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Abstrakt

Diplomové praca popisuje navrh posuvu fokusaéného objektivu vo vnutri interakénej
komory LIBS. Obsahuje popis zakladnych vlastnosti a funkcii LIBS spektroskopie. Opisuje
prehlad pouzitelnych komponentov, hodnoti ich vlastnosti a vhodnost’ pouzitia v konstrukeii
posuvu do vékua. Dalej uvadza vysledné konstrukéné riesenie linearneho posuvu do vakua a
hodnoti jeho vyhody pre metodu LIBS.

KI'icové slova

Linearny posuv do vakua, LIBS spektroskopia, posuv objektivu, linedrne vedenie.

Abstract

This diploma thesis describes the design of a translation stage for focusing objective
inside the LIBS interaction chamber. It contains a description of the fundamentals and basic
functions of LIBS spectroscopy. Moreover, in the thesis an overview of different translation
stages as possible LIBS components is given. Their advantages and disadvantages for use in a
vacuum translation stage construction are evaluated. The thesis describes the final solution of
a linear translation stage for focusing objective, and his advantages for LIBS method.

Key words

Linear translation system for vacuum, LIBS spectroscopy, translation stage for
focusing objective, linear guidance system.
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1 Uvod

LIBS je skratka z anglického Laser Induced Breakdown Spectroscopy, ¢o v preklade
znamena laserom indukovana spektroskopickd analyza. Patri medzi metédy OES (optical
emission spectroscopy), teda k metddam atomovej emisnej spektroskopie. Pri analyze sa
vyuziva laserom generovana plazma. Ked'Zze je plazma formovand fokusovanym optickym
ziarenim, ma mnoho vyhod oproti konvencnej OES technologii, ktord vyuZziva ako zdroj
excitdcie a atomizacie elektrody, pripadne cievku. Do popredia oproti konvencénej OES
vystupuje hlavne schopnost’ analyzovat’ vzorky in situ atakmer bez akejkol'vek pripravy.
V podstate metdéda LIBS uskuto¢iiuje formovanie laserom indukovanej plazmy na povrchu,
alebo vo vzorke (plyn, kvapalina) a nasleduje zber a spektrdlna analyza ziarenia plazmy.
Kvalitativna a kvantitativna analyza je uskuto¢fiovana sledovanim pozicie emisnych
spektralnych ¢iar aich intenzity. Metoda LIBS prakticky existuje takmer 40 rokov, od
vynajdenia prvého laseru v roku 1960 a uz od pociatku svojej existencie, hlavne do roku
1980, bola zamerana skor na zdkladné formovanie plazmy. Avsak od roku 1980 sa analytické
schopnosti zacali viac rozSirovat, no napriek tomu tych niekol'ko pristrojov vyuzivajucich
LIBS, ktoré boli vyvinuté, nenaslo SirSie pouZzitie. Neskor doslo k obnoveniu zadujmu o tato
metdédu ak jej rozvoju do Sirokej Skaly pouzitia, co bolo hlavne vysledkom znac¢ného
technologického vyvoja komponentov pouZzivanych v LIBS (lasery, spektroskopy, detektory)
[2, str.3]. Od pociatku, az do dneSnej doby sa vyskytuju rozmanité oblasti aplikacii:
monitorovanie kvality materidlov a zvarov v pripade kovovych konStrukcii, alebo oblast’
monitorovania zivotného prostredia (kvapalné, plynné, tuhé vzorky; skimanie kontaminacii
v priemyselnych aj tazko dostupnych, alebo nebezpecnych prostredi s vyuzitim optickych
vlaken) LIBS aparaturu je mozné vybudovat’ ako mobilné zariadenie a prispdsobit’ danym
aplikéaciam [14].

UFI FSI VUT sa metodou LIBS zaobera takmer 10 rokov. Pracovisko disponuje
laboratornou LIBS aparaturou pozostavajucou z dvoch vysokovykonnych Ng:YAG pulznych
laserov (Quantel Briliant B, Solar LQ 916), Ti:Sa laseru (Solar LX325), pulzného generatoru
(Stanford Research System DGS535), spektroskopu (monochromator Triax 320) s ICCD
kamerou (Andor iStar 734) a interak¢nej komory (Vega LM). V interakénej komore sa
nachadza kompucentricky stol¢ek riadeny pocitatom s posuvom vo vsetkych troch osach, na
ktory sa umiestiiuju skimané vzorky. Laserovy zvdzok vstupujuci do komory je fokusovany
objektivom s ruénym posuvom a zber ziarenia plazmy zaobstardva zberny systém, pomocou
ktorého je Zziarenie prendSané do spektroskopu anasledne snimané ICCD kamerou.
Vyhodnocovanie prebieha v pocitaci.

Ciel'om tejto diplomovej prace je navrh systému pre uchytenie a posuv fokusa¢ného
objektivu vo vnutri interakénej komory LIBS. Navrh musi vychadzat zo stavajuceho
experimentalneho zariadenia a mal by vyuzit konStrukéné prvky, ktoré uz st sucastou
komory. Posuv ma byt rieSeny pomocou krokového motor¢eku ovladané¢ho pocitacom. Cely
systém by mal byt schopny pracovat’ vo vékuu, teda by pohybové sicasti nemali byt mazané
(mazivo sa vo vakuu ¢asom odpari) a zaroven eliminovali trenie na minimum. Zaostrovanie
sa vykonava s presnostou 0,1 mm, preto by posuv mal dosahovat’ minimalne tejto hodnoty.
Kratery vzniknuté po odpareni ¢asti vzorky maju priblizne 50 pm, z coho vyplyva poziadavka
na radialnu presnost’ mensiu, alebo rovnia 50 um. Rozmery posuvu samozrejme nesmu
obmedzovat’ pohyb kompucentrického stolceka, ale zaroven aby posuv umoznil pouzitie
SoSoviek s rozlicnou ohniskovou vzdialenostou.

Diplomovéa praca sa spociatku zaobera historiou, zdkladnym principom a vyhodami
aké metéda LIBS poskytuje oproti inym spektroskopickym metéodam. Tretia kapitola je
venovana stru¢nému popisu plazmy vznikajucej posobenim laserového pulzu a vlastnost’ami
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plazmy potrebnymi k analyze. Vo Stvrtej kapitole nasleduje popis metédy LIBS
a komponenty laboratérnej zostavy na UFI. Este pred samotnym rie§enim navrhu posuvu,
popisuje v kapitole €. 5 stavajici systém posuvu v komore a z neho vyplyvajice problémy.
Dalej uvadza poziadavky, ktoré by navrhovany posuv mal spinat. Siesta kapitola uvadza
teoreticky prehl'ad komponentmi vybranymi ako vhodné ku konstrukcii posuvu. V posledne;j
kapitole sa diplomova praca zaobera samotnym navrhom posuvu, tieto kapitoly obsahuju
popis komponentov posuvu a jeho postupné upravy az k samotnému konecnému rieSeniu.

1.1 OES (optical emission spetroscopy)

Zakladom je spektroskopicky rozbor plazmou emitovaného Ziarenia, ktoré vznika zo
vzorky vonkaj$im posobenim. Cielom OES je presne urc€it’ zdkladné zlozky skiimanej vzorky.
Na analyzu je mozné pouzit’ vzorky v pevnom, kvapalnom aj plynnom skupenstve. Analyza
sa mdze pohybovat’ v rozmedzi od jednoduchej identifikacie atomarnych zloziek vzorky, az
po detailnejSie urcenie relativnej koncentracie, alebo absolitneho objemu. Zakladnymi
krokmi OES su [2, str.2]:

e atomizdcia/odparovanie vzorky za vzniku volnych castic (neutralne atomy a
iony),

excitacia atomov,

detekcia emitovaného Ziarenia,

kalibracia intenzity vo vztahu na koncentraciu, alebo mnozstvo,

urcenie koncentracie, objemov, pripadne inych informdcii.

Pri analyze sa vyuziva unikatneho emisného spektra kazdého prvku v skiimanej
vzorke, tak ako odtlacky prstov u cloveka. Pozicia emisnej Ciary v pripadne spravnej
kalibracie urcuje prvok a intenzita spektralnej ¢iary poukazuje na obsiahnuté mnozstvo.

Zaciatky OES je mozné spdtne vysledovat az k experimentom Bunsena
a Kirchenhoffa (okolo roku 1860), kedy zakladné kroky atomizacia a odparovanie boli
uskutoénované pomocou plamena [4, str.3]. Na zaklade tychto pokusov boli ndsledne
vyvinuté kontrolovatelnej$ie metody excitacie, za pouzitia elektrického pradu. Medzi dobre
zname metddy patria napriklad mikrovlnami indukovand plazma (MIP), elektrickym oblikom
medzi elektrodami indukovand plazma — obrazok ¢. la, magnetickou indukciou (ICP) —
obrazok ¢. 1b, alebo dutou katdodovou lampou indukovani plazma. Tieto tradi€né zdroje
zvyCajne vyzaduji odpovedajicu podporu laboratornych zariadeni a aspon urcitdl pripravu
vzoriek. Z tychto a mnohych inych dévodov mali tieto metdody vel'mi obmedzené pouzitie [2,
str.2].

Obrazok ¢. 1a: Plazma indukovana Obrazok ¢. 1b: Plazma indukovana.
medzi elektrodami [4, str.111]. magnetickou indukciou [4, str.111].
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1.2 Vynajdenie metody LIBS

Technologia dielektrického rozkladu pomocou optického ziarenia, teda proces
generovania plazmy pouZivany v LIBS, musela ¢akat’ aZz do vyndjdenia laseru v roku 1960.
Schopnost’ vytvorit’ dielektricky rozklad v plynoch bol vSak zndmy uz najmenej 100 rokov.
VyZarovanie moze byt pomerne jednoducho vyprodukované v nizkotlakovych plynovych
trubiciach, ¢i uz bez, alebo za pouzitia elektrdd vo frekvenciach radovo stoviek kilohertzov az
do desiatok megahertzov. Analyza spektier z tychto zdrojov ukdzala emisné charakteristiky
zlozenia plynu. V nasledujicich rokoch bol demonstrovany rozbor plynov vytvéarany
frekvenciami v rddoch gigahertzov, pri zniZzenych tlakoch za pouzitia mikrovinného
elektromagnetického pola. Pri atmosférickom tlaku intenzita elektrického pola vyzaduje, aby
pre rozbor, ¢i uz statickym, alebo mikrovinnym pol'om, bola v rddoch desiatok kilovoltov na
centimeter. Situacia v optickych frekvenciach potrebuje znacne silnejsie pole ato az v 10
MV/cm. Toto nebolo za stavajlicej situdcie mozné a preto bolo potrebné vyvinut’ novy zdroj
svetla [4, str.4].

Novym zdrojom svetla bol laser. Prvy laser vyvinul 16. maja 1960 Theodor Maiman.
Laserového zvézku dosiahol oZzarovanim kocky syntetického rubinu obycajnym svetlom. Prvy
laser vSak zatial nebol schopny produkovat dostatocne silné pole. Zmenu prinieslo az
vyvinutie takzvaného Q-switched laseru, ktorému sa budeme venovat v kapitole 2.2.1.
V nasledujicich rokoch dochadzalo k postupnému  zdokonalovaniu a technoldgia
zaznamenala niekol’ko vyznamnych mil'nikov [2, str.6]:

e /960 — Demonstrovany prvy laser.

e [962 — Brech a Cross demonstrovali prvi laserom indukovanu plazmu na
povrchu.

o 1963 — Prvé pouzitie k analyze, tykajiuce sa povrchu vzorky a tym odstartovany

zrod laserom indukovanej spektroskopickej analyzy, teda LIBS.

1963 — Prva sprava o laserom indukovanej plazme v plynoch.

1963 — Demonstrovand laserova, mikrospektralna analyza.

1964 — Vykonana spektroskopia casovo zavislej plazmy.

1966 — Studium charakteristik laserom indukovaného vyboja vo vzduchu.

1966 — Prvy krat priamo laserovym lucom analyzovany roztaveny kov.

