
Abstrakt

Ćılem disertačńı práce je vyhodnocováńı obsahu nečistot v absorpčńıch kyvetách ovlivňuj́ı-

ćıch absolutńı přesnost kmitočtu jodem stabilizovaných laserových normál̊u délky. Po ana-

lýze možnost́ı a limit̊u známých metod měřeńı čistoty jodu jsem vybral metodu indukované

fluorescence a metodu př́ımého frekvenčńıho srovnáváńı stabilizovaných laser̊u.

Metoda indukované fluorescence je založena na excitaci vhodného přechodu mole-

kulárńıho jodu a následném sledováńı úrovně indukované fluorescence, jej́ıž intenzita je

na vybrané vlnové délce 502 nm ovlivňována předevš́ım relaxačńım procesem srážkového

zhášeńı (srážky mezi molekulami jodu a atomy a molekulami nečistot). Výstupem metody

je Stern̊uv-Volmer̊uv koeficient, vyjadřuj́ıćı závislost intenzity indukované fluorescence

na tlaku jodových par. Po prvńıch experimentech byla p̊uvodńı měřićı aparatura do-

plněna o systém kompenzaćı nežádoućıch efekt̊u ovlivňuj́ıćıch měřené výsledky. Úroveň

odraženého a rozptýleného světla je změřena při procesu vymrazeńı kapalným duśıkem

před začátkem každého měřeńı a tato data jsou pak využita ke korekci vlastńıch namě-

řených hodnot fluorescence. Použit́ı pomocné měřićı větve s referenčńı kyvetou dovoluje

monitorováńı multimodového režimu budićıho laseru a kompenzaci modových přeskok̊u.

Výkonové fluktuace laseru potlačuje aktivńı stabilizace výkonu pomoćı elektrooptického

modulátoru. Před a po realizaci systému kompenzaćı byly provedeny série měřeńı na sadě

jodových kyvet a prokázalo se, že reprodukovatelnost měřeńı trojnásobně vzrostla.

Metoda př́ımého frekvenčńıho srovnáváńı jodem stabilizovaných laser̊u využ́ıvá závis-

losti frekvenčńıho posuvu laseru od teoretické hodnoty daného přechodu na koncentraci

nečistot v absorpčńım médiu a umožňuje př́ımo stanovit frekvenčńı odchylku. Sestava byla

realizována se stabilizovanými Nd:YAG lasery se zdvojnásobeńım frekvence. Absolutńı

frekvenčńı posuv komerčńıho referenčńıho laserového systému byl změřen frekvenčńım

srovnáváńım se stabilizovaným optickým syntezátorem. Měřićı systém tvoř́ı komerčńı

laser a stabilizačńı systém vlastńı konstrukce. Tento stabilizačńı systém in-line saturo-

vané spektroskopie s detekćı na třet́ı harmonické využ́ıvá čtyřpr̊uchodové uspořádáńı a je

mechanicky uzp̊usoben tak, aby umožňoval snadnou manipulaci s měřenými kyvetami.

Trojnásobného zúžeńı š́ı̌rky čáry záznějového signálu je dosaženo úpravou elektroniky

a synchronizaćı modulačńıch signál̊u obou laser̊u. Správná funkce stabilizačńıho systému

byla ověřena měřeńım Allanových standardńıch odchylek.

Pro porovnáńı výsledk̊u byla na obou experimentálńıch sestavách provedena série

měřeńı se speciálńı přeplňovatelnou kyvetou pro tři r̊uzné koncentrace nečistot. Výsledky
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obou metod spolu velmi dobře koreluj́ı, odpov́ıdaj́ı vynikaj́ıćı čistotě měřených kyvet

a v závěru práce byly použity k návrhu doporučeńı pro technologii výroby kyvet na ÚPT.

Nı́zké hodnoty naměřených Allanových standardńıch odchylek a absolutńıch frekvenčńıch

posuv̊u též představuj́ı možné zpřesněńı podmı́nek pro realizaci laserových normál̊u dle

doporučeńı mezinárodńı komise CIPM, což by mělo významný př́ınos pro metrologii délky.
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Abstract

The main objective of this PhD Thesis is the evaluation of the purity of molecular iodine in

absorption cells used for frequency-stabilized laser etalons. After analyzing the potential

and limits of known methods I decided to choose the method of the induced fluorescence

and the method of the frequency comparison of stabilized lasers.

The method of the induced fluorescence requires excitation of a selected transition

in the molecular iodine followed by measurement of the level of the induced fluorescence.

The level of fluorescence at the wavelength of 502 nm depends mainly on collisional quen-

ching. This relaxation process can be explained as collisions between the molecules of io-

dine and the atoms and molecules of impurities which reduce the lifetime of the exci-

ted state. After the initial experiments, the original measurement setup was upgraded

with a system for compensating unwanted effect that influence the experimental results.

The level of back-reflected and scattered light is quantified before every fluorescence me-

asurement with the help of freezing process (cooling of the cell with liquid nitrogen); this

data can be used for correcting the level of fluorescence for the background light. The

part of experimental setup with a reference cell is useful for monitoring and compensation

of multimode regime of the pumping laser. Power fluctuations of the pumping laser are

eliminated by active stabilization loop based on an electrooptic modulator. The sets of me-

asurements before and after implementation of the system of compensations show that

the reproducibility of measurement is three-times better with compensation system.

The method of the frequency comparison of iodine-stabilized lasers is based on the de-

pendence of the frequency shifts of stabilized lasers from their theoretical values on the le-

vel of impurities in iodine. The experimental setup was realized using two frequency-

doubled Nd:YAG lasers. Absolute frequency shift of a commercial reference system was

calibrated by frequency comparison with a stabilized optical comb. The measuring system

contains a commercial laser and a home-designed stabilization system. This stabilization

system based on in-line saturation spectroscopy with third harmonic detection uses four-

pass configuration and its mechanical design allows easy manipulation with measured

iodine cells. Three-times improvement of the spectral line width of the beat-signal is

achieved by custom tuning of the electronics and synchronization of modulation signals

of both lasers. Correct function of the stabilization setup was verified by the measurement

of the Allan standard deviation.
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A series of measurements with a special refillable iodine cell was conducted on both

experimental setups for three various levels of impurities. Results of both methods are

in a very good correlation and show very high purity of iodine in measured cells. The re-

sults also help for definition of procedures for improving iodine cell manufacturing tech-

nology at the Institute of Scientific Instruments.

Low values of the measured Allan standard deviations and absolute frequency shifts

imply possible improvement of conditions for the realization of the laser etalons of length

according to the recommendation of the CIPM international committee. This would mean

an important contribution to the metrology of length.
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7.1 Teoretický úvod . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 73
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6 Praktická realizace metody in-line saturované spektroskopie. . . . . . . . . . 25
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1 Úvod

V roce 1983 byla na mezinárodńı konferenci CGPM (Conférence Générale des Poids et Me-

sures) přijata nová definice jednotky délky metru - v současnosti je 1 metr definován jako

vzdálenost, kterou uraźı světlo ve vakuu za časový interval 1/299 792 458 s [57]. Ve stejné

době vydala Mezinárodńı komise pro mı́ry a váhy CIPM (Comité International des Poids

et Mesures) doporučeńı k realizaci etalonu metru (aktualizace viz [58]), který tak může

být realizován několika zp̊usoby:

- měřeńım vzdálenosti l, kterou uraźı rovinná elektromagnetická vlna ve vakuu za ča-

sový interval t ; tato vzdálenost je źıskána z časového intervalu měřeńı t a rychlosti š́ı̌reńı

světla ve vakuu c0 = 299 792 458m/s pomoćı rovnice

l = c0.t, (1)

- měřeńım vlnové délky λ rovinné elektromagnetické vlny ve vakuu s kmitočtem f ;

tato vlnová délka je źıskána ze změřeného kmitočtu f a rychlosti š́ı̌reńı světla ve vakuu

c0 pomoćı rovnice

λ = c0/f, (2)

- měřeńım parametr̊u zářeńı, jejichž vlnové délky ve vakuu př́ıpadně jejichž kmitočty

jsou včetně předepsaných podmı́nek a nejistot uvedeny v daném doporučeńı. Mezi po-

už́ıvané zdroje zářeńı patř́ı předevš́ım stabilizované He-Ne, Nd:YAG a Ar+ lasery, a Kr,

Hg a Cd lampy. Ke stabilizaci uvedených zdroj̊u se využ́ıvá několika nelineárńıch efekt̊u

v kapalinách a plynech, vznikaj́ıćıch absorbćı kvant energie při změnách kvantových stav̊u.

V praxi použ́ıvané, dosud nejpřesněǰśı měřeńı vzdálenost́ı s rozlǐseńım v řádu deśıtek až

jednotek nanometr̊u představuje použit́ı laserových interferometrických systémů. Hlavńım

limitem použitelnosti těchto systémů je kromě vlivu indexu lomu vzduchu přesnost a sta-

bilita kmitočtu použitého zdroje laserového zářeńı. Proto se v těchto aplikaćıch lasery

frekvenčně stabilizuj́ı pomoćı vhodných referenćı optických frekvenćı, ve viditelné ob-

lasti kmitočtového spektra je to nejčastěji spektroskopickými metodami na hyperjemné

přechody v molekulárńım jodu, viz např. [48]. Relativńı stabilita kmitočtu zářeńı ta-

kovéhoto stabilizovaného laseru je dána předevš́ım kvalitou stabilizačńıho systému, šu-

mem vlastńıho laseru a poměrem signál/šum v detekčńım řetězci, absolutńı kmitočet

však záviśı na frekvenci hyperjemného přechodu v jodu. Zásadńım faktorem ovlivňuj́ıćım
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absolutńı odchylku kmitočtu zářeńı stabilizovaného laseru je př́ıtomnost nečistot a př́ıměśı

v absorpčńım prostřed́ı, která zp̊usobuje frekvenčńı posuv laseru od teoretických hodnot,

viz např. [7,9,14]. Proto je třeba čistotu jodu během celého procesu plněńı do absorpčńıch

kyvet monitorovat a snažit se použ́ıvat takovou technologii, která zameźı vniku nečistot

do absorpčńıho média.

