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Abstrakt

Tato bakalarska praca riesi funkéné upravy fokusacnej Casti stolnej zostavy pre laserovu
spektroskopiu LIBS. Hlavné poziadavky kladené na upraveny navrh zahfiali zvécSenie
zorného pola navigacnej kamery, zvySenie svetelnosti zostavy a zabranenie nicenia kamery
ziarenim plazmy. Tieto poziadavky boli splnené v novom néavrhu optického stojana, ktory
obsahuje mozné rieSenia viacsieho fokusatného objektivu, nového dielektrického zrkadla
a mechanickej uzavierky. Casti navrhnutého rieSenia budi pouZité v navrhu novych
interakénych komor pre analyzu LIBS pre firmu Tescan.

Summary

This bacheolor thesis solves functional modifications of the foccusing part of the table-top
setup for laser induced breakdown spectroscopy LIBS. Main requirements for modified draft
includes increasing view field of the navigation camera, increasing the setup’s aperture and
prevention of the camera destruction by radiation of plasma. These requirements were
fulfilled in new draft of optical stand including possible solution as enlarging focusing lens,
new dielectric mirror and mechanical iris shutter. Some elements of proposed solution will be
used in suggestion of Tescan company‘s new interaction chambers for LIBS analysis.
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UVOD

V stucasnosti je materidlova analyza nenahraditelnym néstrojom takmer v kazdom
odvetvi vedy, vyskumu ¢i priemyslu. Slizi predovsetkym na urCovanie zloZzenia latok,
hodnotenie ich kvality alebo na optimalizaciu réznych vyrobnych postupov. Vd’aka potrebe
analyzovat’ rozli¢né materidly (kovy, plasty, organické latky, ...) vo vSetkych skupenstvach
(pevné, kvapalné, plynné) vzniklo mnozstvo analytickych metdd, ktoré umoznovali skimat’
atomarne zloZenie latok, pripadne ich molekularnu Strukturu, ako aj pomery zastupenia
jednotlivych prvkov.

Tieto metédy modzeme delit’ podla toho, aky fyzikalny princip vyuzivaju. Jednou
Z najstarsich fyzikalnych' metod je svetelna spektroskopia. Jej zaklady polozil uz William H.
Wollaston, ktory pozoroval tmavé Ciary v sineénom spektre (1802), Joseph Fraunhoffer, ktory
ako prvy meral ich vinové dizky (1812), a tiez Gustav Kirchoff a Robert Bunsen, ktori v roku
1859 zistili, Ze tmavé Ciary zodpovedaju jednotlivym chemickym prvkom [1]. Tieto zavery
umoznili napriklad objavenie dovtedy neznamych prvkov, aj ked’ fyzikalna podstata tohto
javu jasna nebola. Spektroskopickou metéodou zaloZzenou na rozdielnom principe je
hmotnostna spektroskopia. Tato metédu umoznili pozorovania Eugena Goldsteina z roku
1886, ktory pozoroval , kanalové 1G&e® pri vybojoch v nizkom tlaku a Wilhelma Wiena, ktory
zistil, ze su citlivé na pritomnost’ elektrického a magnetického pola, ¢o umoznilo pozorovat
hmotnostné spektra idonov na zaklade pomeru m/Q [2].

Rozvoj kvantovej fyziky zaCiatkom 20. storo¢ia umoznil vedcom pochopit’ mnohé, uz
pomerne dlho znadme javy a s pochopenim ich fyzikalnej podstaty ich vyuzit' na presna
analyzu. Jednym ztychto javov st aj typické emisné a absorbéné spektra jednotlivych
atbmov, pozorované pri svetelnej spektroskopii, Nno uspokojivo vysvetlit ich vznik
a prislusnost’ k jednotlivym atdémom umoZnilo aZ pochopenie kvantovej podstaty mikrosveta,
ktora zahffia existenciu energetickych hladin v atémoch, prechody medzi nimi a savislost™
S vyzarovanymi, resp. pohlcovanymi fotonmi.

Tento pomerne jednoduchy princip ziskavania informacii o zloZeni latok mal za
nasledok vznik niekolkych spektrografickych metod, ktoré pomocou ré6znych mechanizmov
excitacie elektronov na vysSie energetické hladiny a ich nasledného spadu umoZziuji urcit
zlozenie latky. Jednou z nich je spektroskopia laserom budenej plazmy (LIBS), ktora je
idedlnym rieSenim v podmienkach, umoznucich len minimalnu (pripadne Ziadnu) pripravu
vzorky avyzaduji pomerne presné vysledky vredlnom case. Pri tejto metdde navySe
dochadza len k minimélnemu poSkodeniu vzorky (odparenie radovo pg materidlu).

Dovodov na tpravy a vylepSenia sucasnych zostav LIBS je niekolko. Analyza touto
metddou ma isté limity, ktoré sa prejavuji napriklad v tom, ze metdda nie je absolltna, t.]. je
potrebna kalibracia pomocou §tandardu so znamym zloZenim. Dalej je to nizka presnost
stanovenia koncentracie prvkov, s neistotou typicky 5 — 10%, ktora nad’alej sttipa s klesajtiicou
koncentraciou prvkov [5]. Na zlepSenie detekénych limitov, spresnenie a zrychlenie merania
st mozné dva pristupy. Jednym znich je kombindcia LIBSu s inymi spektroskopickymi

"Metody analytickej chémie [3], ¢&i metalurgie [4] na skimanie zloZenia latok boli zname uz skor.
2V originali ,,Kanalstrahlen“[2].
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metddami, ako je plazmova hmotnostnd spektrometria alebo laserova fluorescencia. Druhou
metodou je zlepSovanie klasickej metody LIBS so snahou odstranit’ vSetky vplyvy, ktoré
mozZu negativne ovplyviiovat’ meranie.

Podmienkou pre ziskanie spektra pre materidlova analyzu je vznik plazmy odparenim
a naslednou ionizaciou skimaného materialu. Aby viak bola plazma pouZitelna, musi spiiiat’
urc¢ité parametre zavislé na podmienkach jej vzniku [6 — 14]. PresnejSic podmienky vzniku
plazmy su popisané v kapitole 1. Dolezitym parametrom metédy LIBS je velkost’ stopy, do
ktorej je fokusovany laserovy zvdzok. Optimalizaciou fokusa¢nej optiky je stopu mozné
zmens$it' na minimum, ¢o sposobi zmensSenie ablaéného kratera a zvysi priestorové rozliSenie
metody. Aby bol ablacny krater ¢o najmensi, je potrebné umiestnit’ ho ¢o najpresnejSie do
ohniskovej roviny fokusacnej optiky. Jednou z moznosti, ako to dosiahnut’, je vyuzit' kameru,
ktora zobrazuje povrch vzorky priamo cez fokusacnt SoSovku (vid'. kapitola 2). Pre optimalne
zobrazenie vzorky je nevyhnutné aj kvalitné osvetlenie.



1 LIBS

Laserova spektroskopia je metéda materidlovej analyzy zaloZzend na principe
vytvorenia mikroplazmy zo skimaného materialu pomocou kratkeho (radovo nanosekundy)
laserového pulzu s energiou v rozsahu desiatok az stoviek mJ na jeden pulz a fokusacnej
optiky [15]. Fokusovany laserovy zvdzok interaguje spovrchom vzorky — dochadza
K ohriatiu, roztaveniu, odpareniu, atomizacii a ionizacii malého mnozstva materialu a vzniku
ziariacej mikroplazmy. Plazma kratko po svojom vytvoreni za¢ina chladnuat’. Po jednotkach ps
sa rekombinaciou z0 vzniknutych i6nov stavaju neutralne atdmy, ktoré sa postupne dostavaja
do svojho zékladného stavu spadom* excitovanych elektronov na nizsie energetické hladiny,
pri¢om zaznamendvame Ziarenie presnych vlnovych dizok zodpovedajucich prechodom
medzi jednotlivymi hladinami. Toto charakteristické ziarenie pre kazdy atom je pomocou
zbernej optiky transportované na vstup spektrometra a spracované v pocitaci, co umoziiuje na
zaklade ziskaného spektra detekovat’ jednotlivé prvky, z ktorych sa skladd ablatovana cast’
vzorky.

1.1 Zostava LIBS

Zostava LIBS nema dané jednozna¢né zapojenie alebo usporiadanie. Toto sa mdze
lisit" podla konkrétnych poziadaviek, avSak zapojenie zékladnych prvkov je vzdy rovnaké.
Usporiadanie typickej zostavy LIBS je mozné vidiet na obrazku 1.1.

LIBS

Obr. 1.1: Typické usporiadanie zostavy LIBS. Prevzaté z [16], upravené.