1970 — Prvé porovnanie vysledkov medzi Q-switched laserom a laserom bez Q-

switched.

o [972— Analyza ocele vykonana Q-switched laserom.

e 1980 — Vyvinuty LIBS pre analyzu nebezpecnych aerosolov.

e 1980 — LIBS prvy krat pouzity na diagnostiku v nukledrnom priemysle.

o [984 — Demonstrovand prva analyza kvapalnej vzorky.

o 1989 — Prva detekcia kovu v pode pomocou metody laserom vytvorenej plazmy.

o 1992 — Vyvinuty prenosny LIBS na monitorovanie znecistujucich latok.

o 1993 — Prvd doveryhodna, podvodna analyza za pouZitia dudlneho, pulzného
laseru.

o [995 — Demonstracia LIBS s laserovym pulzom vypdalenym pomocou optického
vidkna.

o 1997 — Pouzitie LIBS na identifikdaciu pigmentu v umeleckych malbdach.

o 1998 — Pod povrchova analyza pody kuzelovym penetrometrom zalozenym na
technologii LIBS.
e 2000 — Demonstracia LIBS na NASA Mars rover.

11



UFI

Navrh posuvu fokusacného objektivu v interakénej komore LIBS Ivan Olejnik

2 Zaklady LIBS

2.1 Zakladné principy a vyhody

Princip fungovania metédy LIBS je schematicky zobrazeny na obrazku ¢.2. Laserovy
pulz so stalou frekvenciou pulzov a intenzitou v MW/cm® je vypaleny z laseru a nasledne
fokusovany $oSovkou na vzorku. Dizka trvania pulzu sa pohybuje priblizne okolo 10 ns. Po
dopade laserového zvidzku na vzorku dojde k odpareniu malého mnoZzstva materialu (1-100
ng) a k vzniku plazmy. Procesu vzniku plazmy sa budeme venovat’ neskor v kapitole 3.2.
Nasledne je ziarenie plazmy zbernym optickym systémom prenasané do optického vldkna.
Prostrednictvom neho sa dostava do spektroskopu. V spektroskope je pomocou optickych
Clenov ziarenie rozlozené na spektrum, v ktorom mézeme najst’ spektralne ¢iary prvkov. Na
vyhodnocovanie sa pouziva pocitac, do ktorého sa spektralne Ciary dostavaju pomocou CCD
kamery, pripojenej ku spektroskopu. Ku spektroskopu je zéaroven pripojeny generator
oneskorenia, ktory spdsobuje posunutie zaciatku analyzy voci zaciatku laserového pulzu.
Casovému rozvoju plazmy a signalu oneskorenia sa budeme podrobnejsie venovat’ v kapitole
3.5.

Napdjanie Fokusaéna

laseru Laser Sosovka

i — i |

ﬁ—“—” l | O\? 1taikcnkoé \\

[=a &

Zherny systém

ICCD Kamera
Spektroskop

Pogitag

- LU TR =111}

Generdtor

= o= oneskorenia

Obrazok ¢. 2 : Schéma technologie LIBS [5].

LIBS, ako aj iné metddy zalozené na principe OES maju oproti ostatnym metdédam
znacné vyhody [4, str.17]:

e schopnost’ detekovat’ takmer vSetky prvky,
e moznost’ simultinne detekovat viacero prvkov.

12
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Pretoze plazma vznika pouzitim fokusovaného optického ziarenia, ma LIBS oproti

fyzikdlnym zariadeniam vyuzivajucim na vznik plazmy napriklad elektrody, d’alSie znacné

vyhody [4, str.17]:

jednoduchost,

analyza je rychla a dalo by sa povedat’ v redlnom case,

Ziadna, pripadne mala priprava vzoriek,

umoznenie analyzy in situ, vyZadujucej len opticky pristup k vzorke,

moznost’ porovnate'ne dobre skimat’ vzorky v plynnom, kvapalnom aj pevnom

skupenstve,

e dobra citlivost na urcit¢é prvky (napr. Cl, F), ktoré su tazko detekovatelné
konven¢nymi OES metodami,

e prisposobivost’ Sirokej Skadle moznosti merania,

e schopnost’ vytvorit masivnu plazmu v podmienkach nevyhodnych pre konvencné
metody.

Prispdsobivost’ Sirokej Skale moznosti merania

Priama analyza. V najCastejSich zakladnych konfiguraciach technologie LIBS, tak ako na
obrazku ¢.3a, je pouzitim SoSoviek s kratkou ohniskovou vzdialenostou, laserovy pulz
fokusovany na povrch vzorky (kvapaliny, tuhé latky), alebo do vzorky (plyny aj kvapaliny)
k sformovaniu plazmy. Ziarenie plazmy je zbierané optickym kablom a prenasané k analyze
do spektroskopu. Alternativne je vSak mozné svetlo zbierat’ SoSovkami a fokusovat’ priamo do
monochromatoru, alebo na mriezku spektroskopu, pripadne kolimované na prechod priamo, ¢i

uz pasmovym filtrom, alebo inym frekvenc¢ne selektivnym zariadenim [4, str.17].

Prenos optickym vilaknom. Transport svetla optickym kablom na dlhu vzdialenost’ je dobre
znamy. Od nedavna, ako preukédzali vysledky materidlov optickych vlédken, je mozné
fokusovat' intenzitu vradoch MW/cm® do optického vlikna bez jeho poskodenia
a transportovat’ energiu v desiatkach mJ. Vd’aka tymto schopnostiam materidlov bolo mozné
demonstrovat’ prenos laserového pulzu na viac ako 100 m. Ziarenie plazmy je mozné zbierat
a transportovat’ naspdt’ na detekciu pomocou toho istého vldkna, pripadne je mozné pouzit’ iné
vlakno. Pripady prenosu laserového zvazku a spitného transportu ziarenia plazmy je vidiet’ na
obrazkoch €. 3a, b, c. Obrazok ¢. 3a schematicky zobrazuje klasicky pripad prenosu optickym
vlaknom, obrazok ¢. 3b zobrazuje pripad zvany kompaktnd sonda a ¢. 3¢ predstavuje tzv.
»stand-off* analyzu. Posledny menovany systém pracuje na zaklade fokusovania laserového
pulzu na vzorku z urcitej vzdialenosti s pouzitim optického systému s velkou ohniskovou
vzdialenost'ou [4, str.17].

OPTICKE
KABLE

ZAOSTROVACIE
S0S0VKY

VZORKA

Obrazok ¢.3a: Schéma klasickej zostavy LIBS [4, str.18].
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NAPAJANIE LASERU

OPTICKY KABEL

DETEKTOR

SPEKTROSKOP

ZAOSTROVACIA
S0S0VKA

PLAZMA

\ ~ VZORKA ;

Obrazok ¢. 3b: Schéma zostavy LIBS vyuzivajuca kompaktnu sondu [4, str.18].

VEORKA

PLAFMA

DELIC ZVAZKL

EXPANDER ZVAZKL

oFmeKY KABEL

SPEKTROSKOP

Obrazok ¢. 3c: Schéma LIBS zvanej ,, stand-off** [4, str.18].

Ziadna, pripadne mald priprava vzoriek

LIBS nevyzaduje ziadnu pripravu vzoriek oproti konvenénym metédam OES, pretoze ablacia
a excitacia sa deje na tom istom mieste (ohnisko). Napriklad pri pouziti metdody vytvarania
plazmy elektrickym oblukom medzi elektrédami, je nutné vzorku najprv chemicky spopolnit’
a to kvoli vzniku roztoku, ktory je rozpraSeny do plazmy spdsobenej elektrickym oblikom[4,
str.19].

Chemicka priprava je casovo naro¢nd aniekedy proces vyZzaduje laboratdrne
podmienky. Niekedy je vSak potrebné vypalit' na jedno miesto takzvany ocistovaci pulz,
ktorym sa povrch ocisti od povrchovych necistot a oxidov, eSte pred vypalenim analyticky
pouzite'ného pulzu [4, str. 19].

In situ analyza. Pre metédy OES je typické, ze skimand vzorka musi byt prinesena
k pristroju. Pretoze laserom indukovana plazma je generovand fokusovanym svetlom,
materidly mozu byt analyzované priamo, ¢asto in situ (na mieste). Je potrebné ,,iba“ zamerat’
laserovy pulz na cielovy materidl. Naopak technologia LIBS umoznuje reverzny postup
a teda priniest’ zdroj k skimanej vzorke. Typicky je vzdialenost’ medzi vzorkou a pristrojom
LIBS len niekol’ko centimetrov (pripadne desiatok centimetrov), ale v niektorych pripadoch
(obrazok €. 3¢) moze byt vzdialenost’ niekol'’ko metrov [4, str.20].
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Rychlost analyzy. Z dévodu ziadnej pripravy vzoriek a jednoduchosti technologie ju je mozné
povazovat’ za meranie v redlnom cCase. Kvoli kratkemu zivotu plazmy (niekolko desiatok
mikrosekund), vysokej rychlosti akou je spektrum mozné nahrat a miniméalny cas na
spracovanie spektra, vytvara meranie pomocou LIBS takmer okamzité [4, str.20].

2.2 Komponenty v LIBS aparature

Na schematickom obrazku ¢.2 je mozné vidiet' zédkladné komponenty aparatiry. To
zahtna laser, spektralne selektivne zariadenia na sledovanie spektralnych Ciar a na detekciu
spektralne selektovaného svetla. Specifikacia komponentov v aparatire zavisi na pouZiti
technolégie a skimanych vzorkach. Faktory na zvazenie zahtiaju [1, str.30]:

1. testované prvky (pocet a druh)

2. charakter vzoriek (homogenitu, komplikovanost’ zlozenia)
3. typ analyzy (kvalitativna verzus kvantitativna)

4. skupenstvo vzorky (plyn, kvapalina, tuha latka)

2.2.1 Lasery
Parametre dolezité k Specifikécii laserového zariadenia v LIBS st [4, str.30]:

1. energia pulzu

rychlost’ opakovania pulzov

kvalita modu zvizku

vel'kost/véha

chladenie a spdsob elektrického napéjania

R

Vo vicine pripadov nie je vlnova dizka laserového zvizku ddlezitym faktorom. Je
vSak na zvaZeni, ak su faktory bezpe&nosti o&i, spolahlivosti a vinovej dizky izolovaného
svetla kritické. Na druhej strane konkrétna vlnova dizka moéze znasobit vykonnost na
$pecifickej vzorke, respektive kazda vlnova dizka vytvara rozdielnu velkost stopy v ohnisku.
Specifikacia vlnovej dizky teda tizko stvisi s materialom skiimanej vzorky [4, str.31].

Medzi najcastejSie pouzivané lasery patri Nd:YAG laser, ktoré su spolahlivym
a vel'mi vhodnym zdrojom silnych pulzov na vytvéaranie laserom generovanej plazmy. Jedna
sa o laser zradu pevno-latkovych. Aktivnou latkou je kryStal ytrium aluminium granatu,
(Y3Als0;,) obohateny o neodym (Nd*"). Cerpanie kryitalu je zabezpeCované xendnovou
vybojkou. V najnovsich pristrojoch je Cerpanie uskutociované pol'om polovodi¢ovych diod.
V zévislosti na budeni moze tento laser pracovat v pulznom aj kontinudlnom rezime. Jeho
najobvyklejsou vilnovou dizkou je 1064 nm. Je ju ziroved mozné velmi jednoducho
konvertovat’ na kratsie vlnové dizky (532 , 355, 266 nm), pouzitim pasivneho krystalu, ¢o
umoznuje urcité vyhody v navySeni energie v spojeni s uréitym typom vzorky [2, str.32].

