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Zakladni komponenty

pulzni laser

zaostrovaci optika

ablacni komora

zarizeni pro posun vzorku

zarizeni pro pozorovani povrchu vzorku
snimani emise mikroplazmatu

spektrometr

detektor

zarizeni pro synchronizaci (delay generator)
vyhodnoceni signalu



Dalsi komponenty

druhy pulzni laser (pro techniku ,,double pulse®)
laditelny laser (pro techniku LIFS)

vakuova technika (pro méreni za snizeného tlaku)
kyvety (pro méreni plynu a aerosolu)

specialni optika, pruplach inertnim plynem (pro méreni ve
vakuové UV oblasti)

teleobjektiv — pro mereni na dalku
sondy s optickymi vliakny



LASERY

Pevnolatkové (aktivni prostredi dopované krystaly)

Nd:YAG lasery — délka pulsu 5 — 10 ns, zakladni vinova délka 1064 nm
Big Sky Laser (Quantel) — frekvence pulza typicky 10 — 20 Hz (50 Hz)
energie pulzu 50 — 800 mJ,
Gaussovsky profil paprsku

Brilliant Twins (dual oscilator system, double pulse)

Continuum (Powerlite, Surelite series)
energie pulzu az 3 J pri 1064 nm

Coherent (az 5 J, pfi 532 nm, ,flat top” profil paprsku, pouziti pro Cerpani
Ti:Safirového laseru)



LASERY

Solar Tl (LF 117) pfi 10 Hz, 860 mJ@1064 nm, 125mJ@266 nm)

Solar LQ série (LQ 129) pfi10 Hz, 500 mJ@1064 nm

Profil paprsku
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, Flat top® profil:  vznik kratert s plochym dnem, vyS$sSi hloubkové rozliseni
vhodnéjsi pro Cerpani laditelnych lasert



(W) Frequency doubling

2W
1064 a 532 nm

without dichroic

532 nm

L1
standard version
532 nm
1
1064 nm

without beam dump

(W) Frequency tripling

OPO systemy: (optical parametric oscillator)

2W 3w

355 nm

.,

standard version
(W) Frequency quadrupling
2W 4w

266 nm

LI

standard version

1064
532
355
266
213

vinova délka energie
(nm) pulzu
(mJ)
(zakladni) 800
(druha harmonicka) 400
(tFeti harmonicka) 100
(Ctvrta harmonicka) 80
(pata harmonicka) 16

" Big Sky Laser (Quantel)

(L) Frequency quintupling

2W 4w oW
213 nm

standard version



Laditelne lasery

pevnolatkové — vysoka energie pulzu — ablace, fluorescence (LIF)

SASPAYD M Ental | SHSEI Ti:Sapphire Laser model
BBO krystal CF125

Efficiency, %

Wavelength, nm

900 1100 1300 1700 1300 2100
Wavel:




Laditelne lasery

Opotek - MagicPrism™
Barvivovy laser TDL 90 (Quantel)

TDL90 Patented Oscillator Design

| = Tuning Mirror 4 — Flowing Dye Cell
2 — Grazing Incidence Grating 5—High Reflectivity Mirror
3 — Beam Expander Prisms (MBF) & — Focusing lens

rotation

— Beam
= Splitter

Y Pump

Un I:I;I:ﬂ.pleted Bl

Pump

¢erpani 355 nm (410 —1200 nm)
cerpani 532 nm (680 — 1700 nm)




Femtosekundoveé lasery

pii kratSich pulsech sniZovani taveni a napafovani materidlu, minimalizace frakcionace selektivnim
vypafovanim z taveniny

mensi energie mikroplazmatu — sniZovani atomizace materialu ablatovaného ze vzorku

189w m j v~ 1&Mm

K. Niemax, Laser ablation — reflection on a very complex technique for solid sampling,
Fresenius J. Anal. Chem. (2001) 370:332-340)



Femtosekundove lasery

Coherent (Legend) Spectra - Physics

Tsunami Ultrafast Ti:Sapphire Laser
multi wavelengths (760-840 nm,

frequency doubled, tripled and 700-1000 nm
quadrupled)