*breakdown (angl.)
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Aparatura pre laserovu spektroskopiu pozostava z niekol’kych zékladnych casti:

- laser

- fokusacna optika

- zberna optika

- spektrometer

- pocitac s prislusnym softvérom

1.1.1 Laser

Z angl. Light Amplification by Stimulated Emission od Radiation je zlozité zariadenie
vyuzivajuce zakony kvantovej mechaniky na zosilfiovanie svetla pomocou stimulovanej
emisie ziarenia (obr. 1.2). Zakladnym principom jeho funkcie je excitacia elektronov na
vysSie energetické hladiny a ich nasledny zostup spojeny s vyZarovanim svetla na vlnovej
dizke zodpovedajucej energetickému rozdielu tychto hladin. Tento jav by vSak nebol mozny
bez existencie tzv. metastabilnych hladin, na ktorych zostava elektron dostatocne dlho na to,
aby sa stretol s inym fotonom a mohla prebehnut’ stimulovana emisia (normélna dizka Zivota
excitovaného stavu elektronu je zhruba 10, Go je prili kratka doba na to, aby elektrony vo
vybudenom stave interagovali s fotonmi). Preto je mozné vyuzit' iba niektoré druhy latok,
Vv ktorych existuju vysSie spominané metastabilné hladiny. Takato latka sa nazyva aktivne
prostredie a tvori zakladnt sucast’ kazdého laseru.

—o— —® 75
hy | ' hY f\?\)/}\» | AN
N> | AN >
e —i— e ¥ 0y
Absorbcia Emisia Stimulovana emisia

Obr. 1.2: Absorbcia, emisia a stimulovana emisia fotonu. Prevzaté z [17], upravené.

Aktivne prostredie je vlozené do optického rezonatora tvoreného jednym
nepriepustnym a jednym polopriepustnym zrkadlom, ktoré zabezpecia, Ze vysledny ¢ bude
nerozbichavy, a taktiez aktivne podporuju rast populécie fotonov v aktivnom prostredi.
Fotony potrebné pre nastartovanie stimulovanej emisie sa doddvaju budenim svetelnym
zdrojom alebo elektrickym polom (obr. 1.3). Po istom ¢ase dojde v aktivnom prostredi
K inverzii populacie. Znamena to, Ze existuje viac atdbmov v excitovanom ako v zakladnom
stave. Tento jav, ktory odporuje znamemu Boltzmannovmu rozdeleniu®, je vysvetlitelny
s vyuzitim tedrie kvantovej elektrodynamiky. Pre pulzny moéd laseru pozivany Vv laserovej
spektroskopii je nutné vyuzit tzv. Q-spinaniGG, ktoré pomocou elektrooptického modulatora
a polarizacného filtra umoznuje brzdit narast poctu atomov v excitovanom stave, a teda
spustat’ pulz presne v dobe, ked’ je to potrebné.

_E
P(E) =
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Obr. 1.3: Hlavné casti laseru. 1 — aktivne prostredie, 2 — budenie aktivneho prostredia, 3 —
zrkadlo, 4 — polopriepustné zrkadlo, 5 — laserovy 1a¢. Prevzaté z [18].

1.1.2 Fokusa¢na optika

Jednou z hlavnych vyhod metody LIBS je jej relativna nedeStruktivnost. Preto je
dolezité, aby laser pri dopade na vzorku avytvoreni plazmy zanechal na povrchu co
najmensiu moznu abla¢nll stopu. Na velkosti stopy sa podiel'aju hlavne dva parametre, a to
diZka pulzu [15] a priemer laserového zvizku v rovine povrchu vzorky. Idedlnym riesenim by
bola fokusécia lic¢a do jedného bodu (okrem zmensSenia stopy aj zvySenie merného vykonu
pulzu vztiahnutého na plochu). Tomuto v$ak brania chyby optickych sustav, preto je snaha
optimalizovat’ fokusacnu optiku tak, aby priemer stopy nebol vicsi ako priemer prvého
difrak¢ného maxima, ktoré nezavisi od kvality optiky, a teda je hrani¢nym limitom, na ktory
sa je mozné dostat’.

1.1.3 Spektrometer

Zozbierana Cast ziarenia produkovaného plazmou putuje cez optické vldkno do
spektrometra. Spektrometer vyuziva sustavu hranolov, zrkadiel a difrakénych mriezok,
ktorymi rozklada prichadzajuce svetlo na jeho jednotlivé zlozky. Tie st nasledne zachytené na
CCD ¢ip, ktory dokaze zmerat’ intenzitu jednotlivych zloZiek rozlozeného svetla (obr. 1.4).

zdroj svetla

~N

mriezka zrkadla

detektor4

Obr. 1.4: Schéma spektrometra. Prevzaté z [19], upravené.




1.2 Zostava LIBS na UFI FSI VUT

Na Fakulte strojniho inZenyrstvi VUT v Brne v Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi funguje
laboratérium laserovej spektroskopie uz od roku 1995. V laboratériu je plne funkéna
aparatlra umoziujuca analyzy pevnych aj kvapalnych materialov (obr. 1.5).

Obr. 1.5: Zostava LIBS (SP & DP) a LIFS na UFI FSI VUT'. 1 — Nd:YAG laser Solar, 2 —
Ti:Sa laser Carat, 3 — Nd:YAG laser Brilliant, 4 — zberna optika, 5 — opticky stojan,
6 — interak¢éna komora, 7 — spektroskop Mechelle, 8 — ICCD kamera.

Ako zdroj laserového ziarenia pre metdédu LIBS je vyuzivany pevnolatkovy pulzny
Nd:YAG laser Solar LQ-529a, ktory pracuje na zékladnej vinovej dizke 1064 nm (IR oblast’
spektra) s maximalnou energiou pulzu 500 mJ s moznostou vyuzitia druhého harmonického
moédu s vlnovou dizkou 532 nm (zelena farba) a energiou 280 mJ. Profil zvizku je flat-top, &o
vyrazne ul’ahcuje navrh optiky a hl'adanie polohy ohniska pre zaostrenie na vzorku.

La¢ z lasera je vedeny cez sustavu zrkadiel do optického stojana. Jeho funkciou je
naviest’ zvdazok do interak¢énej komory, fokusovat’ ho a zaroven umoznit’ pohl'ad do komory
cez kameru s objektivom. Toto vietko musi opticky stojan spliiat’ pri zachovani vakuovej
tesnosti komory, resp. zachovani tesnosti kvoli analyze v inertnej atmosfére.

Samotna analyza prebicha v Specialne upravenej vakuovej komore od firmy Tescan.
Vybavenie tejto komory umoziuje trojosy pohyb stolceka, ktory sluzi na upevnenie vzorky.
Tento pohyb je primarne vyuZivany na umiestnenie vzorky do ohniskovej roviny fokusacne;j
optiky a na vyber vhodného miesta na povrchu vzorky na uskuto¢nenie analyzy. Komora ma
nainStalovanych eSte niekol’ko priezorov (externé osvetlenie, vstup laserovych lucov pre

'S laskavym dovolenim Ing. Jana Novotného, upravené.
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analyzy LIBS DP a LIFS) a vakuové priechodky, urcené na privod elektrickych vodi¢ov do
vnutra komory.

Ziarenie zo vzniknutej plazmy je zbierané cez jeden z priezorov vakuovej komory
vyrobeného z kremenného skla® a pomocou kolimatora sa vedie optickym kablom do
spektrometra. V laboratériu je vyuzivany spektrometer Andor Mechelle 5000 spolu s ICCD
kamerou Andor iStar 734. Hlavnou prednost'ou tohto systému je jeho schopnost’ jednym
meranim zachytit' a zmerat' Ziarenie v rozsahu vlnovych dizok 200 — 975 nm. CCD ¢&ip
v kamere je navyse chladeny na -30 °C, ¢o vyrazne zniZuje uroveil Sumu vV meranom signali

[20].

Cel¢ zariadenie je ovladané z pocitaca. Posuvy vzorky, ovladdanie laserov, fokusacia
zvizku, nastavenie spektrometra a vyhodnocovanie ziskanych dat prebieha pomocou softvéru
L3D vytvoreného Specialne pre tento ucel [15]. Tento program spolupracuje s niekol’kymi
podprogramami, napr. ovladanie posuvu vzorky (program Vega od fy Tescan), algoritmus na
umiestnenie vzorky do obrazovej roviny objektivu [21], vyhodnocovanie dat zo spektrometra
(program Solis od fy Andor) a nastavovanie laserov. Uzivatel'ské rozhranie tohto softvéru je
vidno na obr. 1.6.