V technologii LIBS sa pouzivaji Nd:YAG lasery s moznostou Q-switched rezimu.
Tento rezim umoziuje sformovanie kratkych pulzov s velkou intenzitou. Princip je zalozeny
na vlozeni krystalu (elektro-optického modulatoru), ktory pdsobi ako uzavierka, do optického
rezonatoru laseru, schematicky na obrazku ¢. 4. Ddlezitou vlastnostou Q-switch modulu je
takzvany ,,Q“ faktor (quality factor). Pri laserovani sposobuje pozdrzanie laserového pulzu
a tym zvySenie prahu pre laserova akciu. Néasledne umoziuje zosilnit’ populaént inverziu nad
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jej normdlnu prahovia hodnotu. Ked’ je uzavierka uvolnend ddéjde k vypéleniu jediného
kratkeho laserového pulzu [1, str.1930].

elektroopticky modulator
Polariza¢na dosticka xenonova vybojka

e M
\—
o S 7
Konkavne Stvrt'vinna planparalélna
zrkadlo dosticka \

A

Polopriepustné
Aktivne Nd:YAG medium ~ *5Stupné zrkadlo

Obrazok ¢.4: Schematicky obrazok laseru elektro-optickym modulatorom (Q-switched) [5].

Dal§imi najpouzivanej§imi lasermi v technologii LIBS st pulzné, plynné CO, lasery
s vinovou dizkou 10,6 pm a farbivové lasery s typickymi vinovymi dizkami 193, 248 a 308
nm. V porovnani s pevno-latkovymi, tieto lasery vyzaduji vacsiu udrzbu (napr. vymena
plynu) a $pecialne optické materidly, pretoze ich vlnové dizky lezia d’aleko v oblasti
infraCerveného a ultrafialového spektra. Z tychto dovodov sit menej pouzivané [4, str.31].

Nd:YAG lasery st komer¢ne dostupné v Sirokej Skale velkosti, od laboratorne
pouzivanych s vystupom 1 J a viac na pulz s frekvenciou medzi 10 az 50 Hz, aZ po ru¢né
lasery s energiou na pulz 17 mJ a frekvenciou 1 Hz. Laboratdrne lasery ¢asto vyZaduji vodné
chladenie pripadne vymennik tepla, zatial ¢o rucné pristroje st vzduchom chladené
a napajané batériami [4, str.31].

2.2.2 Spektroskopické metédy

Zékladom LIBS analyzy je zber arozbor laserom vytvorenej mikroplazmy.
RozloZenie ziarenia plazmy na emisné spektrum je vykonavané pomocou spektroskopov.
NajddlezitejSimi vlastnostami spektroskopu su [4, str.31]:

1. rozliSenie, teda rozdiel vinovych dizok, aby bolo mozné rozoznat’ dva susedné
spektralne prvky, ako dve odlisné Ciary
2. Sirka spektra, ktoré moze byt pozorované

Dalej uvediem niekol’ko prikladov réznych spektralnych komponentov v LIBS [4, str.31].

e Uzko-priepustny filter s pevnou vinovou dizkou ( < 1 nm).

e Laditelny akusto-opticky filter zlozeny z kryStalického materidlu (napr. TeO,)
s aplikdciou radio-frekvencnej vlny. Zmenou frekvencie viny moze byt priepustny
filter kontinudlne ladeny v uréitom rozsahu.
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e Monochromator je spektrometer, ktory je naladeny na sledovanie vybranej vlnove;j
dizky. Ta je nasledne na vystupnej Strbine zariadenia dostupnid k detekecii.
NajrozsirenejSou konfiguraciou je Czerny-Turner.

e Spektrograf ma v zdklade podobnt konfiguraciu ako monochromator. Rozdiel je
v tom, e rozsah vinovych dizok je dostupny k detekcii za pouzitia detektorov
s polom fotodiéd (CCD, CID). Pripadne séria jedno-vlnovodizkovych detektorov
umiestnenych za individualnou $trbinou pre kazdy detektor a vinovu dizku.

e Echelle-Spektrograf umoziiuje pokrytie rozsahu vlnovych dizok. Najéastejsie
v rozpiti od 190 do 800 nm, ktoré je pre LIBS najpouZzitel'nejSie. NajsilnejSie emisné
Ciary vacsiny prvkov sa nachadzaju v tomto rozpéti.

2.2.3 Detektory

Typy detektorov pouzivanych v technologii LIBS su uréené pozitou spektroskopickou
metddou. Najjednoduchsimi fotodetektormi je fotonasobiCova trubica a fotodiddy. Tieto
fotodetektory su pouzivané prevazne so spektralne selektivnymi metdédami ako filtre s pevnou
vinovou dizkou, akusto-optické, laditelné filtre a monochromatory. V konfiguracii so
spektrografom a echelle-spektrografom st najpouzivanejSie detektory s polom fotodiod
(PDA- photodiode detector array), CCD — charged-coupled device, CID — charge-injection
device, ICCD- intensified charged-coupled device. Ich vyhodou st rozmery a rychlost’ Citania
zapisovanych informacii. Typickym PDA rozmiestnenim je rozstup fotodiod 25 um, teda pole
0 1024 pixeloch ma diZku priblizne 25 mm. Na druht stranu CCD a CID st dvojrozmerné
polia pixlov a m6zu zaznamendvat’ informécie o intenzite v dvoch osach. Typickym rozsahom
pol’a pixlov je od 9 x 9 um do 24 x 24 um a format pola v rozsahu od 576 x 384 pixlov do
3072 x 2048 s vysokym rozsahom poli medzi tymito extrémami [4, str.34-35].
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3 Vznik plazmy v metdde LIBS

3.1 Uvod

Plazma vytvorend laserovym ziarenim sa intenzivne skiima uz od objavenia laseru, tj.
1960. V tejto kapitole priblizim morfolégiu plaziem a ich vztahu k analyze metédou LIBS.
Budem sa zaoberat’ prevazne plazmami vznikajicimi pdsobenim laserového pulzu (obrazok
¢.5). Objasnim spdsob vzniku, vhodnost’ pre analyzu z hl'adiska zloZenia a teploty, ale taktiez
z hl'adiska ¢asového rozvoja od dopadu laserového zvizku na vzorku, az po vychladnutie.

Obrazok ¢.5: Plazma vytvorend laserom na vzorke v tuhom skupenstve [2, str. 111].

Plazma je lokélne zoskupenie atdbmov, i6nov a vol'nych elektronov, stihrnne elektricky
neutralne, v ktorom nabité Castice fungujii kolektivne. Plazmu je mozné charakterizovat’
mnohymi parametrami, z ktorych najzakladnejSim je stupenl ionizécie. Ak sa jedna o slabo
ionizovanll plazmu, je pomer elektronov ku ostatnym casticiam menej ako 10%. Druhym
extrémom je vysoko ionizovand plazma. Mo6Ze obsahovat mnozstvo atdbmov zbavenych ich
elektronov a vysledkom je vysoky pomer elektrénov v pomere ku atdbmom/ionom. Plazmy
v LIBS spadaju zvic¢sa do kategorie slabo ionizovanych [2, str. 21].

3.2 Vznik plazmy po dopade laserového pulzu

Posobenie laserového pulzu na vzorku je mozné rozdelit’ do nasledujucich faz [6, str.
123]:
LASEROVY PULZ
VZORKA

ZAHRIEVANIE, TAVENIE

]

ODPAROVANIE, ATOMIZACIA(tvorba volnych atomov)

.

EXCITACIA(tvorba excitovanych atémov)

IONIZACIA(tvorba iénov)
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Kvantitativna analyza je zalozena na znalosti funkcie S,=f(cy), ktora vyjadruje
zavislost intenzity zobrazovaného signélu pre dant vinova dlzku, na ktorej prvok vyzaruje,
na koncentracii skimaného prvku X. Tato zdvislost’ je zobrazena v nasledujticej schéme [6,
str. 123]:

= Ny = Ny == Q— 1 — Sy,
kde je:
cx koncentracia skimaného prvku X vo vzorke (napr. Cr vo vzorke oceli),
Nx pocet atomov prvku X v plazme,
N, pocet atbmov prvku X v excitovanom stave,
J celkova intenzita od tychto spektralnych Ciar,
Q cast tejto intenzity vstupujucej do spektroskopu,
I, intenzita spektralnej Giary prvku X na uréitej vinovej dizke,

Sx  intenzita signalu registrované¢ho na detektore spektroskope.

LASEROVY
PULZ
ZAHRIEVANIE
A TAVENIE
KRATER

VZORKA

CHLADNUTIE

EXPANZIA

PARY

EMISIA AI}SORP(TNA'
» ZONA
=] PLAZMA

Obrazok ¢.6: Diagram zZivotného cyklu plazmy [4, str.10].
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Zaostrenie vysoko energetického laserového pulzu na vzorku iniciuje postupnost
udalosti zavislych na jeho dizke trvania, vlnovej diZke asamozrejme na fyzikalnych
a chemickych vlastnostiach vzorky. Takzvany cyklus ,zivota“ plazmy od inicializacie
dopadajicim laserovym pulzom, az po vychladnutie a zanechany krater po odpareni materidlu
je schematicky zobrazeny na obrazku €. 6 [4, str.9-10].

Zahrievanie, tavenie

Pociato¢nym javom po dopade laserového pulzu je ,,absorpcia® dopadajticich fotonov,
atomami danej vzorky. Fotony spdsobujii kolizie (asovo porovnatelné s dizkou trvania
pulzu) s atomami. To vedie k ohrievaniu materialu v mieste dopadu pulzu. Dochadza
k odvodu tepla ztejto oblasti hlbiie do materidlu a okolia. Dal§im postupom pulzu vsak
materidl straca schopnost’ teplo odvadzat. Teplota v obmedzenej oblasti okolo dopadu pulzu
rapidne stapa (10" Ks™), ¢o vedie k vzniku tenkej roztavenej vrstvicky materialu [6, str. 123-
124].

Odparovanie

Po vytvoreni roztavenej vrstvicky materidlu tepelnd energia na povrchu neustile
narasta a po urcitom case je dosiahnuté stavu, kedy je prekrocené skupenské teplo varu pre
dany materidl. Teplo nemodze byt odvadzané z miesta dopadu laserového dostatocne rychlo
a dochadza k odparovaniu. Teplota povrchu je vtomto procese regulovana odparovacim
procesom [6, str. 124].

Hustota energie na danom povrchu pri intenzite ozarovania / je teda /z;, priCom ¢; je
dlzka trvania laserového pulzu. Z toho nasledne vyplyva, ze strednd ziariva energia na
jednotku hmotnosti E;, ktoru je potrebné na vytvorenie tenkej roztavenej vrstvicky, je dana
vztahom [0, str. 124]

It
E,= —— 1
$ p(Dt;)1/2”° M

kde p je hustota latky a D je koeficient termodifiizie. K odpareniu je potrebné, aby teplo
presiahlo hodnotu merného skupenského tepla vyparovania /, danej vzorky. Tento stav je
mozno dosiahnut dodanim takzvanej minimdlnej intenzity /,,, ktord je potrebnd na
dosiahnutie prahu vyparovania. Pre tuto intenzitu plati [6, str. 124]

Lnin = ply (1521)1/2: ()

kde I, je merné skupenské teplo vyparovania. Odtial’ je zrejmé, Ze L, je zavisla na dizke
trvania laserového pulzu. Preto je potrebné rozliSovat medzi laserom operujucim
v normalnom méde, ktoré maji vystupny pulz s dizkou od 150 do 300 us a takzvanymi
Q-switched lasermi uz spominanymi v kapitole 2.2.1 s dizkou jediného pulzu mensou ako 100
ns [6, str. 124]

3.3 Plazma vhodna pre analyzu technoldgiou LIBS

Pre intenzitu nad spodnou prahovou hodnotou (od 10 do 100 GWm™), odparovanie
z tenkej roztavenej vrstvicky prebieha za normalnej teploty varu daného materidlu. Takto
nizka hustota par je pre laserovy zvdzok prakticky transparentna. Dochddza k vel'mi malému
ohrevu, kedy teplota rozpinania plazmy zavisi iba na vlastnostiach vzorky a na intenzite /.
matematické modely pre tento druh plazmy predpovedajii expanznu rychlost’ okolo 900 ms™
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a teploty asi 3200 K pre vzorku zeleza. Uvedeny druh plazmy je pre LIBS spektroskopiu iba
vel'mi malo pouzitelny [6, str. 124].