Metrologie délky představuje významnou oblast výzkumu, kterou se Ústav př́ıstrojové

techniky AV ČR, v.v.i., (dále jen ÚPT), dlouhodobě zabývá. Byl zde zkonstruován prvńı

československý laser, řadu let zde prob́ıhal vývoj předevš́ım plynových He-Ne laser̊u, byl

zde sestaven i He-Ne-I2 normál délky na vlnové délce λ = 633 nm, [39, 54, 55]. V dnešńı

době se pozornost metrolog̊u přesouvá k Nd:YAG laser̊um se zdvojnásobeńım frekvence,

se kterými je možno dosáhnout lepš́ı stability kmitočtu a d́ıky kratš́ı vlnové délce i větš́ıho

rozlǐseńı měřené vzdálenosti. S oblast́ı rozvoje metrologie na ÚPT souviśı i technologie

výroby absorpčńıch kyvet s r̊uznými absorpčńımi médii, určených pro stabilizaci laser̊u

jak pro laboratorńı, tak i pro pr̊umyslové aplikace.

Odděleńı koherenčńı optiky ÚPT vlastńı vyspělou technologii výroby jodových absorp-

čńıch kyvet, vyv́ıjenou několik posledńıch deśıtek let, a jodové kyvety pro kmitočtovou sta-

bilizaci laser̊u vyrobené na ÚPT nacháźı uplatněńı v metrologických laboratoř́ıch po celém

světě. Pro účinné ověřováńı kvality vyrobených kyvet a daľśı zdokonalováńı technologie

výroby je užitečné vlastnit nezávislou metodu pro měřeńı čistoty jodu.

Ćılem předkládané disertačńı práce je návrh a sestaveńı dvou vzájemně nezávislých

experimentálńıch aparatur pro měřeńı čistoty jodu v absorpčńıch kyvetách určených

pro frekvenčńı stabilizaci laser̊u a následně ověřeńı jejich správné funkce na vzorové

sadě kyvet. Experimentálně źıskaná data slouž́ı i k definici a rozboru limit̊u praktické

použitelnosti a dosažitelné přesnosti obou metod. Výstupy měřeńı by měly být využity

k vylepšeńı a inovaci technologie př́ıpravy kyvet na ÚPT a dále k ověřováńı čistoty a cer-

tifikaci kyvet po jejich výrobě.
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2 Struktura disertačńı práce

Disertačńı práce se zabývá realizaćı dvou experimentálńıch aparatur pro měřeńı ob-

sahu nečistot v jodových absorpčńıch kyvetách, porovnává jejich výsledky a vydává do-

poručeńı pro technologii výroby kyvet na ÚPT. Ćılem práce je stanoveńı limit̊u obou me-

tod a ověřeńı čistoty jodových kyvet vyráběných na ÚPT vzhledem k předpokládanému

použit́ı těchto referenćı pro frekvenčńı stabilizaci laser̊u dle doporučeńı CIPM. Práce ob-

sahuje 58 schémat a fotografíı, 31 vzorc̊u, 5 tabulek a 80 odkaz̊u na použitou literaturu.

Prvńı kapitola obsahuje stručný úvod do metrologie délky, zabývá se významem frek-

venčńı stabilizace laser̊u určených pro metrologii a věnuje se motivaci ćıl̊u disertačńı práce.

Ve třet́ı kapitole Frekvenčńı stabilizace laser̊u je teoreticky vysvětlen vznik struk-

tury jemných a hyperjemných absorpčńıch čar v molekulárńım jodu, je zde uveden popis

metod saturované absorpčńı spektroskopie a spektroskopie modulaćı vlnové délky, které

se použ́ıvaj́ı k frekvenčńı stabilizaci laser̊u na hyperjemné přechody molekulárńıho jodu

(použito ve stabilizačńım řetězci u metody frekvenčńıho srovnáváńı, viz kapitola 7).

Ve čtvrté kapitole Metody měřeńı čistoty jodu jsou uvedeny nejčastěǰśı metody měřeńı

čistoty jodu použ́ıvaného v absorpčńıch kyvetách pro stabilizaci laser̊u, jsou zde shrnuty

jejich výhody a nevýhody. Na jejich základě je v závěru kapitoly popsán výběr dvou metod

použitých při řešeńı disertačńı práce.

Pátá kapitola Technologie výroby jodových kyvet se věnuje popisu absorpčńıch kyvet

a technologii jejich výroby na ÚPT. Vysvětluje z jakých část́ı se kyvety skládaj́ı a jaké ma-

teriály se k jejich výrobě použ́ıvaj́ı. Popisuje také jednotlivé kroky výroby kyvet, čerpáńı

do vysokého vakua a proces plněńı kyvet absorpčńım médiem.

Prvńı realizovanou metodou je metoda indukované fluorescence, jej́ıž princip, prak-

tická realizace a naměřené výsledky jsou popsány v šesté kapitole (Metoda indukované

fluorescence). Řešeńı problémů s př́ıtomnost́ı odraženého a rozptýleného světla, multi-

modovým režimem a výkonovými fluktuacemi budićıho laseru je dosaženo navrženým

systémem kompenzaćı. Správná funkce zdokonalené experimentálńı sestavy byla ověřena

na sadě krátkých kyvet a speciálńı přeplňovatelné kyvetě, uvedené kompenzace napomá-

haj́ı významně zvýšit reprodukovatelnost a citlivost (rozlǐseńı) této metody.

Sedmá kapitola disertačńı práce Frekvenčńı srovnáváńı stabilizovaných laser̊u se věnuje

metodě měřeńı frekvenčńıch posuv̊u jodem stabilizovaných laser̊u. Po kalibraci absolutńıho

frekvenčńıho posuvu referenčńıho laserového systému srovnáváńım se stabilizovaným syn-

tezátorem optických kmitočt̊u je zde popsána konstrukce stabilizačńıho systému měřićıho
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laseru a metoda synchronizace modulačńıch signál̊u pro zúžeńı spektrálńı čáry záznějového

signálu. Funkce stabilizačńı smyčky je ověřena měřeńım a výpočtem Allanových stan-

dardńıch odchylek, obsah nečistot v absorpčńım médiu byl zkoumán na přeplňovatelné

kyvetě pro tři r̊uzné koncentrace.

V předposledńı osmé kapitole Srovnáńı výsledk̊u obou metod, doporučeńı jsou shrnuty

a porovnány naměřené výsledky obou metod, rozebrány klady a zápory obou experi-

mentálńıch sestav a je zde diskutováno doporučeńı pro odděleńı technologie výroby kyvet

na ÚPT.

Devátá kapitola Závěr rekapituluje ćıle, postupy, pr̊uběh zpracováńı a dosažené vý-

sledky disertačńı práce.

Př́ınosem disertačńı práce je výrazné zlepšeńı měřeńı čistoty jodu metodou indu-

kované fluorescence s kompenzaćı všech nežádoućıch vliv̊u, trojnásobný nár̊ust repro-

dukovatelnosti a t́ım i posun k nižš́ım hodnotám Sternových-Volmerových koeficient̊u.

Naměřené koeficienty z metody indukované fluorescence jsou porovnány s absolutńım

měřeńım frekvenčńıch odchylek jodem stabilizovaných laser̊u, výsledky obou metod dobře

spolu koreluj́ı. Malé absolutńı frekvenčńı posuvy spolu s ńızkými hodnotami Sternových-

Volmerových koeficient̊u svědč́ı o vynikaj́ıćı čistotě testovaných kyvet. Allanovy stan-

dardńı odchylky kmitočtu jodem stabilizovaných Nd:YAG laser̊u bĺıž́ıćı se hodnotám

10−14/100 s s absolutńımi frekvenčńımi posuvy pod úrovńı 1 kHz představuj́ı možné zpřes-

něńı podmı́nek pro jodem stabilizované laserové normály délky dle doporučeńı mezinárod-

ńı metrologické komise CIPM a poukazuj́ı na zásadńı význam čistoty absorpčńıho média

na absolutńı přesnost kmitočtu těchto etalon̊u.

18



3 Frekvenčńı stabilizace laser̊u

3.1 Hyperjemné spektrum

Absorpčńı spektrum atomu obsahuje řadu absorpčńıch čar, které odpov́ıdaj́ı jednotlivým

energetickým stav̊um dle vnitřńı atomové struktury. Spektrum molekuly je naproti tomu

dále rozš́ı̌reno o tzv. jemné absorpčńı čáry, tzn. energie, které odpov́ıdaj́ı rotačńım a vib-

račńım stav̊um mezi atomy, viz např. [8, 28, 70]. Př́ıklad energetického diagramu takové

molekuly je na obr. 1. Přechod je charakterizován svou rezonančńı frekvenćı ν0, dobou

spontánńı emise tsp a funkćı tvaru čáry g(ν), jej́ıž š́ı̌rka je š́ı̌rkou čáry ∆ν, [64].

Obr. 1: Př́ıklad energetického diagramu molekuly.

Kromě jemného absorpčńıho spektra se však v molekulách vyskytuje struktura ex-

trémně úzkých hyperjemných čar, které se využ́ıvaj́ı k frekvenčńı stabilizaci laser̊u. Tyto

hyperjemné přechody jsou zp̊usobeny interakcemi magnetického a elektrického momentu

jádra s elektronovým obalem a jsou řádově tiśıckrát slabš́ı než přechody jemné, [22, 24,

36,73]. K detekci těchto hyperjemných absorpčńıch čar se využ́ıvá speciálńıch spektrosko-

pických metod. Ve viditelné oblasti frekvenčńıho spektra se ke kmitočtové stabilizaci la-

ser̊u využ́ıvá předevš́ım hyperjemných komponent molekulárńıho jodu (z d̊uvodu velkého

souboru absorpčně silných a přitom spektrálně úzkých absorpčńıch čar v daném rozsahu

vlnových délek).
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3.2 Saturovaná subdopplerovská spektroskopie

Jedńım z mechanismů nehomogenńıho rozš́ı̌reńı spektrálńı čáry je dopplerovské rozš́ı̌reńı.

V d̊usledku Dopplerova jevu atom, pohybuj́ıćı se rychlost́ı v daným směrem, má při

pohledu z tohoto směru spektrum frekvenčně posunuté o ±(v/c)ν0, kde ν0 je centrálńı

frekvence. K posuvu docháźı směrem k vyšš́ım frekvenćım, jestliže se atom pohybuje

směrem k pozorovateli, a směrem k nižš́ım frekvenćım, jestliže se pohybuje od pozorova-

tele. Pro libovolný směr pozorováńı je frekvenčńı posuv ±(v‖/c)ν0, kde v‖ je složka rych-

losti rovnoběžná se směrem pozorováńı. Protože soubor atomů v plynu vykazuje normálńı

rozložeńı rychlost́ı, bude absorbované světlo spektrálně vykazovat jistý interval frekvenćı

vedoućı k dopplerovskému rozš́ı̌reńı, [29,64,65]. Při použit́ı lineárńı spektroskopie se u mo-

lekulárńıho jodu 127I2 bĺıž́ı š́ı̌rka dopplerovsky rozš́ı̌rené čáry ∆DB ∼ 0, 45GHz (při použit́ı

laseru o vlnové délce λ ∼ 532 nm a teplotě T = 25 ◦C) a slabé hyperjemné přechody (se

š́ı̌rkou čáry kolem 0,5 MHz) nelze lineárńı spektroskopíı detekovat.