L3D =13

Nastaveni N&povéda

[0 (@lv| »w = 2 W2 8 2

" DPLES 5 Q-sw SOLAR: {320 us
S _ Q-sw Briliant:  |370 o
t Interpulse delay: |1.5 us
W % [¥ [z i
- Send
LaserShot

-5.382

osaX: mm

osaY: |-28.486 mm

Spustit sken Radek &islo: 0 . 29635
osaZ: mm SavePos

Sloupec &islo: 0
Zjistit Odeslat
'Laser pripojen Br:37°C fire ext gse NERERERRRREERER RERRERREERENR Vega Online fire ext gse 50:39°C

Obr. 1.6: Uzivatel'ské rozhranie programu L3D°

8tused silica (angl.) — sklo, ktoré umoziiuje priechod Ziarenia aj v UV oblasti
°S laskavym dovolenim Ing. Davida Prochazku
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2 OPTICKY STOJAN

Vstup laserového zvizku do vakuovej komory pre analyzu LIBS v ramci laboratoria
laserovej spektroskopie na UFI je rieSeny komplexnou jednotkou (obr. 2.1) zabezpeéujiicou
viacero ¢innosti [22]. Prvou a zasadnou funkciou je privedenie laserového la¢a do komory
a jeho zaostrenie na povrch vzorky. Rovnobezny zvdzok ku komore prichadza horizontalne
avosi komory je zalomeny dielektrickym™ zrkadlom o 90°, takZe smeruje priamo dole,
prechadza cez vakuovu priechodku a vstupuje do objektivu, ktory ho fokusuje do ohniska.

" R

Obr. 2.1: Opticky stojan**

Nad zrkadlom je farebna kamera s 1/2°> CCD &ipom™ a s objektivom s premenlivou
ohniskovou vzdialenostou (zoom objektiv), ktory je zaostreny do nekonecna. Obraz vzorky
umiestnenej v ohniskovej rovine fokusa¢ného objektivu sa teda zobrazuje do rovnobezného
zvézku, ktory prechadza cez priechodku a zrkadlo (je ochudobneny o prislusnu cast’ spektra,
ktoru zrkadlo odraza) a vstupuje cez zoom objektiv do kamery. V sustave ma teda svetlo
vstupujuce do kamery aj laserovy lu¢ rovnaku opticku drahu, aj ked svetlo ide v podstate
opacnymi smermi. Tymto zostavenim je zabezpecené, ze V Case, ked’ je obraz na kamere ostry
(vzorka je v obrazovej rovine fokusacného objektivu) aj laserovy zvdzok je zaostreny presne
do roviny povrchu vzorky, a teda st zabezpecené idealne podmienky pre vznik mikroplazmy
a jej naslednu analyzu. Zaostrovanie je riadené algoritmom na automaticky posun vzorky do
ohniskovej roviny objektivu [21].

9Zrkadlo s odrazivou vrstvou tvorenou dielektrikom, ktorého volbou je mozné nastavit’ maximalnu odrazivost
pre konkrétnu vinova dizku (532 nm), ostatné vinové diZky prechadzaju s minimalnou zmenou intenzity.

13 J4skavym dovolenim Ing. Jana Novotného

126,40 x 4,80 mm
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Konstrukéné rieSenie umoznuje navySe motorizovany posuv fokusa¢ného objektivu vo
vertikdlnom smere (dolezity najmd pre metody LIBS DP aLIFS) [22], ktory je
implementovany do programu L3D [15], a tiez jemné nastavenie uhlu, pod ktorym zrkadlo
odraza laserovy zvidzok do komory. Celé zariadenie je obalené ¢iernou hlinikovou f6liou, aby
sa zabranilo nechcenym odleskom laserového svetla do miestnosti, a na potlacenie svetelného
Sumu vstupujuceho do kamery a obmedzujiice moznost’ presného zaostrenia.

2.1 Zariadenia v optickom stojane

Opticky stojan na aparatire LIBS na UFI vyuziva komeréne dostupné prvky, ktoré
boli zostavené do zostavy pomocou suciastok navrhnutych a vyrobenych unikatne pre tato
aplikaciu. lde o kameru Ernitec — ECB282, zoom objektiv Eneo — A08Z15NDDCPOIRS,
pravouhly drziak zrkadla Thorlabs — KCBI1, védkuovu priechodku MDC — DN25 KF
a fokusacny objektiv Sill Optics — S6ASS1030/121 .

Suciastky a diely vyrobené v dieltach na UFI su hlavne drziak kamery a zoom
objektivu, zaslepka medzi interakénou komorou a vonkajSim prostredim a zariadenie na
posuv fokusacného objektivu vnutri vakuovej komory [22]. VSetky tieto Casti st zmontované
S vyuzitim systému prirub, drziakov a vodiacich tyciek od firmy Thorlabs.

2.2 Potreba zmien v konStrukeii a funk¢énosti

2.2.1 Popis problému

Postupom c¢asu a po mnohych meraniach na zostave LIBS sa zacali ukazovat isté
nedostatky vo funkénosti optického stojana, tak, ako bol pouzivany. NajdolezitejSim
nedostatkom bolo orezané zorné pole kamery, ktoré sa cCiastocne prejavovalo uz pri
maximalnom priblizeni zoom objektivu (zorné pole 1,41 x 1,87mm) (obr. 2.2, obr. 3.2). Tento
objektiv tak vlastne uplne stracal svoje opodstatnenie vtom zmysle, Zze vzdalovanie
objektivom malo za nasledok iba zmensujuci sa krizok s pohl'adom na vzorku a ¢ierne okolie.
Z tohto bolo jasné, ze v optickej drahe kamery lezi nie€o, o vyrazne obrezava zorné pole.
Tento fakt v podstate znemoznoval akukol'vek zmysluplnti orientaciu na povrchu vzorky
a pripadné pokusy o najdenie konkrétneho miesta, ktoré¢ bolo treba zmerat’, boli vel'mi zlozité.

Obr 2.2: Zorné pole kamery pri maximalnom priblizeni zoom objektivom
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Z obrazku 2.2 su jasne CitateI'né aj d’alSie problémy, ktoré bolo potrebné riesit’. Ide o
pomerne nizku svetelnost’ celej zostavy, a taktiez jasny pas spalenych pixelov v CCD ¢&ipe
kamery, ktory vznikol intenzivnym ziarenim plazmy, fokusovanym z povrchu vzorky priamo
na ¢ip. Toto ziarenie malo evidentne dostato¢nu intenzitu na to, aby poskodilo detektor.
Ziarenie plazmy aj ¢ast’ odrazeného laserového svetla sa viak rozptylovalo aj mimo kamery
a potencidlne mohlo ohrozovat’ osoby pritomné pocas merania. Tento problém, docasne
rieSeny ¢iernou hlinikovou foliou, bolo tiez potrebné komplexne a uspokojivo vyriesit'.

Dalsou &astou aparatiry, ktord bolo treba prepracovat, bolo osvetlenie interiéru
interak¢nej komory. Toto bolo rieSené pomocou externého halogénového zdroja svetla, ktoré
bolo nasledne privedené pomocou optického vedenia v tzv. ,husich krkoch* cez opticka
vakuovu priechodku. Toto rieSenie bolo vSak nevyhovujuce, lebo zdroj zaberal v zostave
LIBS prili§ vel'a miesta a osvetlenie cez optické vedenie bolo nedostatocné.

2.2.2 Ciele navrhu a optimalizacie

Z vyssie uvedenych problémov bol zostaveny zoznam urcujuci jednotlivé ciele, ktoré
bolo potrebné dosiahnut’ v ramci skvalitnenia pouzivanej aparatiry:

- zvacsit zorné pole kamery pre lepSiu orientaciu na povrchu vzorky,

- zvysit svetelnost’ zorného pola,

- mechanicky zabranit’ ni¢eniu kamery Ziarenim plazmy,

- navrhnat nové osvetlenie vzorky, upevnené priamo na objimke fokusacnej
SoSovky,

- navrhnut kryt, ktory zabrani rozptylu svetla z optického stojana,

- navrhnat systém tak, aby sa dal pouzit' aj na analyzu so Stvrtym harmonickym
modom Nd: YAG laseru (266 nm),

- teoreticky spocitat’ velkost' zorného pola a tito hodnotu porovnat’ s vysledkami
Z merania,

- vSetky navrhy musia pocitat’ so zachovanim vdkuovej tesnosti interakénej komory.
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3 KONSTRUKCNO-OPTICKE RIESENIE

3.1 Trasovanie

Prvym krokom k optimalizacii optického stojana bolo zistit, ako rdézne otvory
v optickych drahach — ¢i uz laseru alebo kamery —, obmedzuju chod svetelnych luc¢ov. Ked'ze
zvizok laserového svetla je rovnobezny s priemerom priblizne 8 mm [23] a na fokusa¢nom
objektive sa zaostruje teoreticky do jedného bodu, limitujicim faktorom v tomto pripade bola
opticka draha svetla z interak¢énej komory do kamery. Bolo teda potrebné zistit', ako sa svetlo
Siri systémom a ktord apertura sposobuje orezavanie zorné¢ho pola.

Z pocitacového 3D modelu povodného optického stojana (obr. 3.1) je zrejmé, ze
limitujicimi faktormi pre velkost zorného pola st rozmery CCD <&ipu v kamere,
apertrazoom objektivu, priemer dielektrického zrkadla, priemer vakuového priezoru
a apertirafokusacného objektivu. Optické prvky vsastave boli pre jednoduchost
aproximované tenkymi SoSovkami a trasovanim jednotlivych optickych drah boli uréené
obmedzujuce prvky v zostave (obr. 3.2).