Pre horné prahové hodnoty s velmi vysokou I (vi&sie ako 1 PWm™) je vzniknuta
plazma prili§ hustd amd vysoku teplotu. Plazma stymito vlastnostami sa pouziva
v experimentoch, zaoberajucich sa termojadrovou syntézou iniciovanou laserom. VSeobecne
je pre LIBS spektroskopiu pouzitel'na len plazma medzi zmienenymi prahovymi hodnotami
(od 100 GWm™ do 1 PWm™. Pre /v rozsahu hodnét $pecifikovanych v predchadzajicich
odstavcoch, moze byt tlak par prili§ vysoky, takze dochédza k absorpcii dopadajuceho
laserového Ziarenia. Dochadza k nej v tenkej, Ciastone ionizovanej vrstve (obrazok c¢.5),
ktora existuje medzi pevnou latkou a oblakom pary [6, str. 124].

Hustota elektronov N, v tejto vrstve dosahuje kritickej elektronovej hustoty N, o
spdsobi zamedzeniu dopadu laserového Ziarenia na vzorku. Laserovy pulz je odraZzany od
plazmy, pokial’ jej hodnota neklesne pod kritickil hodnotu [6, str. 124]

N, =1,09.10%°272, (3)

V désledku interakcie ziarenia laserového pulzu aplazmy dochddza k narastu
elektronovej hustoty plazmy. Ak je dosiahnuta kriticka hustota N., laserovy pulz je odraZany
a neprenika az k povrchu vzorky. Pretoze sa Ziarenie laseru nemoéze sirit’ plazmou s hustotou
vagsou ako je kriticka, je zrejmé, Ze N, mdze hrat vyznamnu tulohu. Ziarenie z laseru je
absorbované v paraich mechanizmom inverzného brzdného Ziarenia, ¢o ma za nasledok ohrev
a expanziu plazmy atym aj znizenie jej hustoty. Laserové svetlo mdze opédt dopadnut’ na
povrch vzorky a odparit’ d’alSie malé mnozstvo materialu, ktoré opat’ zvysi hustotu plazmy.
Tento takzvany ,samoregulacny” rezim sa opakuje a dochadza k rozpinaniu plazmy
rychlostou az 10 kms™ po dobu trvania laserového pulzu. Po skonéeni pulzu plazma chladne
a slabne [1, str. 1919].

Uvedeny popis odparovania materidlu z povrchu vzorky je fenomenologicky. Avsak
je jasné, ze fyzikalne vlastnosti materialu — ich zéavislost’ na teplote a tlaku — ako napriklad
tepelnd vodivost, merné teplo, bod varu atlak par moézu mat velky vplyv na parametre
vyslednej plazmy [6].

3.4 Mnozstvo odobraného materialu

Mnozstvo odobraného materidlu uzko suvisi s odparovacim procesom auz vyssie
spomenutymi fyzikalnymi vlastnostami materidlu. V tabulke ¢. 1 st uvedené vybrané
hodnoty mnozstva odobraného materialu, jednym laserovym pulzom, pre rézne materialy.
Pokus bol uskutoéiiovany za podmienok : Pouzity laser je Nd:YAG s vlnovou dizkou 1064
nm, diZka trvania pulzu t = 8 ns, energia pulzu E,=13m] [6].

Skimana vzorka Odstranena hmotnost [ng]
Hlinik 170
Med 84
Ocel 30
Boraxové sklo (Na,B,07)
Keramika (Al,O3) 4
Mosadz (Cu 65,5%, Zn 34,1%) 90

Tabulka ¢. 1: Mnozstvo odobraného materidlu pre rozne materidaly [6].
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3.5 Casovy rozvoj plazmy

Pre techniku LIBS je dolezitd znalost' ¢asového rozvoja plazmy. Z pociatku nie je
mozné uskutociiovat’ spektroskopické meranie, pretoze v prvych desiatkach nanosekiund je
v plazme emitované kontinualne brzdné Ziarenie ako vysledok interakcii elektron-ion a ion-
i6n. V niekol’kych prvych stovkach nanosekund sa plazma ochladzuje, kontinudlne pozadie sa
zmenSuje a zacinaju byt znatelné ostré spektralne Ciary, ktoré si sposobené prechodmi
ionizovanych atomov. Po ¢ase, rddovo tisicov nanosekund vicSinou zostavaju viditelné iba
ostré emisné Ciary raz ionizovanych atomov, ktoré su hlavne vyuzivané metédou LIBS [6].
Casovy rozvoj plazmy je schematicky zobrazeny na obrazku ¢&. 8. Vzhl'adom na ¢asovy rozvoj
plazmy je potrebné nastavenie oneskorenie signalu, ktory oneskori pociatok spektroskopickej
analyzy voc€i vypalenému laserovému pulzu. Oneskorenie signalu je zobrazené na obrazku €.
8 ako 7, a Cas snimania ziarenia plazmy vhodnej k analyze ako 7, [4, str. 7], [6].

Kontinualne

| ‘ ziarenie F |
}‘ Iony |
|< Neutralne atomy b|

|< Molekuly >

Intenzita optického signalu

Laserovy
pulz
Casovy priebeh
ty
R >
b
// |\ L [ ——
1ns 10 ns 100 ns 1 us 10 us 100 ps

Cas uplynuty po vypaleni laseroveho pulzu

Obrazok ¢. 8: Casovy rozvoj plazmy/2, str.7].

3.6 Kalibracia

LIBS nie je absolutna metdda, tak ako aj mnoho inych d’alSich analyticko-optickych
metdd. Vyzaduje Standardné vzorky so znamym zlozenim pre porovnanie a neskorsiu analyzu
»heznameho vzorku“. Emisné Ciary z tychto Standardov st pouzité k zostrojeniu kalibraénych
kriviek. K zostrojeniu tychto kriviek sa spravidla vyuziva intenzity starostlivo vybranej
spektralnej Ciary prvku s najvacsim percentudlnym zastipenim (referencna Ciara) a jej pomeru
k intenzite spektralnej ¢iary prvku (kalibra¢na ¢iara) s hladanym percentudlnym zastipenim.

Podl'a kalibra¢nych kriviek je moZzné najst obsah prvku v neznamej vzorke. Cely
proces vyhodnocovania je extrémne rychli a automatizuje sa pocitacom. Z tychto dovodov
metodu LIBS mézeme povazovat’ za metodu realneho casu. Ak poznadme kalibra¢né krivky aj
pre iné prvky, potom moze byt uskuto¢nena kompletna materidlova analyza vzorky [6].
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3.7 Formovanie plazmy v plynoch a kvapalinach

Spociatku sa analyza metoédou LIBS zameriavala prevazne na tuhé latky, ale tak ako sa
Specifické vzorkovacie schopnosti laserového vyboja viac realizovali, metoda sa rozsirila na
Siroké spektrum inych vzoriek. Dnes sa LIBS bez akychkol'vek problémov pouziva na
analyzu plynov, kvapalin Castic obsiahnutych v plynoch, kvapalinach a Castice alebo vrstvy
pevnych latok.

Minimum energie k dosiahnutiu vzniku plazmy vo vzduchu pre 7 ns dlhy laserovy
pulz s vinovou dizkou 532 nm, ktory je fokusovany $oSovkou s ohniskovou vzdialenostou
12,7 mm, je 15,5 mJ. Pri rovnakom usporiadani sta¢i ku vzniku plazmy vo vzorke stojatej
vody iba 5,4 mJ. VSeobecne teda plati, ze najmensiu intenzitu k vytvoreniu plazmy vyzaduja
pevné latky, kvapaliny vyzaduju viac a plynné prostredie najviac intenzity [6].

Formovanie plazmy v plynoch

V plynoch sa na vytvorenie plazmy pouzije menej energie na atomizaciu, a tak viac
energie zostava na proces excitacie. V zasade je vdcsia hustota ziarenia a vicsi je aj iniciacny
pomer medzi i6nmi a neutrdlnymi atémami. Prah rozpadu je mierne vyssi v plynoch ako na
povrchu vzorky v pevnom skupenstve. Objem plazmy zavisi na energii pulzu a jeho vinove;j
diZke. Pre nominalnu energiu pulzu 200 mJ bude dizka plazmy vi&sia pre vysoko energické
CO, laserové pulzy (5-8 mm dizka) a mensie pre 266 nm Nd:YAG pulz (1-5 mm). Teplota
plazmy v plynoch sa pohybuje okolo 20000 K a viac [4, str.14].

Formovanie plazmy v kvapalinach

Kvapaliny mézu byt’ analyzované formovanim plazmy na povrchu kvapaliny, kvapke
kvapaliny, pripadne na povrchu teCucej kvapaliny. Ak je kvapalina pre laserovy pulz
transparentnd, plazma moéze byt utvorena v objeme kvapaliny pod povrchom. V porovnani
s LIBS vo vzduchu sa plazma v kvapalinach rozklad4 zna¢ne rychlejsie, emisné Ciary su SirSie
a teplota je nizSia, vacSinou zacina okolo 7000 — 12000 K. Detekcné limity pre vybrané prvky
v kvapalnom médiu mézu byt zvySené pouzitim dvoj pulzného systému (RSP), kde dva za
sebou nasledujuce pulzy typicky oneskorené o mikrosekundy, analyzuji ten isty objem
vzorky. Prvy pulz spdsobi odparenie a druhy pulz nésledne reaguje s odparenym objemom.
Samotna analyza sa potom uskutoc¢niuje vo vzduchu [4, str.14].

Formovanie plazmy v &asticiach

Jedna sa o analyzu Castic obsiahnutych v kvapalinach (hydrosol) a v plynoch (aerosol),
ktora ma v sucasnosti vel’ky vyznam prevazne pre monitorovanie zivotného prostredia.
Vyuzivaju sa dve zékladné stratégie ziskavania informdcii, priame monitorovanie v okolitom
prostredi a zachytavanie cCastic vo filtroch aich analyza na povrchu filtra. Prvy pripad sa
pouziva na analyzu aerosolov a druhy pripad na analyzu zemin [4, str.14].
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4 Technolégia LIBS na UFI

V laboratériu UFI FSI sa nachadza zostava technologie LIBS v laboratérnom zloZeni,
ako je mozné vidiet’ na obrazku ¢.9a, b.

Obrdzok ¢.9b: Laboratérna zostava LIBS na UFI [5].

Zostava obsahuje pocitac¢ (A), pomocou ktorého sa vyhodnocuju vysledky analyzy
a zaroveii sa pomocou neho ovlada kompucentricky posuv stoléeku so vzorkou. Dal§im
komponentom je Nd:YAG laser (B), 2o modul (C), zostava optickych prvkov (D) na prevod
laserového zvdzku zlaseru do komory, kamera (E), interakénd komora (F)
s kompucentrickym stoléekom (G), systétm (H) na zber aprenos ziarenia plazmy do
spektrometru (I) s ICCD detektorom (J).
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4.1 Laser Nd:YAG

e Nd:YAG laser s oznacenim Brilliant B (obrazok ¢.10) dodany firmou Quantel.

e Obsahuje Nd:YAG krystal s priemerom 9,5 mm, externe budeny xenénovou
vybojkou.

e Standardna vlnova dizka 1064 nm smoZnostou skratenia modulom
(harmonicky oscilator) na 532, 355, 266, 213 nm. V laboratoriu pouzity 2w
modul, ktory skracuje vinova dizku na 532 nm.

e Prianalyze je pouzivany Q-switched rezim.

Obrdzok ¢. 10: Nd:YAG laser z laboratéria UFI s 2« modulom.

4.2 Spektrometer

Monochromator TRIAX 320 od firmy Jojin Yvon Horiba (obrazok ¢. 11) s ICCD
(Intensified Charged Couple Device) kamerou Andor iStar 734.