Jednou z možnost́ı, jak dopplerovsky rozš́ı̌rené pozad́ı přechodu potlačit, je využit́ı

saturované absorpčńı spektroskopie. Tato metoda je založena na saturaci vybraného hy-

perjemného přechodu v absorpčńım médiu pomocným laserovým svazkem. Schéma expe-

rimentu saturované absorpčńı spektroskopie je na obr. 2, [38, 50].

Obr. 2: Experimentálńı uspořádáńı pro saturovanou absorpčńı spektroskopii.

Laser - laditelný laser, DM - polopropustné zrcadlo, RM - plněodrazná zrcadla, PD -

fotodetektor.

Laserové zářeńı je na dělićım zrcadle rozděleno do dvou svazk̊u. Prvńı z nich se nazývá
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čerpaćı a muśı mı́t dostatečný výkon k vyvoláńı saturace atomů na vybraném přechodu.

Pomocný měřićı svazek s nižš́ım výkonem prot́ıná čerpaćı na jistém mı́stě ve vzorku a jeho

intenzita je monitorována ve funkci s kmitočtem. Kompletńı potlačeńı dopplerovského po-

zad́ı vyžaduje, aby se čerpaćı a měřićı svazek přesně překrývaly, ale v praxi často postačuje,

aby spolu interagovaly pod ostrým úhlem.

V př́ıpadě, kdy nebudeme uvažovat čerpaćı svazek, dostaneme přelad’ováńım měřićıho

svazku přes hyperjemnou čáru dopplerovsky rozš́ı̌rený profil. Při př́ıtomnosti čerpaćıho

svazku dojde k výraznému sńıžeńı populace v základńım stavu na určitém kmitočtu od-

pov́ıdaj́ıćımu kmitočtu laseru. Pokud neńı laser naladěn na střed absorpčńı čáry, čerpaćı

a měřićı svazek interaguj́ı s rozd́ılnými atomy a účinek čerpaćıho svazku se na detektoru

neprojev́ı. Při naladěńı frekvence laseru na střed absorpčńı čáry interaguj́ı oba svazky se

stejnými atomy; saturace čerpaćım svazkem zp̊usob́ı pokles populace základńıho stavu,

měřićı svazek tedy zp̊usob́ı menš́ı absorpci a intenzita prošlého zářeńı měř́ıćıho svazku

na detektoru roste. Př́ıklad źıskaného saturovaného absorpčńıho spektra s hyperjemnou

čárou (invertovaným Lambovým zářezem) je na obr. 3.

Obr. 3: Vytvořeńı Lambova zářezu.
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K źıskáńı větš́ıho poměru signál/šum pro detekci velmi slabých hyperjemných čar lze

využ́ıt uspořádáńı tzv. in-line saturované spektroskopie, viz obr. 4.

Obr. 4: Schéma pro saturovanou absorpčńı in-line spektroskopii v jodu.

Laser - laditelný laser, P - polarizuj́ıćı dělič, M - zrcadlo, MC - absorpčńı jodová kyveta,

PD - fotodetektor.

Lineárně polarizované zářeńı laseru procháźı přes polarizuj́ıćı dělič k retardačńı λ/4

destičce, která změńı polarizaci na kruhovou. Zářeńı dále postupuje přes kyvetu s ab-

sorpčńım médiem a saturuje populaci základńıho stavu na daném kmitočtu (čerpaćı sva-

zek, čárkovaně). Na zadńım zrcadle se změńı směr kruhové polarizace na opačný a zpětně

postupuje měřićı svazek (tečkovaně), který detekuje saturovanou populaci. Na λ/4 destičce

se polarizace měřićıho svazku změńı opět na lineárńı, avšak o 90◦ posunutou v̊uči svazku

čerpaćımu. Dı́ky této orientaci se měřićı svazek odraźı na polarizuj́ıćım děliči a dopadá

na detektor.

Jak je vidět na obr. 3, signál z detektoru obsahuje kromě požadovaného Lambova

zářezu silné dopplerovské pozad́ı. K jeho potlačeńı lze využ́ıt několika metod, jednou z nich

je saturovaná spektroskopie s modulaćı vlnové délky (WMS - Wavelenght-modulation

saturation spectroscopy), [69]. Teto metoda využ́ıvá kmitočtovou modulaci laseru (kmi-

točtem v řádu kHz), která může být interpretována jako:

ν(t) = ν0 + m sin(ωmodt), (3)

kde ν0 je kmitočet laseru a m je modulačńı index. Pokud G(ν) označ́ıme jako Lo-

rentzovský profil absorpčńı čáry, pak můžeme signál na výstupu fotodetektoru popsat

jako:

S(t) = G(ν(t)) = G(ν0 + m sin(ωmodt)). (4)
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Signál S(t) může být rozložen jako součet charakteristických kmitočt̊u harmonických

frekvence ωmod, kde jsou sč́ıtány lineárńı kombinace Čebyševových polynomů, viz [3, 50].

Tyto harmonické frekvence reprezentuj́ı derivace signálu S(t). Pokud laser modulujeme

frekvenćı např. 1 kHz s modulačńı hloubkou m = 3 MHz, objev́ı se na detektoru signál

odpov́ıdaj́ıćı vzorci (4). Pokud bude centrálńı frekvence laseru ν0 přelad’ována přes pro-

fil absorpčńı čáry, bude absorpčńı médium pracovat jako frekvenčně-amplitudový diskri-

minátor a na detektoru se objev́ı signál složený z mnoha harmonických. Tyto harmonické

můžeme detekovat následným použit́ım Fourierovy transformace, viz např. [44, 45].

Jak je ukázáno simulaćı v [50], prvńı harmonická nepotlač́ı dostatečným zp̊usobem

dopplerovské pozad́ı, ale už detekćı druhé a třet́ı harmonické dostáváme silný signál hy-

perjemných přechod̊u bez tohoto pozad́ı, viz obr. 5, [17]. V praxi se k detekci využ́ıvá třet́ı

harmonická, středu absorpčńı čáry zde odpov́ıdá pr̊uchod detekovaného signálu nulou, což

má význam pro regulaci (na minimálńı odchylku se reguluje snadněji než na maximálńı).
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Obr. 5: Simulace přechodu P(33)6-3 jodu 127I2 s výpočtem 1., 2. a 3. derivace signálu

z fotodetektoru měřićıho svazku I(ν) źıskanými pomoćı Fourierovy transformace.
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Schéma praktické realizace sestavy in-line saturované spektroskopie v jodu je na obr. 6.

Při frekvenčńı modulaci laseru signálem z oscilátoru o kmitočtu fmod docháźı k přela-

d’ováńı kmitočtu laseru přes absorpčńı čáru a na detektoru se objev́ı signál S(t). Tento

signál je filtrován pásmovou propust́ı s mezńım kmitočtem odpov́ıdaj́ıćım třet́ı harmonické

modulačńıho signálu a dále zpracován synchronńım detektorem. Synchronizace tohoto

lock-in zesilovače prob́ıhá odvozeńım referenčńıho signálu s kmitočtem 3fmod od stejného

oscilátoru. Blok regulace fáze slouž́ı ke kompenzaci všech fázových zpožděńı v celém re-

gulačńım řetězci. Signál ze synchronńıho detektoru je na výstupu filtrován dolńı propust́ı,

jej́ıž časová konstanta by měla být nastavena tak, aby odpov́ıdala rychlosti laděńı přes

sledovanou hyperjemnou čáru.

Obr. 6: Praktická realizace metody in-line saturované spektroskopie.

P - polarizuj́ıćı dělič, M - zrcadlo, PD - fotodetektor, HFS - signál hyperjemného spektra.
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4 Metody měřeńı čistoty jodu

4.1 Metoda založená na Hanle-efektu

Princip metody založené na Hanle-efektu spoč́ıvá v redukci polarizace světla emitovaného

z atomů excitovaných lineárně polarizovaným zářeńım v závislosti na p̊usobeńı magne-

tického pole p̊usob́ıćıho ve směru pozorováńı. Př́ıtomnost nečistot se projev́ı změnou

závislosti mezi úrovńı fluorescence a p̊usob́ıćım magnetickým polem. Značnou nevýhodou

této metody je, že pokles intenzity fluorescence tvoř́ı pouze přibližně 5% źıskávaného

signálu, proto se hod́ı převážně pro středńı a velké koncentrace nečistot v jodu, [10, 21,

42,62,67].

4.2 Metoda indukované fluorescence

Tato metoda spoč́ıvá v excitaci vybraného přechodu v molekulárńım jodu a následném sle-

dováńı úrovně indukované fluorescence. Intenzita indukované fluorescence je zde ovlivněna

několika relaxačńımi procesy, ionizaćı, predisociaćı a tzv. srážkovým zhášeńım. Srážkové

zhášeńı lze vysvětlit jako kolize vzájemně mezi molekulami jodu, př́ıpadně jako srážky mezi

molekulami jodu a atomy a molekulami nečistot. Srážkové zhášeńı zp̊usobuje nezářivé

přechody vybuzených molekul jodu do základńıho stavu a může být ukazatelem mı́ry

obsahu nečistot v absorpčńı kyvetě, jelikož přisṕıvá ke zkráceńı pr̊uměrné doby života

v excitovaném stavu. Měřená intenzita indukované fluorescence se zpracovává pomoćı

tzv. Sternovy-Volmerovy formule, jej́ıž výstupem je diagram závislosti intenzity induko-

vané fluorescence na tlaku jodových par. Směrnice této křivky (tzv. Stern̊uv-Volmer̊uv

koeficient) je t́ım menš́ı, č́ım větš́ı je čistota jodu v měřené kyvetě, [23, 49,67,68,76].