Obr. 3.1: Model pévodného stojana®®

133 1askavym dovolenim Ing. Radomira Malinu, Ph.D., upravené.
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Obr. 3.2: Trasovanie optického systému s vyznac¢enymi apertGrami. Rozmery su v mm.

Trasovanim optickych drah v stojane bolo zistené, ze prvkom, ktory najviac orezaval
zvizok svetla bol fokusa¢ny objektiv a zrkadlo. Nové rieSenie bolo teda navrhované tak, aby
nové optické prvky mali maximalnu apertiru v rdmci priestorovych moznosti aparatury.
Obmedzenim velkosti priemeru bola iba svetelnost’ zoom objektivu, o ktorého vymene sa
neuvazovalo, a bolo by zbytocné navrhovat’ optickll sustavu s priemermi, ktoré¢ by neboli
vyuzité, lebo svetelny zvdzok by bol orezany na apertire zoom objektivu.
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3.2 Fokusacny objektiv
3.2.1 Sféricky singlet

Hlavnou funkciou fokusa¢ného objektivu je zaostrit’ rovnobezny laserovy zvidzok do
idedlne jedné¢ho bodu, kde vznika dostato¢ne velka energia na jednotku plochy na to, aby
mohla byt indukovana plazma pre spektroskopické meranie. Jeho druhou funkciou je vytvorit
zo svetla odrazeného zo vzorky rovnobezny zvédzok, ktory nasledne prechadza zoom
objektivom, ktory je zaostreny do nekonecna. Téato konStrukcia ma vSak za nasledok, Ze
ziarenie plazmy je fokusované cez fokusacny a zoom objektiv priamo na CCD ¢ip kamery.

Najjednoduch$im rieSenim tohto problému bolo navrhnut’ jednoduchu SoSovku, ktora
bude fokusovat’ laserovy zvizok do jedného bodu. Tento predpoklad spiia uz jednoducha
spojka, ktora ma v GauBovej aproximdcii pozadované vlastnosti. Ked'ze je velkost' spotu
(priemer zvdzku v ohniskovej rovine fokusacného objektivu) kritickym faktorom pre
funkénost’ metody LIBS, bolo treba zohladnit’ aj optické vady, ktoré sa na SoSovke prejavia.
Ciel'om teda bolo vybrat’ SoSovku, ktora ma minimalnu vadu zobrazenia pre laserovy zvizok.
Laserové svetlo je zo svojej povahy monochromatické, takze nebolo nutné brat’ do tivahy
farebnt vadu. Zvézok je v aparatire vedeny simerne okolo optickej osi a vzh'adom na jeho
priemer bolo mozné zanedbat’ vady zobrazenia mimoosovych bodov. Bolo teda treba vyriesit,
do akej miery sféricka vada ovplyvni velkost’ spotu ateda, ¢i bude singlet dostato¢nym
rieSenim.

Pri pouziti hrubej SoSovky v GauBovom priestore sa SoSovka nahradza konstrukciou
dvoch hlavnych rovin — predmetovou a obrazovou. Obrazové, resp. predmetové ohnisko je
potom od tychto rovin rovnako vzdialené, predmetové do predmetového priestoru a obrazové
do obrazového. Priese¢niky hlavnych rovin s optickou osou sa nazyvaji hlavné body a ich
polohy, spolu s polohami ohnisk (obr. 3.3) st dané vztahmi (1 - 3) [24]:

- vzdialenost’ predmetového hlavného bodu od priese¢nika optickej osi s prvou ldmavou
plochou:

TLlRld
d(n; —ny) + ny(Ry — Ry)

a(H) = 1)

- vzdialenost’ obrazového hlavného bodu od priesecnika optickej osi s druhou lamavou
plochou:

“(H") nRyd @)
a =
d(n; —ny) + ny(Ry — Ry)
- vzdialenost’ ohnisk od hlavnych rovin:
ninyR R
f=f = 1M R Ry 3)

(ny —n)(d(ny —ny) + np(Ry — Ry))

Sférickd vada je spdsobena tym, ze ldmavé plochy SoSoviek su Casti gul'ovych ploch
a luce vzdialené od optickej osi (mimo Gaulovho priestoru) nepretinaju opticka os v ohnisku.
Tuato chybu je mozné aj presne spocitat’ pomocou ddsledného trasovania prechodu svetelného
luca cez optickt sustavu. Dolezitym parametrom vo vypocte je hodnota prie¢nej otvorovej
vady, ktord udava konecnu velkost spotu v ohniskovej rovine. Vyznam jednotlivych
premennych je zrejmy z obrazku 3.3.
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Obr. 3.3: Trasovanie prechodu luca cez SoSovku — vypocet sférickej vady
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Vztahy pre vypocet sférickej vady v zavislosti na dopadovej vyske boli urobené pomocou
metod analytickej geometrie, preto su v nich vSetky vzdialenosti brané ako kladné (obr. 3.3).

() 4
a = arcsin R, (4)
hy

517 tan(a) ®)
Sy = R1 — 51 (6)
33:R1+R2—d—31 (7)
a’ = arcsin <sm(a)> (8)

n
a’ =a—ao 9)
k = tan(180° — a’")14 (10)
q = hq + s3 - tan(a’")15 (11)
q+k\/R22—q2+k2R22 (12)

hZ — 16
1+ k2

t1 = ’RZZ - h22 (13)
tz - RZ - tl (14)

h;
g = arctan (—) (15)

t
B =a’ + &1 (16)
B’ = arcsin(n - sin(B)) (17)
=a"+p -p (18)
= ha t 19
x= tan(e,) 2 (19)
xH = x — |a’(H)|V (20)

YSmernica rovnice priamky, ktora popisuje $irenie lu¢a vo vnitri $osovky.

Posunutie rovnice priamky na vertikalnej osi v stiradnicovom systéme so za¢iatkom v bode S,.

!®Riesenie sustavy rovnic prieniku priamky a kruznice. Vo vyhovujucom rieeni sa vyskytuje &len g — |k|( ),
ale ked’ze pre dant situaciu je k zaporné &islo, mozno v rovnici pouzit' ¢ + k().

"V zdialenost’ priese¢nika lomeného lu¢a s optickou osou od hlavnej obrazovej roviny.
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Hodnota pozdiznej sférickej vady je teda:
xm = f"—xH (21)
a prie¢nej sférickej vady (priemer spotu v ohniskovej rovine):
ym = 2 - xm - tan(e;) (22)

Z uvedenych vzorcov vyplyva, Ze rovnobezné Iuce sa po prechode spojkou lamu pred
ohnisko. Zavislost’ velkosti sférickej vady na vySke dopadu luca ma typicky priebeh pre
vSetky spojky, rozdiely su spdsobené tvarom konkrétnej SoSovky (obr. 3.4). Vypocet je pre
nizke dopadové vysky numericky pomerne nestabilny, ¢o je spdsobené pocitanim s vel'mi
malymi ¢islami a vznikom zaokrahl'ovacich chyb. Pre malé dopadové vysky uz ale dobre plati
GauBova aproximacia a velkost’ sférickej vady sa blizi k nule.

Obr. 3.4: Priebeh sférickej vady pre rozne spojky [24]

Na zaklade odvodenych vztahov bolo mozné spocitat’ otvorovi vadu pre konkrétne
SoSovky z katalogu a zistit, &i si pre danu aplikdciu vyhovujuce. SoSovky boli vyberané
z katalogu firmy Thorlabs [25] z Casti ,,Best Form Lenses®, kde sa nachadzaju SoSovky z0
skla BK7, optimalizované pre minimalnu sférickt vadu. Zakladny priemer bol zvoleny ako
17, ¢o je 25,4 mm. Z rozmerovych obmedzeni vo vnutri interakénej komory bolo nutné volit’
SoSovky s pracovnou vzdialenostou 30 — 70 mm. Aby bola splnena poziadavka umoznenia
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prace v 4. harmonickom mode laseru (266 nm), boli z katalogu vybrané aj plankonvexné
SoSovky z kremenného skla, pre ktoré bola tieZ vypoditana sféricka vada™®. Pri tychto
vypoctoch (tab. 1) bolo treba zobrat’ do Givahy aj to, Ze index lomu je hodnota $pecificka pre
dany material a konkrétnu vinovi dizku, a teda pre vypoéty na 1064, resp. 266 nm, bolo treba
pocitat’ s odliSnou hodnotou indexu lomu, nez ako je uvadzana v katalogu (pre 532, resp. 550
nm). Velkost’ spotu vytvoreného $osovkou LBF254-040 pri vlnovej dizke laseru 532 nm na
povrchu vzorky pre 8 mm zviizok je zobrazena na obrazku 3.5 a priebeh pozdiznej sférickej
vady pre plna aperturu (25,4 mm) pri zachovanej fokusacnej rovine na obrazku 3.6.

