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INTRODUCTION

Libs, le laser a tout faire (valeurs actuelles — n°4049 — Juillet 2014)

Analyse
auto-calibrée

Analyse
in-situ
Tri des
Analyse matériaux
en ligne
?
5y
A
Multitude de fagons de mettre ceuvre la LIBS == Multitude d'appareillage possiblesw
)

1. Quelles sont les caractéristiques a définir avant de concevoir ou d'acheter un appareil ?
2. Comment savoir si I'appareil congu ou acheté répond correctement aux besoins ?

3. Comment vérifier que I'appareil fonctionne toujours correctement dans la durée ?
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1. LA CONCEPTION

Concevoir un instrument LIBS, c'est déterminer des criteres de choix pour :

> le laser
> le systeme optique de mise en forme et de focalisation du faisceau
> le systeme de collection de I'émission d'un plasma

> le spectrometre et le détecteur

Spectrometre
+ détecteur Spectre de raies

Quelles sont les caractéristiques a définir (a minima) et selon quels criteres de spécification?
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1. LA CONCEPTION

LE LASER

Longueur d'onde Dépend du besoin (transport du faisceau, nature
de I'échantillon, robustesse du laser...)

QO Si transport de faisceau par fibre optique = IR
O Si échantillons solides (surtout dans le cas des verres) = UV car meilleure absorption
O Si aérosols = IR car éclairement important nécessaire

O Si besoin de robustesse du matériel (variation de tempeérature) ou systeme portable = IR
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1. LA CONCEPTION
LE LASER

Caractéristique Critere de spécification

Longueur d'onde Dépend du besoin (transport du faisceau, nature
de I'échantillon, robustesse du laser...)

Energie minimale par impulsion Eclairement > 1 GW/cm? (pour les solides)

Choix d’'une longueur courte =» moins d’énergie
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1. LA CONCEPTION

LE LASER
Caractéristique Critere de spécification
Longueur d'onde Dépend du besoin (transport du faisceau, nature
de I'échantillon, robustesse du laser...)
Energie minimale par impulsion Eclairement > 1 GW/cm? (pour les solides)
Qualité du faisceau Eclairement > 1 GW/cm?2 (pour les solides)
2
- fAM f  :distance focale
0 m D A :rlongueurdonde du laser

M? : facteurde qualité du faisceau
D diamétre du faisceau
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1. LA CONCEPTION

LE LASER

Longueur d'onde Dépend du besoin (transport du faisceau, nature
de I'échantillon, robustesse du laser...)

Energie minimale par impulsion Eclairement > 1 GW/cm? (pour les solides)

Qualité du faisceau Eclairement > 1 GW/cm?2 (pour les solides)

Taux de répétition Dépend du temps de mesure max

Temps / échantillon = nombre de points de mesure x cadence du laser

=>» Besoin de sensibilité + beaucoup d’échantillons

= Nombre important de tirs laser (cartographie)
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1. LA CONCEPTION

LE LASER

Longueur d'onde

Energie minimale par impulsion
Qualité du faisceau
Taux de répétition

Répétabilité tir a tir de I'énergie laser

1 tir = 1 spectre

Dépend du besoin (transport du faisceau, nature
de I'échantillon, robustesse du laser...)

Eclairement > 1 GW/cm? (pour les solides)
Eclairement > 1 GW/cm?2 (pour les solides)
Dépend du temps de mesure max

Tres dépendant du besoin
(fonction du nombre de tirs par échantillon)

d Répétabilite tir a tir < 5%

g

= © N. COULON

50 100 150 200 250 300 350 400

Cartographie pLIBS
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1. LA CONCEPTION

LE DISPOSITIF DE MISE EN FORME ET DE ,%ﬁB\ﬁ(:E
FOCALISATION DU FAISCEAU

Caracteristique Critere de spécification

Dimensions du faisceau focalisé

Analyse a distance (> 3 m) de depots de toxiques

Choix du laser

A = 355 nm (compromis énergie laser / absorption)
E. =35 - Brillant Easy (QUANTEL)
L -~ mJ

M2 =26 ]

= Agrandissement du faisceau (x4
1> 1 GW/cmz & w, =300 um grandiss U faisceau (x4)
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1. LA CONCEPTION
LE DISPOSITIF DE COLLECTE DE L'EMISSION

DU PLASMA

Caractéristique

Critere de spécification

Type de configuration (lentille, fibre optique, Contraintes d'implantation
miroir perce...) Robustesse
Spectro. %
‘ ‘ ‘ I ‘ Spectro.
j Spectro. L
plasma E 27 plasma plasma
Fibre optique Fibre optique + lentille Fibre optique + lentille

La plus simple
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+ lame dichroique

La plus contraignante sur le
choix du laser et sur la bande
spectrale de la collection



1. LA CONCEPTION
LE DISPOSITIF DE COLLECTE DE L'EMISSION

DU PLASMA
Caracteristique Critere de spécification
Type de configuration (lentille, fibre optique, Contraintes d'implantation
miroir perce...) Robustesse
Ouverture numérique du faisceau collecté Optimisation de la collecte

Elément limitant = fente d’entrée du spectrométre

=>» Faisceau collecté doit étre adapté en ouverture numeérique a celle du spectrometre
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1. LA CONCEPTION L\BS
LE DISPOSITIF DE COLLECTE DE L'EMISSION IT}S\