4.3 Měřeńı frekvenčńıch posuv̊u jodem stabilizovaných laser̊u

Frekvenčńı srovnáváńı stabilizovaných laser̊u je klasickou metodou pro hodnoceńı přes-

nosti a stability kmitočtu těchto systémů. Tato metoda je založená na zjǐst’ováńı frek-

venčńıho rozd́ılu dvou signál̊u měřeńım tzv. zázněje, tj. signálu, který se vytvoř́ı při směšo-

váńı těchto porovnávaných signál̊u na vhodném nelineárńım prvku jako rozd́ılový produkt

(kmitočet zázněje je roven rozd́ılu frekvenćı směšovaných signál̊u). Jsou-li optické kmitočty

srovnávaných laser̊u bĺızké, nacháźı se frekvence záznějového signálu v snadno detekova-

telné a měřitelné radiofrekvenčńı oblasti kmitočtového spektra. Př́ıměsi a nečistoty v ma-
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teriálech využ́ıvaných jako etalony optických frekvenćı (např. v jodu) zp̊usobuj́ı frekvenčńı

posuvy výstupńıho zářeńı stabilizovaných laser̊u od teoretických hodnot kmitočt̊u jed-

notlivých atomových přechod̊u. Měřeńım absolutńıch frekvenčńıch posuv̊u tedy můžeme

hodnotit kvalitu a obsah nečistot v daném absorpčńım médiu, [13,43,52,53,56].

4.4 Hmotový spektrometr

Daľśı možnost měřeńı nečistot a př́ıměśı představuje analýza hmotovým spektrometrem.

Při hmotnostńı spektrometrii se analyzovaná látka ionizuje elektrickým polem, vzniklé

ionty se magnetickým polem urychĺı a usměrńı. Ionty s rozličným poměrem hmotnosti

a náboje m/e se pohybuj́ı rozd́ılnými rychlostmi po r̊uzně zakřivených drahách a dopa-

daj́ı na detektor v r̊uzných mı́stech. T́ımto zp̊usobem lze analyzovat poměr jednotlivých

prvk̊u ve zkoumaném plynu, [25, 41, 71]. Jistým omezeńım využit́ı běžných hmotových

spektrometr̊u pro analýzu jodových par může být vysoká chemická agresivita jodu, proto

se hod́ı použit́ı těchto spektrometr̊u pouze pro zjǐst’ováńı zbytkových nečistot v odčerpané

kyvetě a plnićı aparatuře. Hmotovým spektrometrem rovněž nelze změřit již naplněnou

a odtavenou kyvetu.

4.5 Výběr metod pro ověřováńı čistoty kyvet na ÚPT

Pro účely ověřováńı kvality a měřeńı čistoty jodu v absorpčńıch kyvetách na ÚPT jsem

vybral Sternovu-Volmerovu metodu fluorescence a metodu měřeńı frekvenčńıch posuv̊u

jodem stabilizovaných laser̊u.

Pro metodu indukované fluorescence jsem se rozhodl z d̊uvodu jej́ı relativńı jedno-

duchosti, nezávislosti měřeńı na mechanických a geometrických rozměrech kyvet a ńızké

náročnosti na mechanickou stabilitu celé sestavy. Podstatným argumentem pro výběr této

metody bylo dř́ıvěǰśı využ́ıváńı této techniky v Mezinárodńım institutu pro mı́ry a váhy

BIPM. Při použit́ı této metody můžeme proto naměřené výsledky porovnávat.

Jako druhou nezávislou metodu jsem zvolil měřeńı frekvenčńıch posuv̊u jodem stabili-

zovaných laser̊u, předevš́ım pro jej́ı propracovanost, relativně snadno dostupné potřebné

vybaveńı a bohaté zkušenosti s touto metodou z dř́ıvěǰśıch dob při srovnáváńı stabilizo-

vaných He-Ne a polovodičových ECL laser̊u na ÚPT, [40,79].

Finance na nákup hmotového spektrometru byly přiděleny až v samém závěru řešeńı

disertačńı práce, do budoucna však plánuji využit́ı spektrometru k měřeńı nečistot v plnićı

aparatuře a zbytkových plyn̊u při odčerpáváńı kyvety.

27



5 Technologie výroby jodových kyvet

5.1 Popis jodové kyvety

Absorpčńı jodovou kyvetu (obr. 7) tvoř́ı skleněná trubice uzavřená na obou konćıch tzv.

optickými okénky, mı́sty, kudy laserové zářeńı vstupuje a vystupuje z absorpčńıho média.

Optická okénka bývaj́ı dle určeńı použit́ı k ose kyvety skloněna pod Brewsterovým úhlem,

v jiných př́ıpadech mohou být umı́stěna planparalelně. Kĺınovitost okének a mı́rná od-

chylka od 90◦ vzhledem k ose kyvety (např. 90,5◦) pomáhá potlačovat rezonátorové efekty

zp̊usobené mnohonásobnými odrazy laserového zářeńı mezi okénky a zabraňuje zpětným

odraz̊um zářeńı do laseru. Schéma pr̊uchodu svazku kyvetou je na obr. 8. V některých

aplikaćıch je rovněž nutno okénka opatřit antireflexńımi vrstvami. Tyto antireflexńı vrstvy

se tvoř́ı stř́ıdavým napařováńım SiO2 a TiO2 v přesně definovaných tloušt’kách. Jako po-

sledńı se nanáš́ı opět vrstva SiO2, tedy stejný materiál, ze kterého je tvořen zbytek kyvety.

Tato shoda materiálu zaručuje, že nebudou z antireflexńıch vrstev později uvolňovány

nečistoty a př́ıměsi kontaminuj́ıćı absorpčńı médium. Tělo kyvety dále může obsahovat

skleněný výstupek, tzv. studený palec, někdy též nazývaný studený prst. Ochlazováńım

palce, ve kterém jod desublimuje (pevná fáze), docháźı ke změně tlaku nasycených par

a t́ım i množstv́ı jodových molekul v aktivńım prostoru kyvety. Fotografie jodových ab-

sorpčńıch kyvet r̊uzného mechanického provedeńı je na obr. 9.

Obr. 7: Schéma absorpčńı jodové kyvety.
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Obr. 8: Schéma pr̊uchodu laserového svazku přes kĺınová okénka.

Obr. 9: Fotografie jodových kyvet r̊uzného provedeńı. A) - kyveta pro He-Ne-I2 laser.

5.2 Výroba absorpčńıch kyvet

Kyvety se nejčastěji vyráb́ı z křemenného skla SiO2. Ve srovnáńı s jinými skly má tento

materiál nejnižš́ı součinitel délkové teplotńı roztažnosti (∼ 0,5.10−7 K−1), vynikaj́ıćı che-

mickou odolnost, nejvyšš́ı odolnost proti náhlým změnám teploty (∆t∼ 1000 ◦C), téměř

nulovou propustnost plyn̊u při pokojové teplotě a velkou spektrálńı propustnost zářeńı

v ultrafialové, viditelné i bĺızké infračervené oblasti kmitočtového spektra, [19,46,74].
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Křemenné sklo umožňuje dokonalé vakuové zpracováńı při velmi vysokých teplotách

(∼ 1000 ◦C). Jednotlivé d́ıly se nejčastěji spojuj́ı svařováńım, v některých aplikaćıch se

použ́ıvaj́ı speciálńı sklenářské pájky. Optická okénka kyvet vyžaduj́ı v některých př́ıpa-

dech naneseńı antireflexńıch vrstev, což se provád́ı ř́ızeným napařováńım dielektrických

vrstviček speciálńı aparaturou. Tyto antireflexńı vrstvy jsou však citlivé na vysoké teploty

nad 350 ◦C, proto se takto povrstvená optická okénka přivařuj́ı na tělo kyvety speciálńı me-

todou. Optické okénko je nejprve navařeno na tzv. vsuvku, krátkou trubici s pr̊uměrem

těsně menš́ım, než je pr̊uměr těla vlastńı kyvety, poté se v napařovaćı aparatuře na-

nesou antireflexńı vrstvy. V polovině délky vsuvky se nacháźı tenký skleněný vývod,

slouž́ıćı během vlastńıho navařováńı vsuvky na tělo kyvety k ochlazováńı povrstvených

mı́st př́ıvodem inertńıho plynu, viz obr. 10. Po navařeńı obou vsuvek s optickými okénky se

kyveta připoj́ı k vakuové aparatuře, na které následně prob́ıhá vlastńı plněńı absorpčńım

médiem, obr. 13.

Obr. 10: Fotografie navařováńı optického okénka na vsuvku.
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5.3 Plněńı absorpčńı kyvety jodem

Před vlastńım plněńım jodem je velmi d̊uležité vnitřńı prostor kyvety zbavit veškerých

nečistot. Během odčerpáváńı prostoru se kombinaćı několika typ̊u vývěv postupně do-

sahuje vakua řádu až 10−7 Pa. Nejprve se vnitřńı prostor kyvety čerpá rotačńı vývěvou,

kterou lze dosáhnout tlaku řádu 1 Pa, po vychlazeńı aparatury kapalným duśıkem LN2

přibližně řádu 10−2 Pa. Následně se připojuje turbomolekulárńı vývěva se schopnost́ı

čerpáńı do řádu asi 10−4 Pa a nakonec se prostor kyvety čerpá iontovou vývěvou (obsahuje

žhavené titanové vlákno, které se postupně rozprašuje, atomy titanu se vážou na nečistoty

a usazuj́ı se na stěnách vývěvy). Během čerpaćıho procesu je celá kyveta umı́stěna v elek-

trické peci. Se zvýšeńım teploty źıskávaj́ı atomy v krystalové mř́ıžce větš́ı kinetickou ener-

gii a docháźı tak ke snazš́ımu uvolňováńı atomů nečistot ze stěn kyvety. Teplota v peci

nesmı́ z d̊uvodu ochrany antireflexńıch vrstev přesáhnout 350 ◦C. Požadované úrovně va-

kua v řádu 10−7 Pa se dosahuje přibližně po týdnu nepřetržitého čerpáńı.

Jod v pr̊umyslové formě o čistotě 98,5% se nejprve plńı do vakuových ampuĺı, viz

obr. 11 (tmavá mı́sta na fotografii tvoř́ı jod v pevné fázi). Vakuová ampule se dále navař́ı

k aparatuře s kyvetou, pohybem magnetu se pomoćı magnetického těĺıska rozbije jej́ı

uzávěr a následně prob́ıhá čǐstěńı jodu přes molekulová śıta (Nalsit), [66]. Vyčǐstěný jod

se poté desublimaćı plńı do vakuově vyčerpané kyvety, která se na závěr procesu odtav́ı

od vakuové aparatury, viz obr. 12 a obr. 14.

Obr. 11: Fotografie jodové ampule.
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Obr. 12: Schéma plněńı absorpčńı kyvety jodem.