<100 fs
<40fs, <130fs nebo 0.5 - 2ps

~15nd 80 MHz

1-2,5mJ 1kHz




Excimerove lasery

aktivni prostfedi  vinova délka LAMBDA PHYSIK.
ArF 193 nm .
fada COMPexPro (200 — 400 mJ, 10-20 ns)
KrF 248 nm
XeCl 308 nm
XeF 351 nm

fada ExciStar TuiLaser (Coherent)
navic F, 157 nm (1 mJ, 15 ns)

GAM LASER, INC.
EX100 Excimer Laser

Geolas M, Microlas
ETH Curych
zafizeni pro
homogenizaci
laserového paprsku



Mereni energie

- optické (1 nW — 300 mW) .
- pyroelektrické (1 nd — 300 J) (=<
- termocClankové (10 yW — 30 kW) i
(FieldMaxII-TOP Coherent)

moznost méreni energie jednotlivych pulzu
meéreni vykonu

statistika (prumér a odchylka jednotlivych pulsu)
USB pfipojeni k PC
analogovy vystup

méreni profilu paprsku
Ophir

BeamStar FX
(CCD profilometr)

-
k

Shown here iz a profie
of a 243nm excmer lazer beatm



Laserova optika

hranoly

zrcadla (polopropustna)

COCKky

beam expandery

optika na tvarovani laseroveho paprsku

okénka (clony)

opticka vlakna



Laserova optika

zrcadla

hranoly

100

¢

PERCEMT REFLECTAMNCE

Melles Griot |
T h O r L a b S - i g‘.’u’:'!\"u"E L E:nll.'; :";-I IN N: I:'JI III: M ETI;;: ’

High-Energy Normal-Incdence High Reflectors

Wavalength Optical Damage Threshold

{nrmj Laser Typa Material | | (o) Coating  (mm)  {mm)
Durable 10
Durable 10
Uitrahard 10
Witrahard B
Uitrahand
Ultrahand b 16 MLE
Uttrahand 0 B 16 ML
Uttrahand 6 16 ML
Uttrahand 6 16 ML

nm; 1 MW/ am? Uttrahard 6 , 16 MLE

Uttrahard B z 16 MLE
Uttrahard B 16 ML
Uttrahard 2 B 16 MLES
Uttrahard B 16 ML
Itrahard B 16 ML
Uttrahard B 16 MLE



zaostreni paprsku

beam expandery

Laserova optika

— CocCky
- mikroskopoveé objektivy
- objektivy na opticka vlakna

- redukce divergence paprsku
- snizeni hustoty vykonu pro dalSi opticke prvky

- v kombinaci s clonami vybér ¢asti paprsku (centralni ¢ast)

- v kombinaci s hranoly, zrcadly nebo CoCkami moznost tvarovani paprsku

Priklad: Nd:YAG 1064 nm Priklad: Excimer ArF 193 nm

Materia: Kiemenné sklo Materia: CaF,

Vinova délka:1064 nm Vinova délka:193 nm
Antireflexni vrstva Antireflexni vrstva

Odraz 0.1- 0.2% Odraz 0.5%

Hustota vykonu 2 GW/cm2 Hustota vykonu 400 M\W/cm?2
( pro 20 ns, 20Hz) ( pro 20 ns, 20HZz)




Laserova optika

optika na tvarovani laserového paprsku — beam homogenizéry
pro dosazeni plochého ,flat top” profilu

soustava mikrococek

holografické

LCD oo

mdrrar

s vyuzitim zrcadel

Fig. 1. Beam homogenizer sketch with beam profiles of the short beam axis
at the first round top




Laserova optika

okénka — kfemenné sklo, BK7 (borosilikatové sklo)
- antireflexni povrch,
- vysoka odolnost proti ablaci
- paralelni roviny

WL41050-C3

WL41050-C3
WL41050-C3

clony — ,pinhole® — vybér &asti profilu paprsku laseru
- vybér Casti emise mikroplazmatu (spatial resolved detection)
- pfesné otvory (kruhové nebo stérbiny)
- odolné proti ablaci




Laserova optika

Meopta Prerov - siroka kala optickych komponent, hranoly, Eocky, zrcadla

Vyzkumné a vyvojové pracovisteé

(cca 50 pracovnikul)

ZkusSenosti s Sirokou Skalou opticko mechanickych a optoelektrickych aplikaci a pfistroju
Vypocty optickych sestav