NCE
DU PLASMA
Caracteristique Critere de spécification
Type de configuration (lentille, fibre optique, Contraintes d'implantation
miroir perce...) Robustesse
Etendue géométrique des éléments optiques Optimisation de la collecte
Transmission = f()) Domaine de longueurs d'onde visé

=» Si grande gamme de longueurs d'onde : privilégier les dispositifs achromatiques

(miroirs plutbt que lentilles)
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1. LA CONCEPTION L\BS
LE SPECTROMETRE ET LE DETECTEUR FR JA\NCE

Caracteéristique Critere de spécification

Bande spectrale Raies d'intérét

Type de Czerny-Turner Paschen- Echelle
spectrométre Runge

Résolution spectrale
Bande spectrale -- - - + F+
Luminosité ++ ++ ++ ++ )

L'Hermite D. et Sirven J-B., Techniques de l'ingénieur, P2870 (2015)

Autres caractéristiques :
- Visualisation du spectre - Cadence d’acquisition
- Visualisation du profil temporel - Encombrement
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LES CONTRAINTES SUPPLEMENTAIRES NCE

1. LA CONCEPTION L')EBS
FR

O Laser de classe | (si utilisation par personnel non formé au risque laser)

Q Pri ncom I'environnemen
se en compte de I'environnement L'exemple de ChemCam

~ dimensions, masse U Ne pas dépasser un volume équivalent a un cube
— autonomie (systemes portables) de 20 cm de coté

(W

— robustesse dans certaines conditions Ne pas peser plus de 5 kg

(W

de T°, taux d'humidité, poussiéres... Consommer moins de 4 Whjour

U Supporter une T° entre -125°C et +30°C

0 Maintenance
- types d'opérations de maintenance (nettoyage / remplacement des optiques,
maintenance de la source laser, changement de fibres optiques...)
— fréequence des opérations de maintenance

— temps d'immobilisation maximal
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NCE

1. LA CONCEPTION L')EBS
FR

LES CONTRAINTES SUPPLEMENTAIRES

O Performances analytiques

Fonction de l'instrument Criteres a specifier
Détecter la présence d'un élément Limite de détection de I'élément (préciser la définition de la Idd)
Identifier un matériau Taux de faux positifs et de faux négatifs

Indice de confiance de l'identification

Mesurer une concentration Gamme de concentrations utiles
Incertitude souhaitée et intervalle de confiance associé
Limite de quantification

Réaliser une cartographie élémentaire Résolution spatiale

— durée sur laquelle les performances analytiques doivent étre tenues

Q IHM

— selon le niveau d'expertise de l'utilisateur (opérateur, expérimentateur, expert/développeur)
— veérification du fonctionnement nominal de I'appareil (cartes de contrble)

— affichage de l'information recherchée (nuance du matériau, concentration d'un élément...)
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2. LA QUALIFICATION

RECETTE A RECEPTION

Recette en usine = verification des spécifications en environnement type "labo”
Recette sur site =» vérification des spécifications apres transport et en environnement “industriel"

ETABLISSEMENT D'UN "POINT ZERO"
=EN VUE DU SUIVI DANS LE TEMPS DE L'APPAREIL

Parameétre a qualifier Moyen de qualification

Energie laser sur cible Joulemeétre, photodiode

Dimensions d'un cratere sur échantillon de Microscope optique, profilomeétre
référence

Intensité de raies émises par une source Acquisition de spectres avec une lampe a Hg,
lumineuse continue lampe a cathode creuse

Intensité de signaux LIBS de référence Acquisition de spectres avec un échantillon
de référence
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Parameétre a qualifier Fréguence

Energie laser sur cible
Intensité de raies de référence

Dimensions d'un cratéere sur échantillon de
référence

Intensité de raies d'émission d'une source
lumineuse continue
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A chaque utilisation
A chaque utilisation

A chaque observation d'une baisse du
signal LIBS

A chaque observation d'une baisse du
signal LIBS
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a.)

Suivi du signal LIBS

Intensité nette (u
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60000 |
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20000 |

Suivi de I’énergie du laser

Energie laser (mJ)
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Ccaden CONCLUSION

Pour concevoir un systeme LIBS,
il faut bien connaitre les besoins auxquels il doit répondre
(performances analytiques, concept d'emploi)

(pas toujours facile !)

Quelles que soient les performances du systeme LIBS, I'important est :

O qu'elles soient connues =» qualification

=» a minima : E_, dimensions cratere, signal LIBS de référence

O qu'elles soient stables =» suivi

=>» utilisation de cartes de contrble (E,, signal LIBS)

JOURNEES LIBS FRANCE 2015 - INERIS — VERNEUIL-en-HALATTE CEA | 18 JUIN 2015 | PAGE 20



Merci pour votre
attention !

Commissariat a I'énergie atomique et aux énergies alternatives
Centre de Saclay | 91191 Gif-sur-Yvette Cedex
T.+33 (0)1 69 08 87 59 | F. +33 (0)1 69 08 78 84

Etablissement public & caractére industriel et commercial | R.C.S Paris B 775 685 019

Direction de I'Energie Nucléaire
Département de Physico-Chimie
Service d'Etudes Analytiques et de
Réactivité des Surfaces