Obr. 13: Kyveta připojená k vakuové aparatuře připravená k plněńı jodem.
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Obr. 14: Fotografie vakuové aparatury s navařenou kyvetou.
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6 Metoda indukované fluorescence

6.1 Teoretický úvod

Metoda měřeńı čistoty jodu v absorpčńıch kyvetách zjǐst’ováńım úrovně indukované fluo-

rescence s následným zpracováńım dat pomoćı Sternovy-Volmerovy formule byla řadu let

využ́ıvána v Mezinárodńım metrologickém institutu BIPM (Bureau International des Po-

ids et Mesures), [23]. Metoda sleduje závislost intenzity indukované fluorescence na tlaku

jodových par. Intenzita indukované fluorescence při určitém tlaku jodu záviśı na koncent-

raci nečistot. Č́ım v́ıce nečistot absorpčńı médium obsahuje, t́ım větš́ı je pravděpodobnost

tzv. srážkového zhášeńı, jednoho z relaxačńıch proces̊u nastávaj́ıćıch po excitaci jodových

molekul v měřené kyvetě. Závislost mezi intenzitou indukované fluorescence a tlakem

jodových par může být popsána pomoćı Sternovy-Volmerovy formule.

Tato metoda má několik výhod: neńı závislá na mechanické stabilitě laseru a optické

sestavy, může být použit laser pracuj́ıćı v multimodovém režimu, neńı zde zásadńı omezeńı

na mechanickém řešeńı měřených kyvet, experimentálńı sestava je kompaktńı a s malými

nároky na prostor, [49, 67,68,76].

6.1.1 Relaxačńı procesy

Intenzita indukované fluorescence po excitaci vybraného přechodu záviśı na několika

relaxačńıch procesech - ionizaci, predisociaci a srážkovém zhášeńı. Energetické procesy

prob́ıhaj́ıćı v kyvetě mohou být popsány jako:

• Excitace: hν + I2 → I∗2

• Fluorescence: I∗2 → I2 + hν

• Predisociace: I∗2 → I + I

• Fotoionizace: hν + I2 → I+
2 + e−

• Vlastńı srážkové zhášeńı: I∗2 + I2 → 2I + I2

• Srážkové zhášeńı ciźımi molekulami: I∗2 + X → 2I + X

kde hν reprezentuje energii fotonu, X je atom (molekula) ciźıho plynu, e− znač́ı elek-

tron, index + reprezentuje ionizovanou molekulu jodu, a index ∗ znač́ı excitovanou mole-

kulu jodu.
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6.1.2 Sternova-Volmerova formule

Hlavńı procesy přisṕıvaj́ıćı ke sńıžeńı doby života excitovaného stavu se děĺı na zářivé

(r), nezářivé (nr) a indukované srážkami. Prvńı dvě skupiny proces̊u se týkaj́ı předevš́ım

spontánńı emise a predisociace. Model popisuj́ıćı vliv spontánńı emise, predisociace a sráž-

kového zhášeńı na populaci excitovaného stavu můžeme popsat jako [12]:

d[I∗2 ]

dt
= − [I∗2 ]

τr

− [I∗2 ]

τnr

− S[I∗2 ][I2]−Q[I∗2 ][X], (5)

kde [I∗2 ], [I2] a [X] znač́ı koncentraci excitovaných jodových molekul, koncentraci jo-

dových molekul v základńım stavu a koncentraci molekul př́ıměśı, S a Q představuje mı́ry

srážek excitovaných jodových molekul s molekulami jodu v základńım stavu, resp. s mo-

lekulami ciźıch molekul a τ je doba života.

Pokud nenastane saturace, je v systému rovnováha mezi počtem molekul přecházej́ıćıch

z excitovaného do základńıho stavu a obráceně:

d[I∗2 ]

dt
= −σAι0[I2], (6)

kde ι0 je ozářeńı a σA je účinný pr̊uřez absorpce. Pokud definujeme σI jako přechod

jod-jod (vlastńı srážky) a σX jako přechod jod-př́ıměs (srážky s ciźımi molekulami), pak

můžeme pro mı́ry srážek S a Q psát:

S = vIσI = σI

√
16kT

πMI

(7)

a

Q = vXσX = σX

√
8kT

πµX

, (8)

kde vI a vX jsou středńı relativńı rychlosti jodových molekul a molekul (atomů) př́ıměśı

dané Maxwell-Boltzmannovými statistikami, k je Boltzmannova konstanta a T je teplota.

MI je hmotnost molekuly jodu a µX je redukovaná hmotnost jodu s molekulou př́ıměsi,

[12, 51]. S využit́ım předchoźıch vztah̊u pak můžeme psát:

σι0[I2] = [I∗2 ]
(

1

τ

)
+ vIτI [I

∗
2 ][I2] + vXτX [I∗2 ][X], (9)
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kde τ je dáno:

1

τ
=

1

τr

+
1

τnr

. (10)

Závislost mezi intenzitou fluorescence IF zp̊usobenou spontánńı emiśı a populaćı ex-

citovaného stavu je:

IF = A[I∗2 ], (11)

kde A je pravděpodobnost daného přechodu, závislá na Einsteinových koeficientech,

viz např. [63]. Kombinaćı zákona pro ideálńı plyny použitého pro přibližné zjǐstěńı počtu

molekul odpov́ıdaj́ıćı určitému tlaku a předchoźıch vztah̊u plat́ı:

1

IF

=
1

σAι0A

[
1

pI

(
1

τ
+ vXσX

pX

kT

)
kT + vIσI

]
, (12)

kde pX a pI jsou tlaky př́ıměśı a jodu. Za předpokladu, že změna tlaku zp̊usob́ı

pouze změnu počtu molekul a ne změnu teploty, dostáváme lineárńı rovnici známou jako

Sternova-Volmerova formule, [68]:

1

IF

= K
1

pI

+ L. (13)

6.1.3 Výpočet tlaku jodových par

Ke kontrole tlaku jodu v absorpčńıch kyvetách se obvykle použ́ıvá ochlazováńı malé části

kyvety (studený palec) chladićım článkem s termoregulaćı. Pro převod hodnot mezi tlakem

a teplotou plat́ı vztah:

log(p) = −3512, 830

T
− 2, 013.log(T ) + 13.374, (14)

kde T je teplota v [K] a p je tlak jodových par v [atm], [27].

6.1.4 Normalizovaná Sternova-Volmerova formule

Měřeńı absolutńıch hodnot indukované fluorescence je velmi složité, rušivé rozptýlené

světlo nelze zcela potlačit a problematické je i přesné definováńı a dodržeńı všech podmı́-

nek měřeńı - např. tvarový profil a výkon svazku bud́ıćıho laseru. V praxi se proto využ́ıvá

tzv. normalizovaná Sternova-Volmerova formule. Intenzita fluorescence je zde vztažená

k hodnotě I0 (pro tlak 10Pa, resp. teplotu 9 ◦C).
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Normalizovaná rovnice má poté tvar:

I0

IF

= K0
1

pI

+ L0, (15)

kde K0 resp. L0 jsou normalizované parametry:

K0 =
kT
τ

+ σXvXpX

σIvI + 1
10

(
kT
τ

+ σXvXpX

) (16)

a

L0 =
σIvI

σIvI + 1
10

(
kT
τ

+ σXvXpX

) (17)

Koeficient K0 ze vzorce (15) udává závislost mezi úrovńı normované indukované fluo-

rescence a tlaku jodových par pI a bude t́ım větš́ı, č́ım větš́ı je obsah nečistot v kyvetě.

Měřeńım a srovnáváńım koeficient̊u K0 pro r̊uzné kyvety tak dostáváme nástroj ke kva-

lifikaci čistoty obsaženého jodu.
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6.2 Návrh optické sestavy

K měřeńı indukované fluorescence jsem vybral absorpčńı čáru jodu R(26) 62-0 na vlnové

délce 501,71 nm. Absorpce na této absorpčńı čáře je sice desetkrát menš́ı než na vlnové

délce λ = 514,5 nm, čára R(26) 62-0 však má dlouhou dobu života excitovaného stavu

a nejvyšš́ı citlivost na srážkové zhášeńı zp̊usobené obsahem nečistot.

Intenzita fluorescence se měř́ı postupně pro r̊uzné tlaky jodových par, data se zpra-

covávaj́ı pomoćı Sternovy-Volmerovy formule a výstupem metody je Stern̊uv-Volmer̊uv

diagram, resp. Stern̊uv-Volmer̊uv koeficient, směrnice tohoto diagramu. Č́ım je koeficient

menš́ı, t́ım je menš́ı i koncentrace nečistot v měřené kyvetě.

Prvńı testovaćı verze měřićı aparatury je na obr. 15. Světlo z budićıho argon-iontového

laseru s vlnovou délkou v oblasti 502 nm je s kmitočtem 500Hz periodicky přerušováno

mechanickým přerušovačem svazku (CH). Část laserového zářeńı je vedena do pomocného

fotodetektoru (FD) slouž́ıćıho k monitorováńı optického výkonu budićıho laseru, druhý

svazek je rozš́ı̌ren teleskopem (T) a veden přes soustavu clon (A) do měřené kyvety (MC).

Tlak jodu v kyvetě a t́ım i intenzitu indukované fluorescence ovlivňuje teplota palce ky-

vety, který je umı́stěn v chladićım Peltierově článku (TE) ř́ızeném teplotńım kontrolerem

(TC). Zbytek laserového světla prošlého absorpčńım prostřed́ım kyvety je absorbován po-

hlcovačem svazku (BD). Zářeńı vybuzené indukovanou fluorescenćı dopadá přes soustavu

čoček (L) na fotonásobič (PMT) převáděj́ıćı světlo na elektrický signál filtrovaný lock-in

zesilovačem (LZ), digitalizovaný A/D-D/A kartou (AD-DA) a zpracovávaný poč́ıtačem

(PC). Fotonásobič (PMT) je zde na mı́sto detektoru použit z d̊uvodu potřeby detekce

velmi slabých signál̊u. Celá měřićı sestava je kromě budićıho Ar-Ion laseru umı́stěna

pod nepr̊uhledným krytem (BOX) ze světlo pohlcuj́ıćıho materiálu pro potlačeńı vlivu

rozptýleného a odraženého světla.
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Obr. 15: Blokové schéma měřićı aparatury.

Laser - budićı laser, CH - mechanický přerušovač svazku, M - zrcadlo, FD - fotodetektor,

A - clony, MC - měřená kyveta, L - kolimačńı optika, PMT - fotonásobič, TE - chladićı

článek, TC - teplotńı kontroler, BD - pohlcovač svazku, LZ - lock-in zesilovač, AD-DA -

karta převodńık̊u, PC - ř́ıdićı poč́ıtač.