Vyvoj a vypocCet supertenkych optickych vrstev

Prototypova dilna

Zkusebni laboratofe - vSechny typy testl - optické, mechanické, Zivotnostni

Vyvojova opticka dilna Akademie véd Ceské republiky
(VOD AV CR, Trutnov)

Laserova optika (kromé krystalovych rezonatora) napfiklad :
zrcadla resonatord, prihledy, zrcadla, ¢oCky, dily rezonatorovych trubic,
Brewsterova okénka, rozsSifovace svazku, klasickeé polarizatory,
kontinualni déliCe svazku.
Optické prvky jsou optimalizované pro poZzadovanou vinovou délku
a obrobeny s maximalni prolesténosti a Cistotou.



Laserova optika

opticka vlakna
- transport laserového paprsku

FOLA: Fiber Optic Launch
Adapter available for the Ultra

(Big Sky Laser)

v souCasné dobé zacinaji nabizet
vyrobci laseru jako pfisluSenstvi

optické sondy vyuzivajici jedno optickée
vlakno k transportu paprsku i detekci
zareni zatim nejsou bézné dostupné

moznost vyroby na zakazku
(napf. Applied Photonics)

- transport emise mikroplasmatu

pomerné Siroky vybeér
(Casto jako pfisluSenstvi k spektrometrim)

pro ruzné rozsahy vinovych délek
(i do vakuove UV oblasti)

svazky s riznym geometrickym uspofadanim

adaptéry pro zaostreni na vstupni Stérbiny
monochromatoru

s koncovymi objektivy
délené pro registraci referencniho signalu

pevné konce nebo moznost fezani
na pozadovanou délku

ztraty v zavislosti na materialu, délce vlakna
a vinové délce zareni



Drzaky, ablacni komory

Jednoduché drzaky vzorkl pfi méfeni bez ochranné atmosféry
- uchyceni rlznych tvara a velikosti pevnych vzorku
- jednoducha manipulace a vyména vzorku
- snadna pristupnost
- praskové materialy — drzaky tablet
- karusely pro sériové analyzy
- definovana vzdalenost od CocCky
- spojeni se zafizenim pro posun vzorku

Ablacni komory - méfeni v ochranné atmosfére (Ar, He ....) zvySeni signalu, snizeni
interferenci, zlepSeni hloubkovych profilt
- mereni za snizeného tlaku
- mereni v kombinaci s dalSimi technikami

komercné komory pro aparatury LA-ICP-AES/MS
- moznost upravy
- v komercné dodavanych LIBS spektrometrech



Ablacni komory

ablaéni komora
el. mikroskop
Tescan

(VUT Brno)

abladni komora
,home made”
(PFF MU Brno)




Zarizeni pro posun vzorku

- pohyb ve tfech osach (X, Y) — pohyb paprsku po povrchu vzorku
(Z) pro zaostfeni a doostrfovani paprsku
- pfi zahlubovani krateru,
- v pfipadé tvarovanych vzorkl — spojeni s méfenim vzdalenostsi

-rozdilné naroky na X, Y posuny dle pouziti:
- nejjednodussi — manualni pomoci mikrometrickych Sroubd
( popf. mikroskopovy stolek v kombinaci s mikroskopem)

nosnost az 5 kg nosnost 500g
rozsah 15 mm rozsah hrubé 3 mm
rozliSeni 3 ym rozsah jemné 300 ym

rozliseni hrubé& 2 pym
rozliseni jemné 0,1 ym




Zarizeni pro posun vzorku

- motorizované posuny — krokové motory, pizoelektrické pohony

-moznost naprogramovani pohybu, tvar ablaéni stopy, rychlost posuvu
-kruznice pro bulk analyzu

-linearni scany — vrstevnaté vzorky

-rastry pro mapovani povrch

-synchronizace s laserovymi pulsy (vhodny software napf. LabView)

» High Quality Stepper Motor

» Few Micrometers
Positioning
Accuracy

» Compact, Low
Profile Design

Related Products

XYZ Configuration - 8 L l - ‘
with NST100 ol - _'_T__.

