustandes erfolgt.
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6. Ausblick

Verbesserungsmaoglichkeiten

Mit den zur Verfiigung stehenden Mitteln wurde der Messaufbau, soweit es die Zeit und
die Moglichkeiten erlaubte, optimiert. Fiir den Einsatz im Fortgeschrittenenpraktikum
ist es dennoch sinnvoll gegebenenfalls noch folgende Anderungen vorzunehmen:

e Die Spitzenempfindlichkeit des Photomultipliers lag mit 400 nm nicht im spek-
tralen Mittenbereich des zu vermessenden Stoffes. Durch einen Austausch gegen
einen PMT mit einer Spitzempfindlichkeit von ~ 550 nm koénnten im relevanten
Spektralbereich groflere Signalintensitiaten erzielt werden und so zusétzlich das
SRV verbessert werden.

e Bei Raumtemperatur existiert geméafl der Fermi-Dirac-Statistik ein geringer An-
teil an Elektronen, die das Vakuum-Niveau verlassen kénnen und so einen Impuls
auslosen. Durch aktive Kithlung des PMT konnte die Anzahl derjenigen Elektro-
nen, die nicht zum eigentlichen Messsignal gehéren, effektiv reduziert und die
Empfindlichkeit erhoht werden. (vergleichsweise aufwendig).

e Austausch der bisher unabgeschirmten Kabel der Datenerfassungskarte durch
BNC-Kabel

e Der Laserstrahl musste zur Fluoreszenzmessung durch einen Spiegel um 90° um-
gelenkt werden, damit dieser iiber die Justiergerade ausrichtet werden kann. So
konnten Intensitdtsverluste durch eine zu grofie Eindringtiefe in die Probe bei
der Anregung minimiert werden. Durch den bisher verwendeten Spiegel traten
jedoch Reflexionsverluste in der Grofienordnung von 75 % auf. Daher wére ein
Austausch gegen einen dielektrischen Spiegel mit geringeren Reflexionsverlusten
bei 532 nm angemessen.

e Um das Offnungsverhiltnis der einkoppelnden Linse weiter zu optimieren, wére es
sinnvoll Linsen mit einem Innendurchmesser von d = 21 mm und einer Brennweite
von f ~ 120 mm zu bestellen.

e Erweiterung des Messplatzes durch eine Halterung zur Messung von Reflexions-
spektren.
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C. Anhang

Hinweise bei der Versuchsdurchfiihrung

Bei der Durchfithrung einer Messung miissen die messplatzspezifischen Besonderhei-
ten beachtet werden. Diese konnten im Detail nur durch die umfangreiche und geziel-
te Auseinandersetzung mit den einzelnen Bauelementen erworben werden und sollen
im Folgenden kurz erlautert werden. Dazu soll zum einen auf die Einstellungen am
Spektrometer, als auch auf die Einstellungen des Lock-In-Verstirker und LabVIEW
eingegangen werden.

e Die Verkleinerung der Ein- und Austrittsspaltbreite erhoht das spektrale Auf-
losungsvermogen, bedingt aber eine Verminderung der Lichtintensitat. Eine zu
kleine Spaltoffnungsweite fithrt zudem zu Beugungserscheinungen, die das Mess-
signal verschlechtern.

e EFine Erhohung Zeitkonstanten am Lock-In und der dazu korrelierten Bandbreite
verbessert das Signal-Rausch-Verhéltnis, erhoht jedoch die Anstiegszeit, bis das
Augangssignal 90% des Endwertes erreicht hat. ¢, ~ 1/3f,.

e Bei der Filterung mit -12dB/Oktave gegentiber -6dB/Oktave steigt die Effekti-
vitat der Filterung um den Faktor 10 (dezimal), bedeutet aber auch eine stérkere
Phasennacheilung, wodurch die Gefahr besteht, dass der PLL das Referenzsignal
nicht mehr festhalten kann, da die Phasenverschiebung zu grofl wird. (vgl. Bode-
Diagramm)

Ablauf der Spektrometerkalibrierung

Die Drehung des Reflexionsgitters erfolgt durch einen Sinustrieb. Dazu wird ein, an
dem Reflexionsgitter befestigter Hebel, von einem Schneckengetriebe mitgefiihrt. Die-
ses weist, je nach Drehrichtung, einen Versatz der gemessenen Wellenldnge auf (siehe
Abb. 37). Daher ist es vor allem bei der Kalibrierung der Wellenlénge, als auch bei
der eigentlichen Messung wichtig, dass stets nur in eine Richtung gefahren wird. Die
Erfahrung hat gezeigt, dass eine Messung zu grofleren Wellenldngen vorteilhaft ist.
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Bei der Kalibrierung des Spektrometers wurde die h-Linie (404,66 nm) einer Queck-
silberdampflampe verwendet. Dabei sollte nach folgendem Ablauf vorgegangen werden
(die eigentliche Messung nach der Kalibrierung erfolgt dann quasi analog.):

10.
11.

12.

13.

. Justage des Strahlengangs mit der Hg-Lampe.

. Einstellen der Ein- und Austrittsspalte auf 10 um. Dabei ist darauf zu achten,

dass der Eintrittsspalt und der Austrittsspalt aufgrund eines Offsets bei +10 ym
bzw. +20 pm geschlossen sind.

. Nachverstarkung des PMT auf Mittelstellung regeln.

"Sensitivity’ des Lock-Ins auf geringste Empfindlichkeit stellen (100 mV) im 'Nor-
mal Mode’

Chopperfrequenz mit Multimeter messen und auf ca. 380 Hz regeln; Vielfaches
der Netzfrequenz gilt es zu vermeiden!

"Time Constant’ auf 40 ms, sowie 'frequency range’ auf 1 K-10 K einstellen. Wich-
tig: Die Tragerfrequenzverstarkung funktioniert im ersten Frequnezbereich von
100-1kHz nicht. Dies liegt eventuell an einer nachtréglichen Modifizierung des
Gerats. (Durch Einsteckkarten kann der Frequenzbereich verédndert werden.)

Dreifachschalter zur Ansteuerung des Referenzkanals in Mittelstellung bringen
(CEXT").

. Programm ’Spectrum Analyser’ starten und 'rate’ auf 2 setzen. Programm in den

Messmodus setzen (Auf Pfeil klicken).

. Unter 'wavelength of calibration’ die Wellenldnge des Wellenlédngenzéhlers am

Spektrometers einstellen und mit 'set reference wavelength bestétigen’.
Anfahren einer Spektrallinie mit ausreichender Signalstérke
Maximierung der Signalintensitidt durch den Phasenschieber

Falls die Signalstédrke immer noch zu gering ausfallt, kann die "Sensivity’ oder die
Nachverstarkung des PMT erhoht werden.

Zur eigentlichen Kalibrierung: Position der Spektrallinie tiber 'move to position’
grob anfahren. Dabei sollte ca. 2nm unterhalb der eigentlichen Position gestoppt
werden. Dann tiber 'rotate motor’ mit "velocity’=1 die Spektrallinie "iiberfahren’.
Dann Wellenlédngendifferenz tiber 'wavelength of calibration’ korrigieren.
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