Priemer | Ohniskova \-’].pové Index | Dopadova Minimalny
WVyrobca | Kat. cislo Tvp Sklo | SoSovky |vzdialenost’ | dlika . priemer spotu | Cena [€]
lomm | vidka [mm)
[mm] [mm] |svetla [nom] [um]
Thotlabs |LBE254-040 |Best Form BK7 254 40 1064 1.507 4 15.4 34.80
Thotlabs |LBE254-040 |Best Form BK7 254 40 532 1.519 4 15.6 34.80
Thotlabs |LBE254-050 |Best Form BK7 254 50 1064 1,507 4 9.6 34.80
Thotlabs |LBE254-050 |Best Form BK7 254 50 532 1.519 4 9.6 34.80
Thotlabs |LA40352 Plano-Convex UV - F§ 254 35 266 1.505 4 28,11 11206
Thotlabs |LA4306 Plano-Convex UV - F§ 254 40 266 1,505 4 215 87.44
Thotlabs |LA4148 Plano-Convex [UV - F§ 254 30 266 1.505 4 13.9 83.00

Tab. 1: Priemery spotov sférickych singletov [26,27]

Druhou poziadavkou kladenou na fokusacnu SoSovku bolo, aby obraz vzorky na Cipe
kamery po prechode cez celi opticku sustavu bol dostato¢ne dobry na to, aby umozioval
orientaciu na vzorke. PouZiteI'nost’ jednoduchého singletu bola vyskuSana na aparatire LIBS
a kvalita zobrazenia je diskutovanad v Casti 4.1 (ZvédcSenie zorn¢ho pol'a) a zobrazend na
obrazku 4.2.

0BT+ ©.0000 OEC + D.5320

FUPTIL RADIUS: 12,7000 MILLIMETERS

44,00

L B e e e B e T — T
-5.08 2. o2 5.2

MILLIMETERS
SURFACE: TR THA: ©.800 HH
SPOT DIAGEAM LONGCITUDINAL ABERERTION
LENS HAS NO TITLE.
;?ngRV 3 2812 UNITS F\RE1 MICRONS \?EDSMEEISSNSDEETLE‘
R RADTUS 779 WAVELENGTHS! n.532
GED RADIUS ¢ 13,928 C i NZEMAXNSAMPLESSLENS . ZMX CiNZEMAX\SAMPLES\LENS . ZMX
AIRY OIAN ! 4,392 REFERENCE ! CHIEF RAY CONFICURATION 1 OF 1 CONFIGURARTION | DF 1
Obr. 3.5: Spot di Obr. 3.6: Pozdiz d

8Hodnoty v tabul’ke, pocitané v ZEMAXe, sa mierne ligia od hodnét pogitanych pomocou odvodenych vzorcov.
Tento rozdiel vznika v désledku vypoctovej metddy, pri ktorej ZEMAX udava ako velkost’ spotu hodnotu RMS
(root mean square), ¢ize hodnotu strednej kvadratickej odchylky li¢ov od laca, na ktorého priesecniku
s optickou osou lezi obrazova rovina. ZEMAX tymto sposobom zohl'adiiuje rozloZenie intenzity svetla v spote v
obrazovej rovine.
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3.2.2 Asféricky singlet

Najjednoduchsim rieSenim ako minimalizovat’ sféricku vadu jednoduchého singletu je
pouzit’ asférickl plochu, ktorej tvar je optimalizovany tak, aby sa rovnobezné luce svetla po
prechode Sosovkou lamali do ohniska (obr. 3.7). Asféricka plocha vznikne rotaciou krivky
popisanej rovnicou (23) okolo jej osi simernosti [28]. Porovnanie rezu sférickou a asférickou
SoSovkou je na obrazku 3.8.

2

Tr
z(r) = + Ayt + Agr® + -, 23)
re
R<1+ /1—(1+k)R—2>
kde:  z(r) je hodnota funkcie pre konkrétne r,
r horizontalna vzdialenost’ od pociatku sustavy stradnic,
R parameter kuzel'osecky (polomer),
k parameter kuzel'osecky (k < -1 — hyperbola, k = -1 — parabola, -1 <k <0 —

elipsa, k = 0 — kruznica),
A4, Ag, ... koeficienty odchylky krivky od kuzel'osecky.

Obr. 3.7: Trasovanie li¢ov cez sféricku a asférick SoSovku. Prevzaté z [29], upravené.

— Asféricka
\ \\ // / plocha
= N \ 7 / v — sféricka
= \\ // plocha
S
-20 -15 -10 -5 0 5 10 15 20
Vzdialenost od zadiatku ststavy stradnic [mm]

Obr. 3.8: Rez asférickou (R = 15,1 mm, k = -1, A4, As, ... = 0) a sférickou (R = 30 mm)
plochou
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Vypocet velkosti spotu fokusovaného laserového zvizku pre SoSovku od fy Thorlabs
[25] prebehol v programe ZEMAX. Vysledky st uvedené v tabulke 2. V katalogu sa
nenachadzaju asférické SoSovky z materialu, ktory by plnil fungoval aj v UV oblasti. Pouzitie
asférickej SoSovky pre pracu v 4. harmonickom mdde laseru by teda vyzadovalo hladanie
u inych vyrobcov alebo vyrobu Sosovky na objednavku. Velkost’ spotu vytvorené¢ho SoSovkou
AL2550 pri vlnovej dizke laseru 266 nm na povrchu vzorky pre 8 mm zvizok je zobrazeny na
obrazku 3.9 a priebeh pozdiznej sférickej vady pre plnu apertiru (25,4 mm) pri zachovanej
fokusac¢nej rovine na obrazku 3.10.

Priemer | Ohniskova \-"].'nov:i Index | Dopadova Minimalmy
Vyrobca | Kat éislo Tvp Sklo | SoSovicy |vzdialenost' | dlFka lomm | vika [mm] priemer spotu | Cena [€]
[mm] [mm] |svetla [nm] - [um]
Thotlabs |AL2550 Aspheric BK7 25 50 1064 507 4 0,03] 139,14
Thotlabs |AL2350 Aspheric BK7 23 30 532 1,519 4 0,05 139,14

Tab. 2: Priemery spotov asférického singletu [26]

V porovnani s tabulkou 1 je zrejmé, ze asférickd SoSovka vyrazne minimalizuje
priemer spotu na povrchu vzorky atym umoznuje vytvorenie plazmy vhodnejSej na
spektroskopické meranie a zarovent odparenie menSiecho mnoZstva materialu, atym lepSie
rozliSenie pri mapovani povrchu vzorky. Otazkou je prejavenie sa difrakéného limitu na CCD
¢ipe kamery.
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RMS RADILS : p.027 WAVELENGTHS: @.532
GED RADIUS B.0Y6 DWW \BCSY PO THAZEMRNAWYSLEDK\ASF_SB_LASER. T
AIRY OIAM ¢ 7.988 REFERENCE ! CHIEF RAY CONFIGURATION L OF L D ABCWY PO TEEMAXAYSLEDKY\ASF_S9_LASER 21K
CONFIGURATION 1 OF 1
Obr. 3.9: Spot di Obr. 3.10: Pozdiz d

Z konfiguracie optického stojana plynie, Ze vadami ovplyviujicimi zobrazenie vzorky
na CCD Ccipe je hlavne koma vznikajica pri zobrazeni mimoosovych bodov a farebnd vada
spdsobena zmenou indexu lomu pre rozne vlnové dizky svetla. Potladenie komy je mozné
dosiahnut’ zaclonenim alebo pouzitim aplanatického objektivu [30]. Pri snahe zvysit
svetelnost’ a zvac¢Sit zorné pole sustavy je zaclonenie nevhodnym rieSenim. Vyuzitie
viacSoSovkovych objektivov bude analyzované v nasledujicich odstavcoch. Korekciu
farebnej vady je mozné realizovat’ pouZzitim achromatického (apochromatického) objektivu
(tiez viacSoSovkového). Druhym rieSenim je vhodnd volba osvetlenia vzorky, ktora bude
podrobne rozpisana v Casti 3.3.7 (Osvetlenie vzorky).
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3.2.3 Asféricky dublet

Odstranenie sférickej vady je mozné vyrieSit navrhom jednoduchého dubletu
(objektivu zlozeného z dvoch SoSoviek). Korekcia sférickej vady je mozna vd’aka opacnému
priebehu sférickych vad pre spojku a rozptylku (obr. 3.11). Pokial’ nie je potrebné korigovat’
aj farebnt vadu, je mozné takyto dublet navrhnut' z dvoch SoSoviek z rovnakého skla [24].
Jednopalcové SoSovky pre tento navrh boli vyberané z katalogu fy Thorlabs [25]. Navrh
spoc¢ival v najdeni optimalnej kombinacie SoSoviek, urceni ich vzdialenosti, a tiez pracovnej
vzdialenosti — vzdialenosti medzi minimalnym spotom a prvou lamavou plochou. Parametre

najoptimalnejsich ndvrhov st uvedené v tabul’ke 3.

Lk e N
Obr. 3.11: Priebeh sférickej vady pre spojKy a rozptylky. Prevzaté z [24], upravené.