Obrazok ¢.11: Monochromator TRIAX 320 s ICCD kamerou.
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4.3 Interakc¢na komora

Vlastnosti komory [13]:

e Modifikovana LM komora z mikroskopu rady VEGA od firmy TESCAN
(obrazok ¢. 12).

e Komora obsahuje kompucentricky stolcek umoziujici motorizovany posuv
v osach x, y, z, rotaciu o 360° a ru¢ny naklon od -75° do +50°.

e Komora obsahuje 11 vstupnych portov.

e Ovladanie je zabezpecené softwarom Vega.

Zberny systém

Vstupny port

Obrazok ¢.12: Interakcnd komora LM [5].

Laserovy zvdzok vstupuje do komory portom (prirubou) v prednej stene (obrazok
¢.12), interaguje so vzorkou a Ziarenie plazmy je prendsané z komory zbernym systémom a
optickym kéblom do spektrometru.
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5 Dovody navrhu a poziadavky na posuv

5.1 RozloZenie systému v interak¢nej komore

Obrazok ¢. 12 znazornuje laserovy zvizok vstupujiuci do komory portom v prednej
stene komory a fokusovany objektivom, ktory je umiestneny za tymto portom na vodiacich
tyCiach (obrazok ¢. 13).

Priruba pre
vstup zvizku

Obrazok ¢. 13: Fokusacnd SoSovka s rucnym posuvom.

Skimana vzorka je umiestnena na posuvnom stoléeku uprostred komory. Ziarenie
z plazmy je prenasané zbernym systémom a optickym kéblom do spektrometru. V hornej ¢asti
komory je umiestnend vyveva, ktord z komory odsava vzduch. Pri Specifickych pripadoch
analyzy sa vakuum nahradza argéonom, ktory zvysuje ostrost’ niektorych spektralnych ciar
analyzovanych prvkov.

5.2 Dovody realizacie posuvu

Doposial’ sa fokusovanie uskuto¢inovalo pomocou posuvu kompucentrického stol¢eka.
Vzorka bola umiestnend na stolcek. Pomocou ru¢ného posuvu SoSovky po vodiacich tyciach
sa laserovy zvdzok zaostril na vzorku len priblizne a uplné doostrenie obstaral pocitaCom
riadeny posuv stol¢eka. Presnost’ stolceka dovolovala dokonalé zaostrenie vzorky do
ohniskovej roviny Sosovky. Do tejto ohniskovej roviny, kvoli zberu ziarenia z plazmy, musi
byt zaostreny aj zberny systém (obrazok €. 14). Pri doostrovani posuvom stol¢eka sa vzorka
dostavala z ohniskovej roviny zberného systému acelé nastavenie sa muselo nanovo
modifikovat’. Toto rozostrovanie bolo hlavnym dévodom navrhu posuvu fokusacnej SoSovky.
Dalsim dévodom bol uz spominany ruény posuv $osovky. Sosovka je umiestnena v drziaku
a ten je mozné posuvat’ na Styroch vodiacich tyciach.

K posuvu $osovky bolo nutné otvorit’ komoru a povolit’ sériu Sraubov umiestnenych
na drziaku SoSovky, na kazdej ztyCi. Po nastaveni SoSovky do predpokladanej spravnej
polohy sa tieto Srauby opét’ utiahli a tym zabezpecili udrzanie polohy pocas chodu aparatiry
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(obrazok ¢. 13). Poziadavkou bolo, aby tento posuv bolo mozné obsluhovat pocitaom za
chodu bez toho, aby bolo nutné otvarat komoru.

Obrazok ¢. 14: Schéma chodu licov v komore.

Vsetky komponenty stdvajiceho posuvu st dodané firmou Thorlabs, obrazky ¢. 15a,

Obrazok ¢. 15a: Drziak sosovky Thorlabs. Obrazok ¢. 15b: Vodiaca tyc.

5.3 PoZiadavky na posuv

Pri navrhu posuvu bolo potrebné zvazit' vsetky poziadavky, ktoré boli sucast'ou
zadania. Najhlavnej$ou poZiadavkou, respektive nutnostou, ktora posuv musel spiiat’, bolo,
aby cely syst¢tm mohol pracovat vo vakuu. To znamend, aby medzi vSetkymi trecimi
plochami bolo trenie eliminované na minimum, nebolo potrebné mazanie, ked’ze vo vakuu sa
mazivo ¢asom odpari. Zaroven som mal pouzit’ komponenty zo stavajuceho posuvu. Medzi
dalsie poziadavky, ktoré som pri navrhu posuvu musel brat’ do uvahy, patri napriklad celkova
cena posuvu. Z toho vyplyva, Ze vacSina komponentov by mala byt bud’ pouzita z predosiého
posuvu, alebo ich bolo mozné vyrobit’ svojpomocne v dielni na UFI. Presnost’ v smere posuvu
je urcena presnostou s akou je mozné zaostrit’ na vzorku. Je teda potrebné, aby bol minimalny
krok posuvu mensi pripadne rovny 0,1 mm. Kedze kratery vznikajuce pri analyze maja
priemer priblizne 50 um, radidlna vol'a by mala dosahovat’ tejto hodnoty, pripadne presnejse;.
Posuv by mal byt ¢o najmensSich rozmerov, aby nevadil v posuve kompucentrického stol¢eka
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uprostred komory azarovenl umozioval pouzitie SoSoviek s rozlicnou ohniskovou
vzdialenost’ou.

5.4 Vplyv ohniskovej vzdialenosti fokusac¢nej SoSovKky na plazmu

Utinok na hustotu vykonu laserového pulzu je mozné skumat’ aj z hladiska zmeny
fokusa¢nych podmienok. Z vyskumov vyplyva, Ze priestorové rozlozZenie plazmy je seridzne
ovplyvniteI'né stupnom fokusacie. V niektorych pripadoch za defokusovanych podmienok je
generovanad intenzivnej$ia plazma, nez pri presnej fokusacii. Napriek tomu vo vicSine
pripadov pri defokusacii, intenzita a oblast’ emisivity znacne klesa. Z toho doévodu bolo
usudené, Ze spravna uprava fokusaénych podmienok moze zlep$it pomer medzi signdlom
a pozadim v analyze LIBS. Kazda SoSovka s rozli¢nou ohniskovou vzdialenost'ou vytvara iné
priestorové rozlozenie hustoty energie. Ako je mozné vidiet' na obrazku €. 16, vo vécSine
pripadov Sosovky s malou ohniskovou vzdialenost'ou neprinasaju dobré vysledky. Na druhej
strane SoSovky s vdcSou ohniskovou vzdialenostou st preferovanejSie a poskytuju vicsie
rozlozenie hustoty energie v priestore [4]. Svoj vplyv na vznikajicu plazmu aj druh pouzitej
SoSovky. Ak je pouzitd obycCajna SoSovka, optické vady spdsobia zvacSenie stopy v ohnisku
a tym aj zvacsenie krateru. Pouzitie dubletu s korigovanymi vadami zmens$i stopu v ohnisku.
Pouzitie SoSovky samozrejme suvisi aj so skiimanou vzorkou. V niektorych pripadoch
analyzy vzoriek velkost’ stopy nehra az taka dolezit ulohu, avSak pri analyze tenkych
vzoriek je nutné, aby vel'kost’ stopy a tym krateru bola o najmensia (napr. listy rastlin).

150 mm

250 mm

AA A

400 mm

A

750 mm

1000 mm

Obrazok ¢. 16: Vplyv ohniskovej vzdialenosti fokusacnej Sosovky na plazmu [4, str.69].
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6 Vyber vhodnych komponentov

Kvéli dosiahnutiu poziadaviek uvedenych v kapitole 5.3, bolo potrebné zvazit, akym
spdsobom by sa posuv mal pohybovat. Do Gvahy prichddzalo niekolko rieSeni, avSak kazdé
znich prinaSalo urcité problémy. VicsSina variantov bola zamietnutd z finan¢ného (napr.
metoda posuvu vyuzivajuca slip-stick efekt piezokrysStalov, zaroven zbytocne presné), alebo
z rozmerového hladiska (zakupenie linedrneho posuvu s pohonom). Nakoniec som po
konzultacii s konsStruktérom z firmy Tescan a hl'adani vhodného spdsobu pohybu, dospel
k nazoru, Ze najvhodnej$im komponentom je valivé vedenie.

6.1 Valivé vedenia

Firma Tescan vo vicsine pripadov pouziva vedenia od firmy INA, priklonil som sa aj
ja ktejto firme, avSak len na hladanie vhodného vedenia. Firma ma jeden z najvicsich
sortimentov vedeni, a preto som chcel vyuzit' ich kataldg. Po vybere najvhodnejSieho variantu
som chcel najst’ ten isty variant v lacnejSom prevedeni a s kratSou dobou dodania

Valivé vedenie pozostava z vodiacej tyCe a jazdca (stoliku), ktory sa po gul'dc¢kach,
alebo valcekoch odvaluje po vodiacej ty¢i. Tato konsStrukcia poskytuje minimalny sucinitel’
valivého odporu vrozmedzi od 0,001-0,005. Bolo potrebné prebrat velké mnozstvo
kombindcii vodiacich ty¢i a k nim prislachajicich jazdcov. Na nasledujicich strankach
uvediem niekol'ko typov vedeni.

6.1.1 Rolnickové valivé vedenia

Rolni¢kovy typ vedenia (obrazok. 17) pozostadva z vodi¢a umoziiujuceho montdz, na
ktorom su umiestnené vodiace tyce. Po tychto vodiacich ty€iach sa odval'uju rolnicky vozika.
Rolnicky su osadené na loziskach pre znizenie valivého odporu.

Vozik

Vodig

Vodiace tyce

Obrazok ¢. 17: Priklad rolnickového valivého vedenia INA (typ LFS 20-300) [11].

Je mozné vybrat’ z velkého sortimentu vodic¢ov podl'a nosnosti, variantov upevnenia a
vahy celého vedenia. Na obrazkoch €. 18a, b, ¢ je mozné vidiet’ niekol'’ko vybranych vodicov.

Obrazok ¢. 18a: Vodi¢ INA typu LFS25-m [11]. Obrazok ¢. 18b: Vodic¢ typu INA LFS25-n [11].
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@

Obrazok ¢. 18c: Vodic INA typu LFS52-fe [11].

Vsetky typy vodi¢ov je mozné kombinovat’ s vozikmi (obrazok ¢. 17, obrazok €. 19).
Voziky st dostupné v réznych variantoch vhodnych do rozli¢nych prostredi (napr. prasné
prostredie — rolni¢ky st kryté), vahy, nosnosti, rozmerov, moznosti upnutia. Rolnickové
vedenie poskytuje Siroky sortiment moznosti a kombinécii podla poziadaviek. Je mozné
nastavit’ vol'u medzi rolni¢kami a vedenim pomocou excentrickych ¢apov. Vodiace systémy
dokazu zachytit’ zat'azenie a momenty vo vSetkych smeroch. Materialy pouzité na vyrobu su
z nehrdzavejicej ocele. K vedeniu je mozné dokupit’ velké mnozstvo prislusenstva, ¢i uz
doplnky na mazanie, alebo s moznost'ou odmeriavania drahy posuvu.

Obrazok ¢. 19: Kompaktny vozik INA typu LFKL52-EE-SF [11].

Variant kompaktného stolika, obrazok ¢. 19, je vyrobeny bez excentrickych Capov
a jeho radialna vorla je 20 um. Pre pouzitie v posuve Sosovky su vSak nevhodné napriek tejto
presnosti. Minimdlne rozmery vozikov sa pohybuju od 80 mm, ¢o je pre priestorové
podmienky v komore neprijatelné. DalSou nevyhodou je rozte¢ upeviovacich otvorov
vodicov, ktoré sa taktiezZ pohybuji v desiatkach milimetrov [11].

6.1.2 Jednokol'ajové val¢ekové vedenia

Vedenia tohto druhu od firmy INA st len v jednej variante vodiCov a niekolko
rozmerovych variantov vozikov. Vodiace kolajnice maju Styri hladké plochy, po ktorych sa
odval'uju styri rady valcekov (obrazok ¢. 20).

Obrazok ¢. 20: Jednokolajové valcekové vedenie INA typu RUE25-D-H-OF [11].