6.3 Systém kompenzaćı nežádoućıch vliv̊u

Prvńı experimenty na této měřićı optické sestavě jsem prováděl na sadě krátkých jodových

kyvet určených pro stabilizaci He-Ne-I2 laserových normál̊u délky, viz obr. 9,A. Během

těchto měřeńı se postupně objevila řada problémů a nedokonalost́ı sestavy, týkaj́ıćıch se

koĺısáńı výkonu a multimodového režimu budićıho argon-iontového laseru, vlivu odraže-

ného a rozptýleného světla.

6.3.1 Rozptýlené a odražené světlo

Rozptýlené a odražené světlo vnikaj́ıćı do sńımaćıho fotonásobiče je velmi obt́ıžné zcela

potlačit, k jeho eliminaci však značně napomáhá umı́stěńı celé měřićı sestavy pod nepr̊u-

hledným krytem ze světlo pohlcuj́ıćıho materiálu a odděleńı jednotlivých část́ı sestavy

systémem clon. K rozptyl̊um ovšem docháźı i na samotných optických komponentách

sestavy a na stěnách vlastńı měřené kyvety. Jejich úroveň je značně závislá na mecha-

nickém provedeńı měřených kyvet, povrstveńı optických okének antireflexńımi vrstvami

a geometrickém uspořádáńı okének vzhledem k optické ose (planparalelńı/pod Brewste-

rovým úhlem).

K potlačeńı problémů s odraženým světlem negativně ovlivňuj́ıćıch měřeńı jsem na-

vrhl postup, který úroveň tohoto rušivého pozad́ı zjist́ı a následně pak umožńı naměřené
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výsledky př́ıslušně kompenzovat. Před vlastńım měřeńım závislosti intenzity indukované

fluorescence na tlaku jodových par se palec měřené kyvety ponoř́ı do kapalného duśıku

LN2, o teplotě přibližně -200 ◦C. T́ım dojde k desublimaci naprosté většiny jodových mo-

lekul v tomto palci, hodnota indukované fluorescence klesne na zanedbatelnou úroveň

a fotonásobič sńımá pouze úroveň rozptýleného a odraženého světla. Výkon laseru je

během tohoto procesu monitorován pomocným fotodetektorem. Takto źıskaná data pak

můžeme využ́ıt ke kompenzaci vlivu nežádoućıho světelného pozad́ı při vlastńım měřeńı

hodnot indukované fluorescence.

6.3.2 Multimodový režim budićıho laseru

Během prvotńıch experiment̊u jsem zjistil, že budićı laser pracoval převážně v multi-

modovém režimu, který se nezdařilo dostupnými prostředky trvale potlačit. Náhodně se

měńıćı struktura frekvenčńıho spektra budićıho laserového zářeńı měla za následek koĺısáńı

úrovně indukované fluorescence, a to v koincidenci se shodou či rozd́ılem kmitočtu zářeńı

laseru s frekvenćı využ́ıvané absorpčńı čáry R(26) 62-0 molekulárńıho jodu (š́ı̌rka spektra

laserového zářeńı se pohybuje na úrovni 5 GHz, š́ı̌rka čáry R(26) 62-0 je přibližně 0,6GHz).

Vhodným nastaveńım úrovně optického výkonu a dvou justážńıch šroub̊u ovládaj́ıćıch

výběr vlnové délky výstupńıho zářeńı laseru se mi podařilo š́ı̌rku spektra a počet mod̊u

laserového zářeńı omezit, během měřeńı však vyšlo najevo, že provoz v režimu s větš́ı

spektrálńı š́ı̌rkou nese lepš́ı výsledky z d̊uvodu lepš́ıho vypr̊uměrováńı modových přeskok̊u.

K vyřešeńı problému s multimodovým režimem přispěla kompenzace naměřených dat

s využit́ım referenčńı kyvety. Měřićı systém jsem rozš́ı̌ril o daľśı měřićı větev s referenčńı

kyvetou, která je ve stejném uspořádáńı jako kyveta měřená. Teplota palce této refe-

renčńı kyvety je udržována mı́rně pod úrovńı teploty laboratorńı, typicky na hodnotě

15 ◦C. Tento teplotńı rozd́ıl zaručuje v referenčńı kyvetě konstantńı tlak jodových par

po celou dobu měřeńı. Intenzita indukované fluorescence v této referenčńı kyvetě s kon-

stantńım tlakem nasycených par jodu je tedy závislá pouze na modové struktuře zářeńı

budićıho laseru a jeho optickém výkonu. Data z fotonásobiče referenčńı kyvety lze proto

opět využ́ıt ke korekci naměřených dat.

6.3.3 Koĺısáńı optického výkonu budićıho laseru, ztrátové teplo

Budićı argon-iontový laser je zdrojem značného ztrátového tepla, které negativně p̊usobilo

na činnost chladićıch článk̊u použitých v měřićıch sestavách v dané laboratoři, proto jsem
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navrhl vyvést optický svazek budićıho laseru do optického vlákna a budićı laser umı́stit

mimo laboratoř. Výsledky naměřené po aplikaci dř́ıve uvedených kompenzaćı (pomocný

fotodetektor, referenčńı kyveta) stále obsahovaly určité fluktuace, které svým pr̊uběhem

odpov́ıdaly výkonovým změnám zářeńı budićıho laseru. Některé tyto fluktuačńı efekty

byly nelineárńıho pr̊uběhu a proto se je nepodařilo uvedenou kompenzačńı proporčńı

metodou potlačit. Proto jsem do měřićı sestavy dále zařadil elektrooptický modulátor se

soustavou optických polarizátor̊u slouž́ıćı k aktivńı stabilizaci optického výkonu zářeńı

laseru, což dále zlepšilo reprodukovatelnost celé metody, viz kap. 6.7.6.

6.3.4 Desublimace jodu mimo studený palec

Desublimace jodu prob́ıhá vždy v nejchladněǰśım mı́stě kyvety. V př́ıpadě, že je chladićı

článek palce kyvety mimo provoz, může jod vysublimovat na jiném mı́stě (např. na stěnách

či optických okénkách kyvety). Po zapnut́ı chladićıho článku trvá určitý čas, než se jod

v pevné fázi přesune do studeného palce kyvety. Během tohoto časového intervalu by

mohlo vlivem neustálených podmı́nek uvnitř kyvety docházet k nežádoućımu zkreslováńı

výsledk̊u měřeńı. Proto je třeba, pokud nebyl chladićı článek palce kyvety deľśı dobu

v provozu, vždy před začátkem vlastńıho měřeńı počkat, než se podmı́nky prostorového

rozložeńı molekul jodu uvnitř kyvety ustáĺı. Řı́d́ıćı software k tomuto účelu obsahuje

př́ıslušnou proceduru, viz obr. 21.
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6.3.5 Systém kompenzaćı

Schéma kompletńıho systému kompenzaćı s př́ıslušnými sńımanými signály je naznačeno

na obr. 16.

Obr. 16: Systém kompenzaćı.

EOM - elektrooptický modulátor, M - zrcadla, FD - fotodetektor, RC - referenčńı kyveta,

MC - měřená kyveta.

Optický výkon budićıho laseru monitoruje pomocný fotodetektor (FD), jehož výstupńı

signál slouž́ı jednak ke stabilizaci výkonu pomoćı elektrooptického modulátoru (EOM),

jednak jako reference pro systém kompenzaćı rušivého pozad́ı. Signál z fotonásobiče

měřené a referenčńı kyvety se skládá ze složky rozptýleného světla, závislého pouze na op-

tickém výkonu budićıho laseru, a složky př́ısluš́ıćı intenzitě indukované fluorescence, jež

je závislá jak na výkonu laseru, tak na jeho modové struktuře. Proces zjǐst’ováńı úrovńı

rozptýleného a odraženého světla v obou kyvetách pomoćı vymrazováńı palc̊u kyvet ka-

palným duśıkem LN2 prob́ıhá současně vždy před začátkem každého měřeńı.

Matematicky lze systém popsat rovnićı:

Ime.comp =
(
IPMT.me − IBG.me.0

IPD

IPD.0

) IPMT.ref.0′ − IBG.ref.0

(
IPD′
IPD.0

)

IPMT.ref − IBG.ref.0

(
IPD

IPD.0

) (18)

kde IPMT.me resp. IPMT.ref je signál z fotonásobiče měřené, resp. referenčńı kyvety ne-

kompenzovaný na rozptýlené světlo, doplňkový index 0 znač́ı signály při vychlazeńı palc̊u

kyvet pomoćı kapalného LN2, tzn. intenzity rozptýleného světla, a IPD znač́ı intenzitu

signálu na pomocném fotodetektoru.
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6.4 Finálńı optická měřićı sestava

Schéma finálńı experimentálńı sestavy pro měřeńı indukované fluorescence je na obr. 17.

Sestava se skládá ze dvou základnových desek. Prvńı deska, umı́stěná mimo laboratoř, ob-

sahuje budićı argon-iontový laser, soustavu optických polarizátor̊u pro určeńı polarizace

budićıho svazku (P), mechanický přerušovač svazku (CH) a elektrooptický modulátor

(EOM). Voltmetr (V) slouž́ı ke sledováńı výkonu zářeńı na druhém konci optického

vlákna spojuj́ıćıho obě základnové desky při navazováńı laserového svazku do vlákna.

Druhá základnová deska obsahuje pomocný fotodetektor (FD) sleduj́ıćı koĺısáńı výkonu

budićıho zářeńı (jeho signál dále slouž́ı i pro synchronizaci lock-in zesilovač̊u a ř́ızeńı VN

zdroje pro elektrooptický modulátor), a větve s měřenou (MC) a referenčńı kyvetou (RC)

s př́ıslušnými fotonásobiči (PMT), kolimačńı optikou (L), chladićımi články (TE) a po-

hlcovači svazku (BD). Signály z fotodetektoru a obou fotonásobič̊u jsou zpracovávány

lock-in zesilovači a digitalizovány převodńıky na A/D-D/A kartě (AD-DA), která stejně

jako teplotńı kontrolery (TC) ř́ıd́ıćı Peltierovy chladićı články komunikuje s poč́ıtačem

(PC) po pr̊umyslové sériové sběrnici CAN. Fotografie celé experimentálńı aparatury viz

obr. 18 a obr. 19.
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čń

ı
ky

ve
ta

,
P
M

T
-

fo
to

n
ás

ob
ič
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čń
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č

sv
az

ku
,
T

E
-

ch
la

di
ćı
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ět
’ o

vý
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Obr. 18: Fotografie 1. základnové desky (budićı laser).