Nesas

Vinova |Vzdialenost'| Ohniskova | Pracovna | Dopadova | Minimalny Cena
1. Sosovka Sklo |2. 3o%ovka| Sklo dizka sotoviek [vzdialenost |vzdialenost’| wyika priemer (vratane
svetla [nm] [mm] [mm] [mm] [mm] |spotu[um]|montaze) [€]
LBF254-050 |BK7 LC1120 |BK7 1064 4.50 88 44 71,57 4 0,03 74.79
LBF254-050 |BK7 LC1120 |BK7 532 4.67 8578 68,78 4 0,03 74.79
LA4148 UV -FS|LC4513 |UV-ES 266 7.72 01.84 66.38 4 0,19 173,28

Tab. 3: Priemery spotov asférickych dubletov

Pomocou vhodne zostaveného dubletu je moZzné vyrazne minimalizovat’ vplyv
sférickej vady na priemer spotu V obrazovej rovine SoSovky. Zobrazenie povrchu vzorky
pomocou kamery sa bude musiet’ vyrovnat s rovnakymi vadami zobrazenia, aké vznikli pri
pouziti asférickej SoSovky. Riesenia st teda tiez rovnaké. Pri pouziti asférického dubletu stoji
za pozornost’ aj fakt, Ze optimalne korigovany objektiv z dostupnych Sosoviek v katalégu
Thorlabs ma v pomere so singletmi velka ohniskovi vzdialenost’, ¢o v pripade tohto typu
zostavy (bod — rovnobezny zvdazok — bod), kde je zvdcSenie priblizne dané pomerom
ohniskovych vzdialenosti jednotlivych objektivov, znamena obmedzenie moZnosti zvacSenia
povrchu vzorky. Pri si¢asnom pomere 120 mm : 35 mm by vymena za stustavu 120 mm : 88
mm znizila moznost’ priblizenia viac ako 2,5krat.
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3.2.4 ViacSoSovkovy objektiv

Komplexnym riesenim fokusa¢ného objektivu by bol teda navrh a zostavenie
viacSoSovkového objektivu, ktory by bol korigovany okrem sférickej vady aj na vady
mimoosovych bodov — aplanat a farebné vady — achromat, resp. apochromat [30]. V ramci
tychto poziadaviek by bolo vyhovujucim rieSenim navrhnut aplanaticky objektiv, Cize
objektiv, ktory sa sklada vo svojej najjednoduchsej podobe z dvoch achromatickych dubletov
(Petzvalov objektiv). Tento objektiv ma dobre korigovanu sféricki vadu a komu akvoli
pouzitiu achromatov aj farebnu vadu. Hlavnou nevyhodou tohto objektivu je pouzivanie
tmelenych dubletov, ktoré st nepouzitelné na fokusovanie laserového lac¢a s takou energiou,
aky sa pouziva pri analyze LIBS na UFIL Energia laserového li¢a spdsobuje poskodenie
tmeliacej vrstvy, a tym znehodnotenie objektivu. Navyse aj navrh takéhoto objektivu by bol
pomerne zlozity a velmi ndrony na presni montdz. Preto bolo ako rieSenie zvolené
vyhladanie hotovych korigovanych objektivov aich porovnanie. Boli vyberané objektivy
z katalogov Sill Optics [33, 34]. Porovnanie ich parametrov je v tabulke 4.

. Pracovna vinova . Ohniskova Pracovna Apertira
Objelkiv dizka [nm] Materidl vzdialenost’ [mm] [vzdialenost’ [mm]| [mm] Cena [€]
S6AS50159/126 1064 |Optickeé skdo 56,0 427 35,00 735,00
S6ASS0177/121 532|Opticke skdo 76.5 64.1 35,00 420,00
S6AS52550/121 532|Kremenne sklo 49.7 459 25,00 600,00
S6AS52060/199 266|Kremenné sklo 57.0 439 34,01 1120,00

Tab. 4: Parametre vhodnych objektivov od fy Sill Optics

Tieto objektivy su podl'a vyrobcu navrhnuté konkrétne na pouzitie s lasermi alebo na
zobrazovacie ucely. Je teda mozné predpokladat, ze pouzitie takéhoto objektivu bude
zatazené optickymi vadami len minimalne a tieto vady teda nepokazia obraz natolko, aby
nebola plne vyuzita rozliSovacia schopnost’ kamery.
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3.3 KonStrukcéné rieSenie

Pouzitie novych prvkov v optickom stojane, ktoré st nevyhnutné pre dosiahnutie
vacsieho zorn¢ho pol'a a ostatnych poziadaviek, potrebnych pre zlepSenie funkénosti celej
aparatary LIBS, vyzaduje ist¢ zmeny v konStruk¢nom navrhu optického stojana, ktory sa
V si¢asnosti pouziva v laboratoriu UFL Tieto zmeny boli navrhnuté tak, aby sa maximalne
vyuzili uz pouzivané Casti stojana, pripadne aby sa dali pouzit’ len s minimalnymi upravami.
Ostatné Casti boli v najvacSej moznej miere vyberané z normalizovanych dielov z katalégov
a diely, ktoré bolo treba vytvorit nové, boli navrhnuté tak, aby umoznovali maximalnu
variabilitu pouzitia s réznymi prvkami v rdmci potrieb konkrétnej aplikacie, resp. konkrétneho
merania. Jednotlivé odseky popisuju konkrétne zmeny, pripadne principy, ktoré viedli
K pouzitiu danych konstrukénych rieseni. Kompletna vykresova dokumentacia je sicastou
prilohy k tejto praci.

3.3.1 Priruba

Vékuova priruba tvori zdkladnu Cast’ celého optického stojana. Je to Cast, ktora ho
priamo spaja s vakuovou komorou atiez sluzi ako zdkladna pre vSetky tri konStrukéné
komponenty optického stojana, ktorymi su zariadenie na posuv fokusacného objektivu vo
vnatri komory, vakuovy priezor™ a drziak zrkadla, zoom objektivu a kamery. Zaklad bude
tvoreny sucCasnou prirubou =z nerezovej ocele (poziadavka vakuovo kompatibilného
materialu), ktora bude ¢iasto¢ne upravena tak, aby umoziiovala montdz posuvu upravené¢ho
pre pouZitie s objektivom s va¢$im priemerom, nového vakuového priezoru a upraveného
drziaku zrkadla, uzavierky, objektivu a kamery. Ked’ze sa v komore nepredpoklada pouzitie
UHYV, ako tesnenia boli navrhnuté Viton® O — kruzky [35], ktoré st vyrabané Specialne pre
vyuzitie vo vakuovej technike.

3.3.2 Vakuovy priezor

Névrh nového priezoru vychddzal z poziadavky zvécsenia jeho apertary a tiez uspory
miesta tesne nad prirubou umoziujicej zmensSit’ celkovi vysku optického stojana, ¢o by sa
malo pozitivne prejavit’ na jeho stabilite. Kvoli pouZitiu iného typu priezoru, aky je sucasne
nainStalovany v aparatire LIBS, bolo potrebné navrhnit’ zmeny na prirube tak, aby priezor
namontovany na prirubu zachoval vdkuovu tesnost’ aparatiry. Navrh vSak pocita aj s moZznym
pouzitim stcasného typu priezoru. V priezore musi byt pouZzité okienko z kremenného skla,
kvoli praci v 4. harmonickom mdde laseru. Prvky pre tieto rieSenia boli vybrané z katalogu fy
Caburn MDC. Parametre navrhnutého priezoru si uvedené v tabulke 5 a porovnanie so
sucasnym rieSenim je znazornené na obrazkoch 3.12 a 3.13.

Niveh Celkova viika | Priemer okienka Prvky Kataldgové &islo | Cena [€] Celkova cena
[mm] [mm] [€]
Viewport DNSOKF 9723002 296
s z
Novy navrh 16 35.6 B'Pﬂdlead cl;lamp 716003 35 354
(obr. 3.13) Viton® O-ring 7710003 8
O-ring retainer 7710028 15

Tab. 5: K navrhu novej vakuového priezoru [35, 36].

Bviewport (angl.)

26



Obr. 3.12: Sucasné rieSenie priezoru Obr. 3.13: Novy navrh priezoru

3.3.3 Posuv fokusa¢ného objektivu v interakénej komore

Motorizovany posuv vo vakuovej komore slizi na nastavenie polohy ohniskovej
roviny fokusacného objektivu [22]. Tato moZnost’ nastavenia je vyuZzivand najmd pri
nastavovani aparatury pre meranic metodou DP LIBS a LIFS [5], kde je potrebné spravne
nastavit’ vzajomnu polohu fokusovanych laserovych lucov. Na tejto Casti stojana boli tiez
nevyhnutné urcité Gpravy. I$lo hlavne o zvaésenie konzoly sltiziacej na upevnenie objektivu.
Téa bola povodne navrhnutd na uchytenie 1 drziaka od fy Thorlabs. Snaha o zvacsenie
apertury fokusa¢ného objektivu viedla k tomu, ze drziak s jednopalcovym priemerom bude
nedostato¢ny, a teda je nutné navrhniit’ nova konzolu. So zvacsenim konzoly drziacej objektiv
suvisela aj uprava vrchnej konzoly, do ktorej sa objektiv v krajnej polohe zastiva, a novy
navrh uchytenia celej zostavy na prirubu. Bolo teda vytvorenych niekolko névrhov pre
konkrétne vonkajSie priemery objektivov navrhovanych v ¢asti 3.2. Porovnanie sucasného
stavu a nového navrhu pre objektiv SOASS2550/121 je na obrazkoch 3.14 a 3.15.