Single-Channel
Stepper Motor Controllers

50mm Travel Stage Modulars 360° Rotation Stages




Snhimani emise mikroplazmatu

-pfimé zobrazeni na stérbinu monochromatoru (zrcadlo, CoCky objektiv)
-pouziti optickych viaken

-pouziti teleobjektivu (pfi méfeni na dalku)



Usporadani s polopropustnym zrcadlem
(zrcadlem s otvorem)

Laser

T~

Spektrometr

(Casové rozliSeny
signal)




Laser

Detektor

o i

"4 o —

#

Vzorek



Usporadani s optickymi vliakny

prenosna mobilni zarizeni — in-situ monitoring

adapter optické vlakno

Spektrometr
(Casové rozliSeny
signal)

PC

A

vzorek

Laser sonda




Limity detekce (kovy v pudé)
Be 10 ppm

Ba 320 ppm

Pb 156 ppm

Cr 85 ppm

battery pack



Detekce s vyuzitim optického vlakna

PC

opticke vlakno
Spektrometr
(Casove rozliSeny
signal)
objektiv
vzorek
Laser )—8——"




Detekce s vyuzitim optického vlakna




Detekce s vyuzitim optického vlakna




Usporadani pro méreni tavenin
opticky kabel

Nd: YAG - Laser

Al trubka

Nd: YAG laser

__opticky kabel

)

polychromator

ICCD

tavenina

kelimek




Monochromatizace zareni

-interferencni filtry - pouzivané zfidka — specializovana zarizeni
- on line monitoring vybranych prvku
(kontrola vyrobnich procesu, surovin, produktu ....
sledovani jednoho nebo nékolika malo prvkd, stejna povaha vzorku)

zobrazeni mikroplazmatu pres interferencni filtr

-moznost sledovani prostorového rozlozeni daného prvku v Case
-studium fundamentalnich procesu v mikroplazmatu
-optimalizace prostorového usporadani

A Eleme  Filter Minimum

- levna jednoducha konstrukce, (nm)  nt type bar(‘grvn“)dth ”3”32‘3/“;3“6

spojeni s fotonasobicem
214.0 Zn . 10.0 12.0

- spojeni s fotodiodou —
miniaturizace detekCniho systému




Monochromatizace zareni

-monochromatory — usporadani Czerny Turner
-(Jobin Yvon, Oriel, Solar Tll ....)

Siroka nabidka na trhu:

pozadavky na rozliSeni (mfizka), opticka délka
pozadavky na rozsah (VUYV, alkalické kovy)
pozadavky na cenu

kompatibilita s detektorem (pokud neni stejny vyrobce)

zpravidla neni nutny spektrometr s vysokym rozliSenim ( desetiny nanometru)
dvoukanaloveé — referencni signal

polychromatory (spiSe drive, vyjimecCné)

pfi pouziti s vhodnym
ccd detektorem
spetralni okno

cca do 30 nm




Monochromatizace zareni

-monochromatory — usporadani Echelle
(Andor, Solar TII, ...)

nizsi rozlisSeni nez ,klasické® monochromatory
rozliSeni rizné v rizné ¢asti spektra
moznost snimani spektralnino okna
s Sirokym rozmezim (200 — 800 nm)
niZsSi citlivost

,double dispersion®

MSDD 1000

Intenzita signalu (a.u.)

535 635

Vinova délka (nm)



Detektory

- Casoveé rozliSena detekce — synchronizace detektoru s pulsy laseru
- rychla odezva, Siroky spektralni rozsah, vysoka citlivost

- rychlé zpracovani signalu, moznost akumulace
(pfi malych intenzitach ma signal charakter Sumu)

- sekvencéni systémy (fotonasobice)

- simultani systémy — CCD detektory, ICCD detektory



LASER
1064 nm 266 nm

Nd:YAG Brilliant ‘ ‘ ‘

10 Hz 5 ns



LIBS sekvencni
1|

‘ Nd:YAG Brilliant

10 Hz 5 ns
Optical fibre v
MONOCHROMATOR T ABLATION CHAMBER
Jobin Yvon — Triax 320 =ﬁ (laboratory made)
f
\
&




LIBS sekvencni

~| Nd:YAG Brilliant

[}
Jobin Yvon — Triax 320 -ﬁ
o

I|I \
{ >

|
PMT Hamamatsu R928 —-@_

Gated Socket Assembly

Hamamatsu C1392 M

(lIaboratory made)