Obr. 19: Fotografie 2. základnové desky (sestava na měřeńı indukované fluorescence).
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6.5 Řı́zeńı experimentu, ovládaćı software

Pro účely měřeńı čistoty jodových kyvet metodou indukované fluorescence jsem napsal

několik programů, které komplexně řeš́ı ovládáńı a vyhodnoceńı celého experimentu. Expe-

riment je automaticky ř́ızen poč́ıtačem pomoćı softwaru naprogramovaného ve vývojovém

prostřed́ı LabView, naměřené výsledky vyhodnocuje software naprogramovaný v systému

Matlab. Ke komunikaci poč́ıtače s ovládaćı elektronikou bylo výhodně použito systému

ř́ızeńı po pr̊umyslové sériové sběrnici CAN.

6.5.1 Měřeńı úrovně rozptýleného a odraženého světla

Prvńı z naprogramovaných skript̊u rozptyl.vi zjǐst’uje úrovně rozptýleného a odraženého

světla v referenčńı i měřené větvi před začátkem vlastńıho měřeńı indukované fluorescence,

nastavuje se pomoćı něj zisk fotonásobič̊u a tento program dovoluje i sledováńı ustáleńı

tlaku jodových par v kyvetě po změně teploty studeného palce. Vývojový diagram pro-

gramu viz obr. 20. Před spuštěńım programu v LabView je možno nastavit počátečńı

parametry: Path - cestu a jméno souboru pro ukládáńı výsledk̊u, cas prumerovani -

dobu určuj́ıćı počet pr̊uměrovaných vzork̊u do jednoho výsledku ve výstupńım souboru,

a sum - počet LSB určuj́ıćı š́ı̌rku pásma horńı propusti filtruj́ıćı měřená data od mo-

dových přeskok̊u budićıho laseru. Po spuštěńı programu se načte prvńı vzorek z kanálu

A/D-D/A karty př́ısluš́ıćı signálu fluorescence z měřené kyvety (vzorek), pokud se jedná

o prvńı vzorek v sérii, hodnota se ulož́ı i do proměnné aprox zajǐst’uj́ıćı funkci filtru

šumu. Je-li vzorek větš́ı než aprox -sum, považuje se za platný, př́ıznak data ready se

nastav́ı na 1 a do proměnné aprox se ulož́ı hodnota vzorku. Do proměnných foto, re-

ference a vykon se načtou hodnoty fluorescence z měřené a referenčńı kyvety a signálu

z fotodetektoru, pomocné proměnné slouž́ıćı k pr̊uměrováńı naměřených dat foto suma,

ref suma a vykon suma se o tyto př́ıslušné hodnoty zvýš́ı. Inkrementuje se počitadlo plat-

nych vzorku a následně program načte a zobraźı aktuálńı teplotu palce měřené kyvety. Po-

kud počet platnych vzorku nedosáhl přednastavené hodnoty (cas prumerovani*500), načte

se nový vzorek signálu fluorescence z měřené kyvety a celý cyklus se opakuje. Po dosažeńı

přednastaveného počtu platnych vzorku program spoč́ıtá pr̊uměr proměnných foto suma,

ref suma a vykon suma, ulož́ı je do souboru, vynuluje je a nastav́ı na nulu i počitadlo

platnych vzorku. Celý cyklus měřeńı zač́ıná znovu.

Nastaveńı optimálńıho zisku fotonásobič̊u prob́ıhá při ustáleńı teploty palc̊u obou kyvet

na nejvyšš́ı použ́ıvané teplotě při měřeńı (teplota referenčńı kyvety je implicitně stabili-
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Obr. 20: Vývojový diagram programu ”roptyl.vi”.
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zována na +15 ◦C, teplota měřené kyvety se měńı v rozsahu +11 až -15 ◦C). Při takto

ustálených teplotách měńıme zisk fotonásobič̊u a na monitoru ř́ıd́ıćıho poč́ıtače sledujeme

hodnoty proměnných foto a reference, které nesmı́ přesáhnout limitu 1840LSB (saturačńı

limit A/D převodńıku). Obvykle nastav́ıme zisk tak, aby se hodnoty proměnných foto

a reference pohybovaly přibližně o 10% pod touto hranićı. T́ım je zaručeno optimálńı

využit́ı měřićıho rozsahu bez rizika saturace.

Proces vymrazováńı palce měřené a referenčńı kyvety kapalným duśıkem prob́ıhá

v obou větv́ıch zároveň. Umı́stěńım palc̊u obou kyvet v tepelně izolované nádobce (poly-

styren) s kapalným duśıkem LN2 dojde k desublimaci absolutńı většiny jodových molekul

v kyvetě do tohoto palce a na monitoru poč́ıtače sledujeme pokles úrovně indukované flu-

orescence (snižováńı hodnot proměnných foto a reference). Vzhledem k relativně vysoké

teplotě okoĺı (laboratorńı teplota) docháźı v nádobce k rychlému odpařováńı duśıku, proto

je třeba ji po krátkých časových intervalech (řádově minuty) doplňovat. Vysrážeńı na-

prosté většiny jodových molekul v palci kyvety poznáme pozorováńım hodnot proměnných

foto a reference - hodnoty dosáhnou jistého plato a z̊ustávaj́ı konstantńı. Nyńı můžeme

z programu odeč́ıst úrovně intenzit pro rozptýlené a odražené světlo (foto a reference)

za př́ıslušné intenzity budićıho zářeńı (vykon). Tyto hodnoty později zpracovává skript

naprogramovaný v Matlabu vypocet.m, který pomoćı nich vliv nežádoućıho pozad́ı kom-

penzuje.

6.5.2 Měřeńı indukované fluorescence

Hlavńım měřićım programem je program kyvety.vi ř́ıd́ıćı vlastńı experiment měřeńı zá-

vislosti intenzity indukované fluorescence na tlaku jodových par. Vývojový diagram je

na obr. 21.

Před startem automatického měřeńı je v programu potřeba zadat počátečńı parametry

experimentu. Jedná se předevš́ım o proces ustáleńı poměr̊u v kyvetě - časovou prodlevu

a teplotu palce měřené kyvety před začátkem měřeńı, slouž́ıćı k desublimaci jodu v palci

kyvety (parametry odpar, tepl odpar, cas odpar - v minutách), rozsah změn tlaku jodu při

měřeńı fluorescence (teplota palce, parametry tepl max a tepl min), krok změny teploty

(tepl krok) a teplotu, na které se stabilizuje palec referenčńı kyvety (tepl monitor). Dále

lze změnit umı́stěńı a název výstupńıho textového souboru (path).

Po spuštěńı programu se otevře výstupńı soubor (path) pro zápis, na sběrnici CAN se

vyšle požadavek na změnu teploty palce referenčńı kyvety dle tepl monitor a v závislosti
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Obr. 21: Vývojový diagram programu ”kyvety.vi”.
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na aktivaci přeṕınače odpar se nastav́ı teplota palce měřené kyvety bud’ na tepl max (od-

par vypnuto) nebo tepl odpar (odpar zapnuto). V př́ıpadě aktivovaného chlazeńı před

začátkem vlastńıho experimentu se udržuje teplota palce měřené kyvety na hodnotě

tepl odpar po dobu nastavenou v cas odpar (v minutách). Indikátor cas zobrazuje již

uběhlý čas v sekundách.

Po vypršeńı cas odpar se nastav́ı teplota palce měřené kyvety na tepl max a program

čte ze sběrnice CAN skutečnou teplotu palce kyvety (tepl skutecna). Pokud tepl skutecna

spadá do intervalu tepl nastavena ± 0,03 ◦C, inkrementuje se pocitadlo ustaleni. V oka-

mžiku, kdy pocitadlo ustaleni dosáhne přednastavené hodnoty (experimentálně určené

hodnoty 75000 vzork̊u - odpov́ıdá době ustáleńı přibližně 1minuta), načte a zobraźı

se 1000 vzork̊u foto (fluorescence měřené kyvety), reference (fluorescence referenčńı ky-

vety) a výkon (intenzita laserového zářeńı na pomocném fotodetektoru). Po přečteńı 1000

vzork̊u se parametry ulož́ı do výstupńıho textového souboru společně ještě s hodnotou

parametru tepl nastavena.

Následuje daľśı měřićı krok, tepl nastavena se změńı o tepl krok na novou hodnotu

(s kontrolou, zda nebyla překročena přednastavená minimálńı teplota tepl min). Pokud

by byla teplota nižš́ı než tepl min, nastav́ı se do tepl nastavena opět hodnota parame-

tru tepl max a začne měřeńı druhého grafu. Celé měřeńı se opakuje v rozsahu tepl max

až tepl min neustále až do vypnut́ı programu. Výstupńı soubor se následně zpracovává

výpočetńımi algoritmy v softwaru Matlab (filtr.m, vypocet.m).

50



6.5.3 Filtrace naměřených dat

Program filtr.m napsaný ve vývojovém prostřed́ı pro technické výpočty Matlab filtruje

naměřená data od nežádoućıch modových přeskok̊u budićıho laseru a pr̊uměruje data

źıskaná v každém cyklu měřeńı. Do programu je třeba zadat název vstupńıho souboru ob-

sahuj́ıćıho naměřená data a jméno výstupńıho souboru, kam se maj́ı filtrovaná data uložit.

Š́ı̌rku pásma filtru určuje proměnná rozptyl, implicitně je nastavená na hodnotu 20LSB.

Detekce modových přeskok̊u prob́ıhá tak, že program porovnává hodnoty aktuálńıho

vzorku signálu fluorescence z měřené kyvety foto[i] s intervalem předchoźı vzorek foto[i−
1] − rozptyl. Pokud aktuálńı vzorek do tohoto intervalu nespadá, jedná se o náhlý po-

kles intenzity signálu fluorescence zp̊usobený modovým přeskokem a aktuálńı vzorek

foto[i], reference[i] a vykon[i] se zapomı́ná. Platná data z každé sekvence se nakonec

pr̊uměruj́ı. Náhled výstupńıho okna programu s př́ıkladem vstupńıch a pofiltrovaných dat

je na obr. 22.

Obr. 22: Zpracováńı experimentálńıch dat programem ”filtr.m”.
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6.5.4 Výpočet Sternovy-Volmerovy formule

Finálńı zpracováńı naměřených dat s kompenzaćı pomoćı referenčńı kyvety a odečtu

úrovně rušivého pozad́ı je z d̊uvodu velké výpočetńı náročnosti filtrace modových přeskok̊u

řešeno samostatným skriptem vypocet.m.