Obr. 3.14: Sugasné riesenie posuvu® 3.15: Upravy posuvu pre viséi objektiv

203 Jaskavym dovolenim Ing. Radomira Malinu, Ph.D.
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3.3.4 Dielektrické zrkadlo

Druhym prvkom, ktory hned” po fokusatnom objektive obmedzoval zorné pole
kamery, bolo zrkadlo, ktoré umoziuje privedenie rovnobezného laserového zviazku zhora do
komory a zaroven nebrani (s vynimkou urcitej oblasti spektra (obr. 3.16)) prechodu svetla
odrazen¢ho na vzorke do kamery. Poziadavky na funkciu tohto zrkadla zahfnali moznost
vyskovej nastavitelnosti, ktord sklonom 45° umoznuje nastavenie zvislej Casti laserového
zviazku do osi optického stojana. Navrh musel pocitat’ aj s jemnym nastavovanim hodnoty
uhla, pod ktorym sa laserovy lu¢ odraza do komory a Ktorym by bolo mozné korigovat
pripadné vyrobné nepresnosti a optimalizovat’ nastavenie aparatiry pre pouZitie systémov
LIBS DP aLIFS. Vyznamnou poziadavkou bolo aj umoznenie operativnej vymeny
dielektrického zrkadla v pripade zmeny vlnovej dizku laseru. Vsetky tieto poziadavky vyustili
do konstrukéného navrhu zrkadla (obr. 3.17), ktory je uchyteny v optickom stojane. Navrh
podita s vyrobou dielektrického zrkadla v Ustave pfistrojové techniky AV CR
a konstrukénych prvkov v dielni UFI.
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Obr. 3.16: Typicky priebeh odrazivosti dielektrického zrkadla. Prevzaté z [37], upravené.

Obr. 3.17: Konstrukény navrh dielektrického zrkadla
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3.3.5 Uzavierka

Plazma vytvorena laserovym pulzom pri svojom chladnuti vyZaruje elektromagnetické
Ziarenie sroznymi vinovymi dizkami. Obzvlast v prvych mikrosekundach [15] plazma
produkuje elektromagnetické Ziarenie s vysokymi energiami (RTG oblast’ spektra). Toto
ziarenie je potom fokusované priamo na povrch CCD C¢ipu, na ktorom sposobuje poskodenie
jednotlivych pixelov. Ich nefunkénost’ sposobuje problémy pri orientacii na povrchu vzorky
a vytvara nevzhladny obraz z kamery implementovany do ovladacieho softvéru (obr. 1.6,
2.2). Preto bolo nevyhnutné vlozit' do optického stojana uzavierku, ktord by bola v Case
ziarenia plazmy uzavretd, a tak chranila kameru pred poskodenim. Pre tito aplikaciu bola
vybrana irisova uzavierka od firmy Melles Griot s maximalnou apertirou 42,7 mm [38]. Aby
plnila svoju funkciu a zaroven zostala zachovana funk¢nost” optického stojana, bolo nutné ju
umiestnit’ medzi dielektrické zrkadlo a zoom objektiv. Pre upevnenie bol navrhnuty novy
drziak aprechod medzi nim adrziakom pre zoom objektiv. Umiestnenie uzavierky
Vv optickom stojane je zobrazené na obrazku 3.18.

Obr. 3.18: Detail umiestnenia uzavierky

3.3.6 Ochranny kryt

Otvorena cast’ optického stojana, medzi vakuovou priechodkou a zoom objektivom
vykazovala v povodne realizovanom navrhu isté nedostatky, ktoré boli sposobené najméi
odrazom &asti Ziarenia plazmy v pracovnom rozsahu zrkadla®! do priestoru laboratoria, a tiez
vstupom parazitného svetla z okolia aparatary, ktoré ovplyvilovalo zobrazenie vzorky CCD
kamerou. Novy kryt bol navrhnuty tak, aby rieSil dané nedostatky a zarovenl umoznil plnt
funkénost’ navrhovaného stojana, t.j. vstup laserového laca do stojana a jednoduchy pristup
k zrkadlu. Finalna podoba navrhu je na obrazku 3.19.

Zpre povodné zrkadlo 450 — 600 nm.
29



3.3.7 Osvetlenie vzorky

Poziadavka ndvrhu na nové osvetlenie vzorky vznikla z potreby rozsirit moZznosti
merania®?, znizit priestorovu narocnost’ aparatﬁryzs, a tiez ako jedno mozné rieSenie sluziace
na odstranenie farebnej vady pri pouziti chromaticky nekorigovaného objektivu.

Néavrh osvetlenia bol rieSeny formou plosného spoja umiestneného priamo na drziaku
fokusa¢ného objektivu. Plosny spoj musel mat’ taky tvar, aby umoznoval pripadni vymenu
fokusacného objektivu. Pocitalo sa s vyuzitim LED didd, ktoré okrem vakuovej kompatibility
majii aj mnohé iné vyhody, napr. moznost’ volby vlnovej dizky ich svetla, vemi dlhi
zivotnost’ a mali spotrebu. Priblizny tvar navrhovaného plosného spoja je na obrazku 3.20.
Kruhové usporiadanie umoznuje pomocou zapinania a vypinania jednotlivych didéd nastavit’
najvhodnej$i uhol nasvietenia vzorky, atym dosiahnut’ stav, v ktorom zobrazenie CCD
kamerou umozni chod autofokusa¢ného algoritmu [21] a lepSiu orientaciu na povrchu vzorky.

Pri pouziti chromaticky nekorigovaného objektivu (sféricky aj asféricky singlet
a asféricky dublet) je mozné zvolit’ taky typ diod, ktorych svetlo bude mat’ vlnova dizku na
hranici priepustnosti dielektrického zrkadla. Toto rieSenie by vyrazne znizilo priemer spotu
ovplyvneného chromatickou vadou pri osvetlenim bielym svetlom. Nevyhodou tohto rieSenia
by bola strata farebnej informacie o vzorke, na druhej strane by zisk vysSieho kontrastu
zabezpecil presnejsi chod autofokusa¢ného algoritmu.

- |

Obr. 3.19: Navrh krytu stojana Obr. 3.20 Navrh osvetlenia

Zlozenim vysSie popisanych casti do celku vznikne findlna podoba optického stojana,
ktord z konstrukéného hladiska spiiia parametre uvedené v &asti 2.2.2 (Ciele optimalizacie
a navrhu). Model celého stojana je na obrazku 3.21.

22 Odlesk od kovovych vzoriek znemoziioval pri pdévodnom osvetleni zaostrenie do ohniskovej roviny
fokusacného objektivu.

#pgvodné riesenie vyuzivalo externy zdroj bieleho svetla umiestneny vedl’a interakénej komory, z ktorého bolo
svetlo do komory privadzané tzv. ,husimi krkmi®.
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Obr. 3.21: Finalny navrh stojana
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4 Meranie

Testovanie teoretickych vysledkov ziskanych z trasovania optickym stojanom
prebehlo pre povodny fokusaény objektiv s Cistou apertirou 14 mm a 1" objektiv s Cistou
apertirou 22 mm. Pdvodny objektiv bol triplet od firmy Sill Optics s ohniskovou
vzdialenostou 29,8 mm a ako novy testovaci objektiv sluzila plankonvexny singlet od firmy
Thorlabs s ohniskovou vzdialenostou 35 mm.

4.1 ZvicSenie zorného pola

Teoreticky vypocet velkosti zorného pola vyplyva z trasovania lu¢ov cez opticka
sustavu. Vypocet bol robeny pre nastavenie zoom objektivu na maximalnu ohniskovi
vzdialenost®. Pre triplet bolo vypocitané, Ze zorné pole by malo mat’ rozmery 1,87 x 1,41
mm (obr. 3.2). Rovnakym vypoc¢tom boli zistené o¢akavané rozmery zorného pola s pouzitim
vacSieho singletu, ato 2,64 x 1,98 mm. Vysledky z merania su na obrazkoch 4.1 a4.2.
Velkost meritka bola zistena od¢itanim stradnic v programe L3D [15].

Obr. 4.1: Zorné pole s pouzitim tripletu Obr.4.2: Zorné pole s pouzitim singletu

Z obrazku 4.2 je zretelne vidiet zvidcSenie zorného pola, priCom vypocitané
a namerané rozmery sa pomerovo zhoduju. Zmizlo aj orezanie zorného pol'a v rohoch
obrazku. Na obrazkoch sa jasne prejavuje aj fakt, ze zvdcSenie optickej ststavy v tejto
konfiguracii je priamo umernd pomeru ohniskovych vzdialenosti zoom objektivu
a fokusa¢ného objektivu. Kym na obrdzku 4.1 je povrch vzorky zvicSeny 4-krat, na obrazku
4.2 je to len 3,4-krat.