Synchronization — Q switch OO0

0§ 5 le
10Hz 5ns M‘ \\



LIBS sekvencni
1|

~| Nd:YAG Brilliant

10 Hz 5 ns

[}
Jobin Yvon — Triax 320 -ﬁ
| . OSCILLOSCOPE

i S

- / Tektronix TDS 1012 O CO0CO0000 o
OCOO0O O
0 O OO0 O
- O OO O
] - -
PMT Hamamatsu R928 ‘@- g O O O E
Gated Socket Assembly Control unit . @ @ @
Hamamatsu C1392 m:

Synchronization — Q switch OO0 Synchronization
DFEI AVTIMFE




Instrumentace: Monochromator TRIAX 320 (Czerny — Turner 320 mm),
3 mtizky (1200, 2400 a 3600 vrypi/mm), vstupni a vystupni Stérbina 0-2mm

i

Fotonasobi¢
Hamamatsu R928&

Klicovaci patice
C1392 — 56 (off-typ)

Pridavna elektronika
fizeni fotonasobicCe
impulsem Q — switch
délka okna 5 az 25
zpozdéni 50 ns - 10
zdroje napéti pro patici
a fotonasobic

Osciloskop TDS 1012
propojeni ptes sbérnici
RS-232C s PC

software Scope 6.1



Sekvencni mereni

Cr(l) 520,842 nm

i85 Line profile Ni(I) 352.454 nm E
>
s‘
E e 50
\ —
3

2 3
time (ps)

Si 288,158 nm

A
o

Intensity (Imax.-lIb)

o

0.2 0.4 0.6 0.8
content Si (%)




LIBS - simultanni

il
\/ e rek

g

j Nd:YAG Brilliant

10 Hz 5 ns

[
Jobin Yvon — Triax 320 ﬁ

{

Rizeni Xe vybojky

ICCD Jobin Yvon Horiba

N/

o o
o o

|
1

|
Rizeni Q — switch OOooooOoOoO OO0
el s s s e e R s
DoOoooOooOoDoog




Simultanni meéereni

Intensity

ATADNNETN MA._

405

wavelength (nm)




Opticky systém

Monochromator




Detekcni systémy
sekvencni
fotonasobi¢ Hamamatsu

osciloskop Tekronix (TDS 1012)

simultanni
ICCD Jobin Yvon Horiba




Jobin Yvon Horiba

WValanumn

Fotokatoda f \ Deska s mikrokanalky

[ ||

Vstupni ob \ l L i/‘i,-}gmlmi obraz
SSapn oDraz '/’

OKkno z optickych
viaken
Fosforeskujici

vrstva

Vstupni okno




tloustka
ccal mm

mikrokanalky pl‘l?l mer
cca 10
Fotokatoda

Kanalek
Okno 7
optickych
vlaken

Eleldtron — _

o mmmmm-.

Off +50°V

“ 1"' - Fl - -
i 00V
On-200V o0V S0V

- 1000V

Minimalni éasové okno potencialovy spad 500 az 1000 V

5 ns , ;v
zesileni az 104



Andor IntelliGate™

Amplitude
(Arbitrary Units) Typically <200 ns
i - -
Fhotocathode
Typically | © \ e
2-20ns | :
-1
X Mmssssssssssssssssesres '.P
MCP and photocathode trigger Time
JE of Intensifier Photocathodes
o 100 ¢
= F
- [ —
= e e
2 10 ¢ "
=== = \
5
SN -
200 400 600 200
Wavelength (nm)

MCP (microchannel plate)




Rezimy rizeni

* fizeni detektoru pres PCI kartu, software
LabSpec (souCastné ovlada
monochromator Triax 320)

* fizeni externim signalem (vystup z laseru)

e fizeni laseru detektorem (vybojka, Q-switch)

* vstup pro pirim¢ kliCovani (direct gate) —
delay generator



Casovy rezim laseru

) 100 ms (10 Hz) R
ridici puls - _, — 50ups
Xenonova vybojka
7/
—’- ‘— cca 120 us
elektricky puls
Xenonova vybojka /
- /
_.. «— cca 200 ps

priubéh fluorescence
Neodymu

200 az 660 ps - umoziuje nastaveni energie pulsu

Q — switch —>
(spusténi pulsu)