Svojou konstrukciou, radidlnou volou 20 um [11], schopnost'ou obmedzit’ momenty
a sily posobiace na vozik mimo smeru pohybu, by tieto vedenia boli pomerne vhodné pre
konstrukciu posuvu SoSovky. Zasadnym problémom je, Ze je nutné, aby vedenie bolo mazané.
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Mazanie uplne nevylucuje moznost pouzitia vo vakuu, avSak rozmery vodiacich kol'ajnic
a stolikov nie st dodadvané vo velkostiach idedlnych pre posuv.

6.1.3 Jednokol'ajové gul'6ckové vedenia

Jednokol'ajové gul'6ckové vedenia su svojimi malymi rozmermi vhodnym vyberom
pre posuv $oSovky. Minimélne rozmery vozika s 6 mm §irka a 12 mm diZka. Dosahovana
radidlna presnost’ je 20 um. Vo voziku je z kazdej strany umiestneny rad gul'6cok, ktoré sa
odval'uju v drazke vodiacej kolajnice (obrazok ¢. 21). Vyber z tychto vedeni je obmedzeny na
niekol’ko velkosti kolajnic a k nim prislichajucich vozikov, priklady je mozné vidiet' na
obrazkoch ¢. 22a, b. Jednotlivé vedenia sa odliSuji len rozmermi arozloZzenim dier pre
Srauby, ktorymi sa upina vozik k vedenému objektu [11].

Obrazok ¢. 21: Jednokolajové gulockove vedenie INA typu KWEM/TKDEM [11].

Obrazok ¢. 22a: Jednokolajové gulockové vedenie INA typu KUME12-c [11].

Obrazok ¢. 22b: Jednokolajové gul6ckoveé vedenie INA typu KWEMS5-w/TKDEMS5-w [11].
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6.1.4 Tycové linearne gul'6¢kové vedenia

Na vyber je z velkého mnoZstva variacii a je mozné ich Co sa tyka tyCi velkostne
upravit’ podl'a danych okolnosti a potrieb. Navstivil som teda predajcu firmy INA v Brne, kde
som sa dozvedel, Ze tieto vedenia nie je nutné mazat’, ¢o je pre posuv do vakua najlepSie
rieSenie. Po tejto ndvsteve som sa vSak rozhodol upustit’ od pouzitia ty¢ovych vedeni od firmy
INA, ked’ze dodacia lehota sucasti sa pohybuje od 6-8 tyzdinov. Zacal som preto hl'adat’ firmu
na Ceskom trhu. Nasiel som firmu MATIS sidliacu v Brne. Firma ma prijatelna cenova
ponuku a Siroky sortiment. Firma dodava vedenia s vynikajucou presnost'ou, kde vodiace tyce
su vyrobené s toleranciou h6 a loziskové puzdra s toleranciou H7 [9]. Na poziadanie je mozné
presnost’ puzdra zvysit.

Tieto vedenia pozostavaju z vodiacej tyc¢e a valivého puzdra, v ktorom s ulozené
gulocky. TyCové linearne vedenia poskytuju velmi Siroky vyber vodiacich ty¢i a
gul6ckovych puzdier. Je ich zaroven mozné kombinovat svelkym sortimentom
prislusenstva.

Puzdra
Z hladiska prevedenia st puzdra vyrabané v troch variantoch:

e uzatvorené (obrazok ¢. 23a)

e uzatvorené s narezanym plastom (moznost’ nastavenia radidlnej vole) (obrazok
¢. 23b)

e otvorené (obrazok ¢. 23c)

Obrazok ¢. 23c: Otvorené puzdro MATIS typu KBO [9].
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Vodiace tyce

Pre prvé dva typy puzdier sa pouzivaju bud’ plné tyce roznych priemerov, zvacsa
za¢inajiice na priemere 5 mm, alebo trubky. DiZky ty¢i sa samozrejme upravuju podla
potreby zékaznika a maximalna diZka sa pohybuje rddovo v metroch. Je mozny vyber
z viacerych typov povrchovych uprav tyCi, ¢i uz rdzne tvrdosti povrchu, chrémovanie
a povrchov odolnych voc¢i chemikalidm a korozii.

Vyber spdsobov upevnenia ty¢i je vel'mi velky. Firma MATIS ponuka niekolko
zakladnych typov ukonceni ako je vidiet na obrazku ¢. 24. Aj ukoncenie, teda spdsob
upevnenia ty¢i je mozné zmenit' podl'a poziadaviek zdkaznika.
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Obrdazok ¢. 24: Priklady uprav vidiacich tyci [9].

K poslednému otvorenému typu puzdier sa pouzivaju tyCe upevnené do podpier
(napriklad: obrazky ¢.25a, b, c) a tieto sa nasledne upeviiuji na miesto podl'a potreby.

Obrazok ¢. 25 a: Podpera INA typu TSNW [11]. Obrazok ¢. 25b: Podpera INA typu TSUZ [11].

Obrdazok ¢. 25¢: Podpera INA typu TSWZ [11].
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Valivé puzdra je d’alej mozné vlozit’ do upeviiovacich puzdier, priklady su vidiet na
obrazkoch €. 26 a, b, c. Tie umoziuji rozne spdsoby upeviiovania na vodené sucasti. Presnost’
osadenia valivého puzdra do upeviiovacieho puzdra je H7 [9]. So vSetkymi typmi puzdier je
mozné kombinovat’ prisluSenstvo, ktoré¢ umoziuje napriklad priebeZzné mazanie, krytie proti
prachu.

Obrazok ¢.26a: Upevitovacie puzdro INA typu KGHWT[11]. Obrazok ¢. 26b: Upeviiovacie puzdro INA typu
KGNCS [11].

Obrazok ¢.26¢: Upevitovacie puzdro INA typu KTN [11].

6.2 Krokové motory

Krokové motory su stroje, ktoré za pomoci elektromagnetizmu premiefiaji energiu vo
forme elektrickych impulzov na diskrétny tocivy pohyb. Su Specidlnym druhom
synchronneho motoru, ktory obsahuje mnoho magnetickych polov. Maju Siroké vyuzitie vo
vypoctovej technike (disketové mechaniky), obrabacie stroje (CNC) a v d’alSich oblastiach,
kde je potrebné jednoducho a presne nastavovat’ polohu nejakého zariadenia [3, str. 4].

Vseobecne sa krokovy motor skladd z rotoru a statoru. Stator krokového motoru je
tvoreny niekolkymi cievkami, ktoré plnia funkciu elektromagnetov, pritahujucich zuby
rotoru. Ten je potom zloZzeny z vlastnej hriadele a prstenca magnetov. Princip je velmi
jednoduchy. Prad prechddzajuici cievkou statoru vytvori magnetické pole, ktoré pritiahne zub
rotoru, ktory je najbliz§ie. Vhodnym spinanim jednotlivych cievok je mozné vytvorit’ rotujice
magnetické pole, ktoré otaca rotorom. Rotor krokového motoru sa otaca s kazdym impulzom
o vopred ur¢eny dany presne definovany uhol — krok, ¢o je vlastne mechanicka odozva rotoru,
kedy sa otoci z jednej pokojovej polohy do druhej. V kazdej polohe je schopny udrzat’ uhol
natocenia rotoru, potrebuje teda napdjanie aj v pokojovom stave, tzn. M4 trvaly odber prudu
zo zdroja. Tento typ synchronneho motoru ma oproti klasickym rotacnym motorom vyhodu
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v tom, ze ak pozname pociatocnll polohu a ak nestratime synchronizéciu, mame v kazdom
okamziku informéciu o aktualnej polohe rotoru [3, str. 4].

Existuje viacero variantov metod riadenia krokovych motorov. Volime ich podla toho,
aky chceme kritiaci moment motoru, presnost nastavenia, alebo odber zo zdroja. Podla
konstrukcie rotoru moézeme krokové motory rozdelit’ na aktivne a pasivne. Aktivny ma rotor
z permanentného magnetu. Pasivny ma rotor zlozeny zo zvdzku tvarovanych plechov
z magneticky mikkého materialu. Motory pre zmenSenie kroku mézu byt jedno statorovy,
alebo viac statorovy. Hlavné riadiace vinutie jednotlivych faz moéze byt jednofizové,
dvojfazové, alebo viactazové, podla poctu vinuti zopnutych v jednom okamziku. V kazdom
okamziku je zopnuta aspon jedna faza motoru [3, str.4].

Vvhody krokovych motorov [3, str.5]:

e Presnost’ a opakovatel'nost’ natoCenia rotoru.

e Citlivost' a akceleracia — krokové motory maji mali zotrvacnost' rotoru,
umoziuji teda rychlo zvySovat ich rychlost. St preto vhodné do
mechanizmov vyzadujucich rychli a presny posun.

e Stabilita polohy.

e Chyba natocenia rotoru sa s po¢tom krokov nescita.

e V kazdom okamihu zndma poloha.

Nevyhody krokovych motorov [3, str. 5]:

e Maly krttiaci moment v porovnani s klasickymi jednosmernymi motormi.

e Vyrazne obmedzenad rychlost roticie — na priblizne desiatky otacok za
sekundu. Tato vlastnost’ je dand predovsetkym prechodovymi magnetickymi
javmi apri prekroCeni tejto rychlosti dochadza k desynchronizacii kroku
s riadiacimi impulzmi.

e Vibracie motoru v priebehu prepinania jednotlivych faz.

Odber prudu zo zdroja, aj ked’ je motor zastaveny pokojovej polohe.

Po porade s konStruktérom firmy Tescan som sa rozhodol vyberat’ z krokovych
motorov od firmy PHYTRON (obrazok ¢. 27). Firma Tescan ma s motormi od tejto firmy
bohaté skusenosti. Jedna sa o krokové motory, dvojfazové, hybridné, vytvarané Specidlne do
vakua (az do 107! hPa). Zaroveni ich je mozné pouzit do extrémnych prostredi, ¢i do uZ
teplotnych (-20 - +300 °C, kryo prevedenie -270 - +40°C), alebo s vysokou radidciou. Motory
st vyrabané s priemerom 19-125 mm a momentom od 3,4 mNm do 9,9 Nm [10].
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Obrazok ¢. 27: Krokovy motor od firmy PHYTRON typu VSS-FV [10].
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6.3 Gul'6ckové Srauby

Gul'6¢kové Srauby st mechanizmus, pomocou ktorého sa prevadza rotaény pohyb na
linearny, alebo naopak. Dosahuji vysokych presnosti, takmer Gplne eliminujt trenie, maju
dlhu zivotnost’ a vynikajicu ucinnost. Princip fungovania je zalozeny na priklade klasického
Sraubu v kombinécii s vlastnostami loziska. Sraub je tvoreny zavitmi s uréitym stipanim
a vnutro matky (orechu) namiesto zavitov tvoria rady loziskovych gul’6¢ok, ktoré zapadaju do
drézok zévitu Sraubu, priklad je vidiet’ na obrazku €. 28. V sortimente firiem zaoberajucich sa
vyrobou a predajom gul'6¢kovych Sraubov, je mozné najst’ Srauby s minimalnym priemerom
uz od 1,8 mm a réznymi variantmi stipania.

Obrazok ¢. 28: Gul'éckovy sraub [12].

Gul'6ckové Srauby sa dodéavaju vroznych prevedeniach. Obrazok ¢. 29 zobrazuje
variant s gul'6¢kovym Sraubom upevnenym napevno a to medzi dvomi loziskami.

Obrazok ¢. 29: Gulockovy Sraub upevneny medzi lozZiskami [12].

Medzi d’alsie varianty patria Srauby s jednym vol'nym koncom a druhym upevnenym
v radidlnom lozisku. K dosiahnutiu lepSej torznej tuhosti je mozné aj vol'ny koniec osadit’ do
loziska. Konstrukcia radidlneho loziska dovoluje r6zne spdsoby montaze, obrazky ¢.30a, b.
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Obrazok ¢. 30a: Prirubové radidalne lozZisko Steinmeyer [12]. Obrazok ¢. 30b: Stojaté radialne loZisko
Steinmeyer [12].