24120 mm, maximalny zoom
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4.2 Vplyv objektivu na abla¢ny krater

Meranie s jednoduchou plankonvexnou $oSovkou namiesto korigovaného tripletu by
malo priniest v dosledku sférickej vady singletu vacsi priemer spotu fokusovaného
laserového luca na povrchu vzorky, atym padom vznik ablaéného kratera s vacSim
priemerom. Meranie pre triplet aj singlet prebehli s rovnakym nastavenim celej aparatiry® na
mosadznej vzorke. Vzniknuté abla¢né kratery (obr. 4.3 a 4.4) boli zmerané na elektronovom
mikroskope Tescan VEGA.

[SEM HV: 30.00 kV WD: 4.274 mm L |
iew field: 208.8 ym  Det: SE Detector 50 pm

[SEM HV: 30.00 kV/ WD: 4.444 mm
iew field: 276.6 ym  Det: SE Detector 50 pm

Obr. 4.3: Ablacny krater — triplet Obr. 4.4: Ablacny krater — singlet

Na obrazkoch je viditelny vacsi priemer kratera vytvoreny laserovym zvdzkom
fokusovanym obyCajnym singletom. Presné meranie vyrazne stazoval tvar kratera, ktory
nema ostré hrany, ktoré su prekryté vzniknutymi Struktirami na povrchu, ¢o mohlo byt
sposobené vol'bou nevhodného materialu pre meranie. Na druhej strane je zrejmé, ze kov pri
zohrievani laserovym pulzom prechddza kvapalnou fazou, ¢o dokumentuje pritomnost
stuhnutych ,,rozprsknutych* kvapiek, a meranie potvrdzuje predpoklad, ze fokusacia
singletom dava vo vysledku va¢si priemer stopy. Pomerne velka stopa na povrchu vzorky aj
pri pouziti korigovaného objektivu mdze byt spdsobend tym, Ze skutony ablaény krater je
prekryty stuhnutou kvapalnou fazou vzniknutou v okoli samotného kratera, alebo nie uplne
presnym umiestnenim povrchu vzorky do ohniskovej roviny objektivu.

“L1BS SP, 532 nm, energia pulzu 88 mJ
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ZAVER

Cielom tejto bakalaskej prace bolo navrhnit' novh opticki Cast’ stolnej zostavy
aparatury LIBS. Poziadavky kladené na novy navrh mali predovSetkym zlepsit jeho
funk¢nost’ a Ciastocne aj rozsirit moznosti merania na aparature. NajdolezitejSim zlepSenim
malo byt’ zvac¢Senie zorné¢ho pol'a z pohl'adu navigacnej kamery, ktoré by zlepsilo orientaciu
na povrchu vzorky a umoznilo jednoduchsie najdenie miesta vhodného na analyzu.

Vytvoreny navrh pozostava z Ciastocnej Upravy priruby na vrchu vékuovej komory.
Priruba tvori zakladnu pre vSetky ostatné ¢asti optického stojana. Priamo na nej je umiestnené
nové¢ rieSenie vakuového priezoru, ktoré oproti povodnému rieseniu nizsie asi o 40 mm, co
zaisti vyssiu stabilitu externej Casti stojana.

Do véakuovej komory bolo navrhnutych niekolko rieSeni vécSieho fokusacného
objektivu, ktoré sa odliSuji hlavne v korekcii optickych vad a s tym stiviacou cenou. Nakol'ko
je minimalne korekcia sférickej vady nevyhnutnd pre vznik plazmy vhodnej na
spektroskopicki analyzu, nebolo mozné pouZzit' bezni bikonvexnt SoSovku. Preto boli
navrhnuté Styri mozné rieSenia, zac¢inajuc plankonvexnou spojkou a konciac trojSoSovkovym
objektivom. Pri merani bolo zistené, Ze uz pouzitie palcovej optiky pri maximalnom zoome
umozni rozsirenie zorného pol'a z 1,87 mm na 2,64 mm Vv horizontalnom smere. Podstatnymi
kritériami pre vyber objektivu teda bude prijatelna velkost'ablacného kratera, kvalita
zobrazenia na navigacnej kamere a V neposlednom rade cena, ktord sa pri diskutovanych
navrhoch pohybuje od 34,80,-€ do 1120,-€. Pri navrhu sa pocita aj s Gpravou vertikalneho
posuvu fokusaéného objektivu aby bolo mozné pouzit’ objektiv s va¢Sou apertirou.

Zasadnou zmenou v navrhu externej Casti preslo dielektrické zrkadlo, pre ktoré bol
vytvoreny tplne novy navrh spliajuci vetky poziadavky kladené na zrkadlo v aktudlnom
zostaveni aparatiry LIBS (vel'kost, vyskova a uhlova nastavite'nost, vymena zrkadla). Navrh
bol postaveny tak, aby ho bolo mozné vyrobit v dieliiach UFI. Nanesenie dielektrickej vrstvy
by sa uskutoénilo v spolupraci s UPT Akademie véd Ceské republiky. Konstrukéné riesenie
priruby umoziuje aj pouzitie zrkadla s upevnenim z laboratérneho programu firmy Thorlabs,
ktoré ale vychadza rddovo cenovo naroc¢nejsie.

Dal§imi novo navrhnutymi astami st uzavierka, Kryt stojana a osvetlenie vzorky.
Uzavierka umiestnena medzi zrkadlo a zoom objektiv mechanicky brani poskodzovaniu CCD
¢ipu kamery intenzivnym Ziarenim plazmy tesne po jej excitacii. Kym navrh krytovania bol
podrobne rozpracovany a je pripraveny ist do vyroby, navrh osvetlenia zostal v oblasti
teoretickych uivah, ktoré by mohli aj pri vol'be lacnejSieho fokusaéného objektivu, alebo
analyze vzoriek s lesklym povrchom skvalitnit' obraz natol’ko aby autofokusacny algoritmus
mohol fungovat’ bez problémov.

Celé konstruk¢né riesenie aj S prevzatymi prvkami od Ing. Radomira Malinu, Ph.D.
bolo spracované v programe Autodesk Inventor, ktory umoziuje 3D modelovanie a vystupom
Z neho je podrobnéd vykresova dokumentacia vSetkych upravovanych aj novych casti ndvrhu
vratane zoznamov poloziek a vykresov zostav. Tieto vykresy su sucastou tejto prace a st
umiestnené v prilohe.

Uprava fokusatnej Gasti stolnej zostavy pre laserovi spektroskopiu LIBS bola
navrhnutd tak, aby spliala vSetky parametre, ktoré od nej vyzaduji potreby pri spektorskpicku
analyzu. Meranim s dostupnymi objektivmi bolo potvrdené zvédcSenie zorn¢ho pola pri
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pouziti fokusacného objektivu s va¢§im priemerom a tieZ predpokladany vplyv sférickej vady
objektivu na velkost’ ablacného kratera. Problémom zostalo konkrétne vyrieSenie osvetlenia
vzorky atiez spravanie sa zoom objektivu, ktory, ako bolo zistené, Ciasto¢ne ovplyviuje
presny chod autofokusacného programu.

Konstrukéné rieSenie optickej Casti aparatury, navrhy fokusacnych objektivov
a analyza obmedzeni sposobenych stojanom budua pouzité v novych nadvrhoch r6znych cenovo
a funkcne rozdielnych interakénych LIBS SP & DP a LIFS komdr, na ktorych sa v sucasnosti
spolupracuje s firmou Tescan.
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ZOZNAM POUZITYCH VELICIN, JEDNOTIEK A

SKRATIEK

LIBS Laser Induced Breakdown Spectroscopy
SP Single Pulse

DP Double Pulse

LIFS Laser Induced Fluorescence Spectroscopy
m hmnotnost’ [kg]

Q naboj [C]

E energia [J]

h Planckova konStanta

C rychlost’ svetla

y) vlnova dizka [m]

USB Universal Serial Bus

CCD Charge Coupled Detector

fy firmy

mJ milijoule

S sekunda

v frekvencia [s™]

P pravdepodobnost’

e exponencialna funkcia

k Boltzmannova konStanta

T termodynamicka teplota [K]
UFI Ustav fyzikalniho inZenyrstvi
FSI Fakulta strojniho inZenyrstvi
VUT Vysoké uceni technické
Nd:YAG Neodym: Yttrium Aluminium Granat
Ti:Sa Titan: Zafir

ug mikrogram

mm milimeter

nm nanometer

ICCD Intensive CCD

UHV Ultra High Vacuum

UV -FS Ultraviolet-Fused Silica

€ Euro

AV CR Akademie véd Ceské republiky
UPT Ustav piistrojové techniky
LED Light-emitting Diode
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BC_12 1 1 - Priruba

BC_12 1 9 - Drziak
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BC_12 1 13 1 - Drziak zrkadla
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