Casovy rezim meéreni

/ /

Q — switch 7/

A

A 4

(spusténi pulsu) 2 us

«——— cca35ns —

— «—— ccadns
Vystupni puls laseru '

Vlastni méreni signalu

(zapnuti fotonasobice klicovaci patici) e 50ns— 10 us —»

4—5},LS—25 USs —»

., VZzorkovaci okno“

/

SIGNAL
Ivs.t (L)




Delay output — zpozdéni
Q-switch po pulsu vybojky

Delay — zpozdéni detekce
zareni po pulsu vybojky v
s

Pulse width — detek¢ni okno v us

MCP Gain - zesileni

-

ICCD

Trigger

Mode ¢ Extemnal {* |ntemal

Digital delay gerneratar
|ntegrate on chip (e On ©° Of

Frequency |10 H=

D elay '-._7-'11 p_E; |
Pulze width | |_|_Ei |

Drelay output .:'I 1] | ps - |

] pk ohE

MCF Gain

Iniz. delay (¢ Fast  Momal

Apply Cancel




# ' Detector

[

Help

- nastaveni aktivni plochy CCD ' Concel

(mensi plocha intenzifikatoru)

- moznost ,,ofezu‘* okraju —

[ Highspeed [ HighGain
™ Dffset o

- nastaveni teploty —

(chlazeni — sniZeni Sumu)

Front Entrance Spectrometer Acquizition
21y <@ [05
) |:|.5

?.‘ 5 | |||
400001 pm | |6 |Ewper 1




keramicka dlazdice
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Hloubkovy profil

keramicka dlazdice

Cary chromu Cr(I)
a) 1- 200 pulzu, b) 2001-400 pulzi, c) 401- 600 pulzi

zelena glazura, 6 % Cr v glazufe, 0 % Cr v substratu

IR 1064 nm, 60 mJ, tloustka glazury 100-150 [



Priklad obrazu spektra, moznost ,,orezu‘
(snizeni Sumu z neosvétlenych okraju detektoru)

1bSpec - CCDImage : pok1 @[E ]!

Data Opkions  Acquisition  Setup Maintenance  Edic window  Help

EH & | e el PoiEss@Es & aRYerizH®

# CCDImage : pok1 Ml=E3

20 Pix

|
1000




Obraz optického vlakna pi1 nastaveni nulového radu
(Sirka vstupni Sterbiny 2 a 0,1 mm)

Bt e MES & | ABENELHE




Moznosti vvuziti ICCD detektoru pro detekci
¢asové proménnych signalii:

* moznost akumulace nebo primérovani vice pulzi pi1 stejnych
podminkach

* sledovani zmény signalu v ¢ase (hloubkové profily)

e sledovani zmény signalu v zavislosti na podminkach méreni
(zpozdéni, delka casového okna, Sitka Stérbiny .....)

 snimani 2D obrazu CCD detektorem pi1 danych podminkach

* moznost pouZiti snimani prostorového obrazu mikroplazmatu pi1
nastaveni miizky na nulovy fad

* moznost skladani spekter do 3D graft



Hloubka:

Délka:
Vyska:
Vaha:

Laser:

38cm
72cm
30cm
25kg
Nd:YAG 1064nm

Optika: 4 Czerny-Turner Spektrografy
Detektory: 4 CCD (simultanni rezim)
Rozsah: 180 - 930nm

RozliSeni: ~ 0.15nm
Doba Analyzy: 20s







kontrola nozl na bobech: Zimni Olympijské Hry v Salt Lake City 2002
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V soucastné dobé€ aktualni a rozvijejici se
technika:

pokrok ve vyvoji lasert (spolehlivost, cena, velikost)

relativné jednoduchd instrumentace (kompaktni prenosna zatizeni)
in—situ a on-line monitoring (sondy s optickymi vlakny)

méfeni ,,na dalku® (remote monitoring)

aplikace na Sirokou skalu mater1alti — primysl, Zivotni prosttedi, medicina ...
vyvoj komercnich pfistroju
vyzkum a vyvoj novych metod stanoveni

Mezinarodni konference