Roézne druhy matiek (orechov) kombinovatelnych s gul'6¢kovymi Sraubmi umoziuja
rozli¢né varianty upinania. Na obrazkoch €. 31 a, b, ¢, d st Styri vybrané druhy matiek.

Obrdzok ¢. 31a: Prirubovd matka Steinmeyer [12]. Obrazok ¢. 31b: Prirubovd matka Steinmeyer [12].

Obrazok ¢. 31c: Cylindricka matka Steimeyer [12]. Obrazok ¢.31d: Zavitova matka Steimeyer [12].

Na trhu je mnozstvo firiem s Sirokym sortimentom Sraubov, matiek, lozisk, spdsobov
montaze, technolégii vyroby a povrchovych tprav. Vo vac¢sine pripadov firiem je mozné dat’
si Sraub aj s matkou vyrobit’ na zdkazku podl'a dodaného vykresu stucasti. Firma Tescan pri
konstrukcii posuvov vyuziva gul6ckové Srauby prevazne od firmy Steinmeyer, teda som aj ja
pri ndvrhu vyuzival katalog komponentov od tejto firmy. V kombinacii s krokovym motorom
je idedlnym pohonom pre posuv fokusacnej SoSovky.
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6.4 Pouzitie Sraubu s metrickym zavitom ako pohybovy sSraub

Gul'6ckovy Sraub ma velké vyhody pri pouziti v posuve fokusacnej SoSovky. Jeho
pouzitie by vSak posuv zdrazilo, preto som sa snazil najst’ vhodnejsi, resp. lacnejsi variant. Pri
pouziti vhodnych materidlov je mozné nahradit gulockovy Sraub, Sraubom
s lichobeznikovym, Stvorcovym, pripadne v niektorych mélo pripadoch metrickym zavitom.
Kvoli ¢o najviacSej eliminacii Smykového trenia medzi matkou a Sraubom, je vhodné
skombinovat’ materialy tak, aby ¢o najviac vyhovovali konstrukcii. Koeficient Smykového
trenia, kombinaciou r6znych materidlov je mozné vidiet’ v tabul’ke ¢.2.

Koeficient Smykového trenia pre r6zne kombinacie materialov - u

Ivan Olejnik

Statické namahanie Dynamické naméhanie
Material 1 Material 2 Suchy povrch | Mazany povrch | Suchy povrch | Mazany povrch
Uhlikova ocel’ | Uhlikova ocel’ 0,74 - 0,57 -
Uhlikova ocel’ Hlinik 0,61 - 0,47 -
Uhlikova ocel’ Mosadz 0,51 - 0,44 -
Tvrda ocel’ Tvrda ocel’ 0,78 0,11-0,23 0,42 0,03-0,19
Ocel’ Teflon 0,04 - 0,04 0,02
Teflon Teflon 0,04 - - 0,04
Liatina Bronz - - 0,22 0,077
Hlinik Hlinik 1,05 - 1,4 -
Tabul'ka ¢.2: Koeficient Smykového trenia pre rézne kombindcie materialov [7].
V prvom rade je potrebné urcit’ uhol stipania, obrazok ¢. 32 [8]:
Obrazok ¢. 32: Uhol stupania [8].
p
tgh = I (5)

kde p je rozte€ zavitu a d,, je stredny priemer zavitu.
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Nasledne je potrebné urcit’ podmienku samosvornosti. To znamena, ze v pripade
vel'kého uhla stiipania A, alebo sucinitel’ Smykového trenia je maly, moZe sa Sraub pésobenim
sily F samovolne rozto¢it. Vzt'ah pre podmienku samosvornosti je [8]:

U > tgl.cosa, (6)

kde a je polovica vrcholového uhla zavitu, obrazok ¢. 33.

5 R

cos o

,1"

2a = Vrcholovy uhol zavitu

4

Obrazok ¢. 33: Vrcholovy uhol [8].

Pri vypocte momentu je samozrejme potrebné poznat zat'azovaciu silu, pdsobiacu na
zavit prostrednictvom matky. Odvodenie vypoctu pre Stvorcovy zavit je nasledovné [8]:

Zdvihanie bremena Spustanie bremena

-1—-1-—:-‘

&
3
=,

Y

Y F, = P — Nsind — uNcosA =0
> FE.= —P, — NsinAd + uNcosA =0

Y E = F+ uNsinA — NcosA =0 YE = F —puNsinA — NcosA =0
F(sinA+pucosA) F(ucosA—sinAd)
PR - PL =
CcoSA—usini cosA+usini
F(l4+mudy) F(mrud,—1)
PR e —— PR =
Tdy—ul Tdp,+ul
d Fdpy l+mtud d Fdm tudy,—1
MRZPR_mZ m Uam MLZPL_mZ m TUAm
2 2 mdm,—ul 2 2 mdptul
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Ked'Ze zatazova sila pri pouziti metrického zavitu nie je kolma k profilu zavitu, ale
sklonena o uhol a, je potrebné tieto vzt'ahy mierne upravit. Vysledné vztahy pre vypocet
momentu pdsobiaceho v metrickom zavite su [8]:

__ Fdy lcosa+mudy, )

Zdvihanie bremena Mp
2 mdpycosa—ul

. Fdy, mudy,—lcosa
Spustanie bremena M; = —— o (8)

2 mdpycosa+ul
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7 Navrh posuvu fokusacného objektivu

7.1 Pociato¢ny navrh

Pri vytvarani ndvrhu som sa spociatku potykal s mnohymi problémami. Ked’ze vstup
laserového zvizku bol v prednej stene ako som uz popisoval v predchadzajucich kapitoléach,
vyplyval ztohto umiestnenia znac¢ny priestorovy problém (obrazok ¢. 34- modra Ciara,
merané pomocou programu SolidWorks). Ovladanie posuvu by mal zabezpecovat’ krokovy
motoréek. Predbezne vybraty motoréek mal dizku 26,5 mm. Ak bol kompucentricky stoléek
v maximalnej polohe smerom k vstupnému otvoru, nebol v komore dostatoény priestor na
vlozenie posuvu SoSovky, C€o dokazuje porovnanie rozmerov motoréeka s priestorom
vymedzenym v komore. Zaroven skosenie steny komory v okoli vstupného otvoru
neposkytovalo priestor na umiestnenie komponentov posuvu.

Obrdazok ¢. 34: Priestor medzi stenou a kompucentrickym stolcekom.

Posuv by mal byt realizovany krokovym motor¢ekom a gul'6¢kovym Sraubom na
prevod rotaéného pohybu na linearny ako na obrazku &. 35. DiZka celého posuvu by znaéne
prekroc€ila priestorové moznosti v komore. Medzi motorcek a Sraub je zaroven potrebné
umiestnit’ spojku a to by posuv este prediZilo.

Obrazok ¢. 35: Pohon posuvu (gul6ckovy Sraub s matkou, spojka a krokovy motorcek).
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V priebehu névrhu vSak doSlo k zmene. Zmena mala nastat’ v celkovej koncepcii
aparatiry. Vyveva sa z hornej Casti komory presunula do spodnej Casti. Vstup pre laserovy
zvézok sa z prednej steny presunul na miesto vyvevy. Pre tento krok bolo potrebné upravit’
prirubu vo vrchnej ¢asti komory, obrazok ¢. 36.

Obrazok ¢. 36: Povodna priruba v hornej casti komory.

Tuato prirubu bolo potrebné upravit’ tak, aby umoZznila montaZ rovnakému portu pre
vstup zvédzku ako v prednej ¢asti komory, obrazok ¢. 37a, b.

Obrazok ¢. 37a: Nova priruba umoziujiica montdz vstupného portu.

Obrazok ¢. 37b: Priruba s portom pre vstup laserového zvizku.

Tato zmena scasti zjednodus$ila podmienky navrhu. Tykalo sa to hlavne zvicSenia
priestorovych moznosti pre umiestnenie posuvu. Dalej by vdaka tejto zmene bolo mozné
podlozenim priruby priestor pre posuv este zvacsit.
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Linearne vedenie

Ivan Olejnik

Najvhodnej$im vedenim pre posuv je vybrané tyCové linedrne vedenie od firmy
MATIS. Pouzita ty¢ s priemerom 6 mm ma oznacenie WRBO06- nerezova, plnd, indukéne
kalené (hrubka kalenej vrstvy 0,7 mm), tvrdost HRC 51-55, brisend, vyrobena z materidlu X-
46Cr13. Tolerancia vybranej tyce je h6. Spdsob upnutia tyce je na obrazku ¢. 39.

Do kombinacie s uvedenou tyCou som vybral gul'6c¢kové puzdro s oznaCenim KH-
0622, obrazok ¢&. 38. Vniitorny priemer puzdra je 6 mm, vonkajii priemer je 12 mm, dizka je
22 mm, hmotnost 7 g. Puzdro je vyrobené s presnostou H7. Celkova radidlna presnost
vedenia je 25 pm.

Obrazok ¢.38: Gulockové puzdro KH-0622[9].

Krokovy motoréek

Obrazok ¢. 39: Spésob upnutia tyce [9].

Pohon posuvu zabezpecuje vybrany krokovy motorcek od firmy PHYRON
s oznaCenim VSS 19. Na obrazku €. 40 a v tabul’ke €. 3 s rozmery motorc¢eku v mm.

4 = -(-1'-)— Q
3 Eé S /--\@
3 & | >
4
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1 O &
D |E M
Fi B1 F2 K
Obrazok ¢. 40: Krokovy motorcek VSS 19 [10].
Typ |A| Bl |D|E|F1|F2 |Gl |G2|K|L |M| N Kratiaci moment
VSS19 1192651 |2 (75|165(25]25(19|10]| 16 | M2,5 3,4 [mNm]

Tabulka ¢. 3: Rozmery krokového motorceku [10].
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Pohybovy Sraub

Rozmerovo je posuv navrhnuty tak, aby bolo mozne pouzit' aj gul'6¢kovy Sraub od
firmy Steinmeyer, aj pohybovy Sraub vyrobeny na UFI. Rozmery gul'6¢kového Sraubu aj s
matkou st uvedené v tabul’ke ¢. 4.

Ivan Olejnik

Rozmery Sraubu Rozmery matky
Priemer Stipanie | Priemer gul'6¢ok Ma} . Zakladny Dizka Priemer
[mm] [mm] [mm] prenasany krok [mm] [mm]
moment [Nm] [°]
5 0.5 0.6 0,004 1,8 22 12

Tabulka ¢. 4: Rozmery gulockového sraubu a matky [12].

Kvoli zlacneniu posuvu som sa rozhodol pouZit’ Sraub s metrickym zdvitom, ktory by
bol vyrobeny na UFL Je nutné vypoé¢itat smerodajné hodnoty ana ich zaklade postdit
vhodnost’ Sraubu. Podl’a tabulky €. 2 som vybral na vyrobu pohybového Sraubu kombinaciu
materidlov teflon (matka) — ocel’ (Sraub), ¢im som docielil zniZenie koeficientu Smykového
trenia na p=0,04, oproti kombinacii ocel-ocel’.

Po dosadeni do vzt'ahov 5, 6, 7, 8 som dostal nasledujuce hodnoty, pricom pre M5x0,5
je dn=4,675 mm, pre M5x1 je d,=4,5 mm auhol a=30°. Vaha komponentov posuvu, ktoré
su upevnené na matke Sraubu a teda spdsobuju zatazovaciu silu je m=0,05646 kg ateda sila
F=0,554 N (hmotnost po =zadani hustot vygeneroval program SolidWorks). Vaha
spdsobujuca zatazovaciu silu vychadza az z posledného, konecného navrhu posuvu.

M5x0,5 M5x1
0,5 _ B 1 B
tgr = m.4,675.10"3 0,034 tgA = mA5103 0,0707

Podmienka samosvornosti
0,04 > 0,061 NESPLNENA

Podmienka samosvornosti
0,04 > 0,029 SPLNENA

_ 0,554.4,675.10730,5.107%. cos30 + 7. 4,675.107%.0,04
R= 2 7.4,675.10-2. c0s30 — 0,04.0,5. 102
0,554.4,675.103 1. 4,675.10~3. 0,04 — 0,5.10~3. cos30

L= 2 7.4,675.103.c0s30 + 0,04.0,5.10-3

=1,041.10"3 Nm

=1,571.10"* Nm

Kratiaci moment pouzitého krokového motora je 3, 4.10° Nm, to znamena, e pouzitie
pohybového Sraubu s metrickym zavitom je mozné. V pripade Sraubu M5x1 nie je splnena
podmienka samosvornosti. Napriek tomu, Ze by krokovy motorcek svojim zadrznym
momentom posuv udrzal stabilny, po odpojeni motorceka od napajania, mohlo by dojst
k samovolnému vyto€eniu matky zo zavitu. Pri pouziti Sraubu so stipanim 0,5 je presnost’
v smere posuvu vicsia ako pozadovanych 0,1 mm. Len pre ilustraciu, ak ma motorcek krok
1,8°, teda ma 200 krokov na otacku. To znamend presnost’ priblizne 2,5 pm.

Rozmery navrhnutého pohybového Sraubu spolu s matkou st uvedené vo vykresovej
dokumentécii, priloha €.5 a priloha €.6.
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7.3 Konstrukcia posuvu

7.3.1 Zakladna

Nasledne po vybere vhodnych komponentov som pristipil k navrhu celkového
posuvu. Prvym krokom bolo navrhnutie zakladnej dosky, na ktoru su pripevnené vybrané
komponenty. Na obrazku ¢. 41 je vidiet’ prvy navrh tejto zakladnej dosky. KonStrukcia dosky
zéroven umoznuje posunutie celého posuvu, vd’aka ¢omu je mozné pouzitie SoSoviek
s rozlicnou ohniskovou vzdialenost'ou. Pri navrhu som vychadzal z rozmerov drZiaku SoSovky

z rucného PosUVU.  Otyory na upevnenie tyéi

linearneho vedenia Otvory pre vodiace tyCe

Diery pre upevnenie
krokového motorceku

Otvor pre priechod
hriadele krokového
motorceku so spojkou

Obrdzok ¢.41: Zdkladnd doska posuvu. Diery pre zaistovacie Srauby M2

7.3.2 Drziak SoSovky

Rozmery drziaku SoSovky taktiez vychadzali z rozmerov povodného drziaku ruéného
posuvu. RozloZenie otvorov musi byt samozrejme stosé s otvormi v zakladni. Prvy navrh
drziaku je na obrazku ¢. 42.

Otvory pre upevnenie Otvory pre vodiace tyCe

puzdra vedenia

Otvor pre upevnenie
matky pohybového
Sraubu

Diera pre zaist'ovact
Sraub

Diera pre upeviiovact
Sraub

Obrazok ¢. 42: Drziak soSovky.
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7.3.3 Prvy navrh posuvu
] 5 . o Vodiace tyce
Obrazok ¢. 43 zobrazuje prvy navrh posuvu.

Krokovy
motorcéek

Zakladna

Zaist'ovacie

Pohybovy Sraub
TRovy Srauby M3

Upinaci Sraub
matky M3 Drziak

objektivu

Matka pohybového
Sraubu

Puzdrd linearneho

VI vedenia
Upinaci Sraub

puzdra vedenia
M2.5

Tyce linearneho

vedenia Obrazok ¢. 43: Navrh posuvu.

Posuv spina takmer vietky poziadavky. Pomocou zaistovacich $raubov v zakladni sa
cely posuv po posunuti do pozadovanej polohy zaisti na stabilnom mieste. Celkova dlzka vSak
nie je prili§ vhodn4, pretoze koliduje s vyhl'adom vstupnych portov na vzorku, obrazok ¢. 45.

7.3.4 Spojka

Medzi Sraub a hriadel’ krokového motorceka je potrebné umiestnit’ spojku (obrazok ¢.
44), ktora bude prenasat’ krutiaci moment. Z kazdej strany spojky je vsunuté jedna sucast’ a jej
pohyb je zaisteny Sraubom M2. AvSak zo Sirokého sortimentu sa mi nepodarilo vybrat
rozmerovo vhodnu spojku, preto aj spojka bude vyrobend v dielni UFL. Rozmery spojky st
uvedené vo vykresovej dokumenticii, priloha €. 7.

D e

Obrazok ¢. 44: Spojka
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Obrazok ¢. 45: Posuv v interakcnej komore LIBS.

7.3.5 Konecny navrh

Kone¢ny navrh presiel oproti prvému navrhu drobnymi tpravami, obrazok ¢. 46.
V prvom rade som kvéli skrateniu celkovej dizky posuvu presunul puzdra linearneho vedenia
do zakladne. Rozmery, ktorych sa to tyka, boli upravené tak, aby bolo moZné pouzit’ vybrany
guld&kovy raub tak aj pohybovy Sraub s metrickym zavitom vyrobeny na UFL

Obrazok ¢. 46: Konecny navrh posuvu.
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Cely posuv sa pomocou zavitov na konci vodiacich ty¢i upeviiuje k prirube v hornej
stene komory, obrazok &. 47. Dizku vodiacich ty&i je mozné upravit podl'a potrieb analyzy.
Vysledny posuv ma presnost’ v smere posuvu (minimdalny krok) priblizne 2,5 pm a radidlnu
presnost’ dosahuje vd’aka linearnemu vedeniu 25 pm. Celkové dizkové rozmedzie posuvu je
25 mm. Komponenty ako zakladnd doska a drziak SoSovky budu vyradbane z duralu. Matka
pohybového Sraubu bude vyrdbana zteflonu, Sraub ataktiez spojka medzi Sraubom
a motor¢ekom bude vyrobend z konStrukénej ocele. Rozmery vyrabanych stcasti je mozné
najst’, spolu s vykresom zostavy vo vykresovej dokumentacii.

Obrazok ¢. 47: Rez komorou s posuvom.
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8 Zaver

LIBS je skratka z anglického Laser Induced Breakdown Spectroscopy. V preklade
tento vyraz znamena laserom indukovand spektroskopia. Metdda vyuziva intenzivne ziarenie
(radovo v GW/cm?), vytvorené fokusovanym laserovym zvizkom na generovanie svietiacej
plazmy v ohnisku SoSovky. Zlozenie plazmy odpovedd zlozeniu analyzovanej vzorky.
Nasleduje zber a spektralna analyza ziarenia plazmy. Kvalitativna a kvantitativna analyza je
uskuto¢novana sledovanim pozicie emisnych spektralnych ¢iar a ich intenzity. Metdéda LIBS
prakticky existuje takmer 40 rokov ato od vynajdenia prvého laseru v roku 1960. Rozvoj
vSak nastal az od roku 1980, kedy sa analytické schopnosti zacali viac rozsirovat’ a to hlavne
zdokonal'ovanim komponentov aparatiry (lasery, spektroskopy, detektory). Od pociatku, az
do dnesnej doby sa vyskytuju rozmanité oblasti aplikacii: monitorovanie kvality materidlov
a zvarov v pripade kovovych konstrukcii, alebo oblast’” monitorovania Zivotného prostredia
(kvapalné, plynné, tuhé vzorky; skimanie kontaminacii v priemyselnych aj tazko
dostupnych/nebezpecnych prostredi, vyuZitim optickych vldken) LIBS aparatiru je mozné
vybudovat’ ako mobilné zariadenie a prisposobit’ danym aplikacidm.

Ulohou diplomovej prace bolo navrhnat’ systému pre uchytenie a posuv fokusaéného
objektivu vo wvnutri interakénej komory LIBS. Navrhnuty posuv mal vychadzat zo
stavajuceho experimentalneho zariadenia a vyuzit’ konstrukéné prvky, ktoré uz boli sucast'ou
komory. Posuv mal byt rieSeny pomocou krokového motorceku ovladaného pocitacom. Cely
systétm mal byt schopny pracovat vo vakuu, teda aby pohybové sucasti neboli mazané
(mazivo sa vo vakuu ¢asom odpari) a zdroven eliminovali trenie na minimum. Posuv mal
dosahovat’ minimalny krok priblizne 0,1 mm, ked’ze s touto presnostou je mozné zaostrit’ na
vzorku. Kratery vzniknuté po odpareni Casti vzorky maju priblizne 50 um, z ¢oho vyplyvala
poziadavka na radidlnu presnost’ mensiu, alebo rovni 50 um. Rozmery posuvu samozrejme
nesmeli obmedzovat’ pohyb kompucentrického stoléeku a celkové konstrukcia mala umoznit’
pouzitie SoSoviek s rozli¢nou ohniskovou vzdialenostou.

Vsetky vyssie uvedené poziadavky vysledny posuv spiiia. RieSenie vyuZiva schopnost’
pohybového Sraubu na prenos rotacného pohybu z krokového motoréeku na linedrny pohyb
posuvu. Krokovy motorcek s krokom 1,8° a kombindciou so Sraubom so stupanim 0,5 mm,
dava posuvu presnost v smere posuvu priblizne 2,5 pum. Sraub vyuZiva velmi malého
koeficientu Smykového trenia (u=0,04) medzi kombindciou materidlov ocel — teflon.
K presnému vedeniu posuvu je pouzité tyCové linearne vedenie, ktoré dosahuje pozadovanej
radialnej presnosti (resp. lepsej, 25um) a zdrovent ma schopnost’ eliminovat’ trenie, bez toho
aby bolo nutné mazanie. Vd’aka posuvu sa zjednodusil priebeh analyzy a spresnilo nastavenie
polohy fokusacného objektivu, ¢im aj presnost’ fokusacie.
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Zoznam pouzitych skratiek a symbolov

AES — (atomic emission spectroscopy) metoda spektroskopie emisnych atomov
CCD — (charged-coupled device) typ fotocitlivého snimaca

CID — (charged-injection device) typ fotocitlivého snimaca

cx - koncentracia skimaného prvku X vo vzorke

D — koeficient termodiftizie

dp — stredny priemer zavitu Sraubu

E, — energia laserového pulzu

E, — Ziarivé energia na jednotku hmotnosti

F — vertikélne silové zat’aZenie v ose Sraubu

[ — intenzita ozarovania

ICCD — (intensified charged-coupled device) zosilneny typ CCD snimacu

ICP — (inductively coupled plazma) induk¢éne generovana plazma

Imin — minimalna intenzita k dosiahnutiu prahu vyparovania

I, — intenzita spektralnej &iary prvku X na uréitej vinovej dizke

J — celkova intenzita spektralnych Ciar

| — stiipanie zavitu Sraubu

LIBS — (laser induced breakdown spectroscopy) spektroskopia laserom indukovanej plazmy
l, — merné skupenské teplo vyparovania

MIP — (microwave induced plasma) mikrovinami indukovana plazma

M; — moment potrebny k spuistaniu bremena

Mg — moment potrebny k zdvihaniu bremena

Nd:YAG — neodym: ytrium aluminium granat

N, — kriticka elektréonova hustota

N, — elektronova hustota

Nx — pocet atobmov prvku X v plazme

Ny - pocet atomov prvku X v excitovanom stave

p — rozte€ zavitu

PDA — (photodiode detector array) detektor s pol'om fotodiod

PL — trecia sila sposobena vertikdlnym zat'azenim v ose Sraubu pri spuStani bremena
Pr - trecia sila sposobena vertikadlnym zat'azenim v ose Sraubu pri zdvihani bremena
Q — cast’ celkovej intenzity vstupujucej do spektrometru

S — intenzita spektralnych Ciar registrovanych na detektore spektrometru

t, — doba snimania Ziarenia plazmy

tq — doba oneskorenia snimacieho signalu
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t; — dizka trvania pulzu

UFI — ustav fyzikalneho inZinierstva
o — vrcholovy uhol zavitu

A — vInové dizka

u — koeficient Smykového trenia

n — Ludolfovo ¢islo

p — hustota latky — skiimanej vzorky

T — doba trvania pulzu
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