Do programu je třeba zadat název vstupńıho souboru s filtrovanými daty (výstupńı

soubor skriptu filtr.m) a výstupńıho souboru obsahuj́ıćıho data potřebná k vykresleńı

naměřeného Sternova-Volmerova diagramu. Dále je zde možné zadat úrovně naměřeného

rozptýleného a odraženého světla źıskané při procesu mrazeńı kapalným duśıkem. Po spuš-

těńı program poč́ıtá kompenzace na rušivé pozad́ı a multimodový režim, převád́ı teplotu

palce měřené kyvety na tlak jodových par a vykresluje vypoč́ıtaný Stern̊uv-Volmer̊uv

diagram.

Pro možnost větš́ı variability použitelných teplot při měřeńı a pro kontrolu linea-

rity grafu uživatelem se Stern̊uv-Volmer̊uv koeficient nepoč́ıtá z naměřených hodnot, ale

odeč́ıtá se ručně pomoćı př́ıslušných grafických pomůcek Matlabu z lineárńıho úseku

Sternova-Volmerova diagramu. Typický záznam měřeńı diagramu pro tři r̊uzné kyvety

je na obr. 23.

6.5.5 Zobrazováńı naměřených Sternových-Volmerových diagramů

Program pview.m umožňuje názorné zobrazováńı naměřených Sternových-Volmerových

diagramů. Skript čte data z výstupńıho souboru programu vypocet.m (*.p), kde jsou

uložena v jednoduchém textovém formátu ve dvou sloupćıch, a zobrazuje je jako graf.

Odpadá tak opakovaná kompenzace rozptýleného a odraženého světla a přepočet teploty

palce měřené kyvety na tlak jodových par v př́ıpadě použit́ı skriptu vypocet.m.
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Obr. 23: Typický záznam Sternova-Volmerova diagramu pro tři r̊uzné koncentrace nečistot

jodu po zpracováńı Matlabem.
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6.6 Konstrukčńı uspořádáńı sestavy

6.6.1 Referenčńı kyveta

Kompenzace nestabilit modové struktury zářeńı budićıho laseru je řešena zakomponová-

ńım referenčńı kyvety do měřićı aparatury. Při prvńıch experimentech jsem použil jodovou

kyvetu s Brewsterovými okénky dř́ıve vyrobenou na ÚPT, viz obr. 24,A. Měla však velmi

krátký studený palec, což značně znesnadňovalo umı́stěńı do chladićıho článku i mani-

pulaci při měřeńı rozptýleného a odraženého světla. Proto jsem navrhl vlastńı konstrukci

speciálńı referenčńı kyvety se dvěma studenými palci, viz obr. 24,B. Dva palce umožňuj́ı

provést měřeńı intenzity rušivého pozad́ı bez manipulace s referenčńı kyvetou a jej́ım

chlad́ıćım článkem, což celý proces značně zjednodušuje. Prvńı studený palec referenčńı

kyvety je trvale umı́stěn v chladićım článku zaručuj́ıćım konstantńı tlak jodových par

během měřeńı úrovně indukované fluorescence, druhý studený palec je umı́stěn v poly-

styrenové nádobce a slouž́ı k měřeńı úrovně rušivého pozad́ı při procesu vymrazováńı ka-

palným duśıkem LN2. Problémem u této druhé kyvety však byla př́ıtomnost rozptýleného

světla. Optická okénka této kyvety byla navařena pod Brewsterovým úhlem v̊uči optické

ose, nebyly však na nich naneseny antireflexńı vrstvy. Z d̊uvodu malého pr̊uměru kyvety

(12mm) a umı́stěńı fotonásobiče v těsné bĺızkosti vstupńıho optického okénka dosahovala

úroveň intenzity rušivého pozad́ı až 25% úrovně celkového signálu na fotonásobiči. Proto

byla navržena konstrukce třet́ı referenčńı kyvety. Má větš́ı mechanické rozměry (délka

25 cm, pr̊uměr 22mm) a planparalelně umı́stěná optická okénka s antireflexńımi vrst-

vami pro oblast vlnových délek okolo 500 nm. Fotografie finálńı verze referenčńı kyvety

s větš́ımi mechanickými rozměry je na obr. 24,C, rušivé rozptýlené a odražené světlo zde

tvoř́ı asi 4% úrovně signálu z fotonásobiče. Detail referenčńı kyvety s chladićım článkem

a nádobkou na LN2 viz obr. 25.
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Obr. 24: Fotografie použitých referenčńıch kyvet. A) - p̊uvodńı verze kyvety s jedńım stu-

deným palcem, B) - kyveta se dvěma studenými palci, C) - finálńı verze referenčńı kyvety

se dvěma studenými palci a planparalelńımi okénky.

Obr. 25: Detail referenčńı kyvety umı́stěné v měřićı aparatuře.
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6.6.2 Měřićı kyveta s možnost́ı v́ıcenásobného plněńı jodu

Pro účely ověřováńı funkčnosti a sběr dat z měřeńı absorpčńıch kyvet o r̊uzné čistotě jodu

by bylo nutno vyrobit sadu několika kyvet s r̊uzným obsahem nečistot. K ušetřeńı času

a sńıžeńı ekonomických náklad̊u jsem navrhl výrobu speciálńı jodové kyvety s rozb́ıjećımi

ventilky. Konstrukce této kyvety umožňuje v́ıcenásobné přeplněńı jedné kyvety r̊uzným

absorpčńım médiem (v daném př́ıpadě jodem s r̊uzným obsahem nečistot). Délku 500 mm

jsem zvolil z d̊uvodu deľśı aktivńı dráhy laserového svazku a t́ım i signálu s větš́ım

poměrem signál/šum pro měřeńı na sestavě frekvenčńıho srovnáváńı. Vzhledem ke snadné

manipulaci s kyvetou jsem navrhl malou základnovou desku, na které je spolu s chla-

dićım článkem umı́stěna. Základna zároveň slouž́ı jako chladič pro ztrátové teplo Peltie-

rova článku a je uzp̊usobena k montáži fotonásobiče. Fotografie přeplňovatelné kyvety je

na obr. 26. Kyveta obsahuje čtyři vývody, které jsou uzavřené velmi tenkými a ostrými

zátavy (tzv. ventilky). Při navařeńı některého z vývod̊u na vakuovou aparaturu a umı́stěńı

magnetky v bĺızkosti rozb́ıjećıho ventilku je možno následně pohybem magnetu z vněǰśı

strany kyvety magnetku rozpohybovat a ventilek touto magnetkou rozb́ıt, což otevře pro-

stor kyvety pro nové přeplněńı absorpčńım médiem, schéma viz obr. 27.

Obr. 26: Fotografie přeplňovatelné kyvety.
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Obr. 27: Nákres rozb́ıjeńı přeplňovaćıho ventilku.
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6.6.3 Peltierovy chladićı články

Chladićı články určené k regulaci tlaku jodových par v měřených absorpčńıch kyvetách

byly p̊uvodně tvořeny kvádrem z hlińıku umı́stěným na chladné straně Peltierova článku.

V tomto kvádru byly vyvrtány dva otvory, prvńı byl určen pro teplotńı čidlo, do druhého

se zasouval palec kyvety. Prostor kolem palce a čidla vyplňovala pro lepš́ı tepelný kontakt

teplovodivá pasta. Během experiment̊u se sestavou na měřeńı indukované fluorescence

i aparaturou pro měřeńı frekvenčńıch posuv̊u pomoćı zázněj̊u se však ukázalo, že je za-

potřeb́ı dlouhodobě stabilizovat teplotu palce kyvet až na hodnotách -15 ◦C, což daná

konstrukce kv̊uli velkým tepelným ztrátám a vysokému tepelnému odporu na rozhrańı

palec-chladič neumožňovala (docházelo k nedostatečnému odvodu ztrátového tepla z teplé

strany Peltierových článk̊u a nár̊ustu proudu potřebného ke stabilizaci teplotńıch článk̊u).

Proto jsem navrhl využ́ıt ke konstrukci chladićıch článk̊u výkonněǰśı tř́ıstupňové Peltie-

rovy články s modifikovanou nádobkou na palec, ve které byl na mı́sto teplovodivé pasty

použit tzv. Wood̊uv kov, slitina s velmi dobrou tepelnou vodivost́ı a ńızkou teplotou

táńı. K hranám Peltierových článk̊u je přilepena hlińıková ohrádka, Wood̊uv kov je př́ımo

v tepelném kontaktu s chladićım článkem. Přepólováńım zdroje proudu pro napájeńı Pel-

tierova článku dojde k záměně teplé a chladné strany článku. T́ım můžeme ohřát Wood̊uv

kov umı́stěný v chladićı nádobce až na teplotu táńı (okolo 60 ◦C, zálež́ı na poměru obsahu

jednotlivých chemických prvk̊u). Do kapalného Woodova kovu můžeme nyńı ponořit tep-

lotńı čidlo i palec dané kyvety, č́ımž dojde k dokonalému kontaktu s chladićım článkem.

Po opětovné změně polarity zdroje proudu Wood̊uv kov ztuhne a celý systém můžeme

využ́ıvat jako chladič pro stabilizaci tlaku jodu v kyvetě. Použit́ım daného systému chla-

zeńı a ześıleńım tepelné izolace chladićıch článk̊u došlo ke zmenšeńı tepelného odporu mezi

palcem kyvety, teplotńım čidlem a nádobkou chladiče, výraznému sńıžeńı ztrátového tepla

a t́ım i k trojnásobnému poklesu hodnoty proudu potřebného k napájeńı Peltierových

článk̊u. Detail navrženého článku viz obr. 28.

Standardńı směrodatná odchylka teploty chladićıho článku stabilizovaného na -15 ◦C

měřená po dobu přibližně 5min (celkem 100 měřeńı) se pohybuje na úrovni ± 0,0011 ◦C,

záznam hodnot viz obr. 29.
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Obr. 28: Detail navrženého chladićıho článku s Woodovým kovem.

Obr. 29: Záznam hodnot teploty chladićıho článku (100 měřeńı, 5 minut).
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6.6.4 Barevný filtr v kolimačńı optice fotonásobič̊u

Při excitaci jodových molekul budićım zářeńım docháźı k vybuzeńı hned několika přechod̊u

v jodu. Relaxace r̊uzných přechod̊u do nižš́ıch energetických stav̊u prob́ıhá r̊uzným zp̊uso-

bem, źıskaná energie má r̊uznou velikost (např. část energie se předá jako zářivá, část jako

nezářivá). To má za následek př́ıtomnost několika vlnových délek světla ve fluorescenčńım

zářeńı. Pro maximálńı potlačeńı vlivu světla nežádoućıch vlnových délek na užitečný signál

fluorescence jsem do kolimačńı optiky mezi kyvetou a fotonásobičem zařadil optický filtr.

Jedná se o pásmovou propust s centrem propustnosti na vlnové délce ∼500 nm. Filtr byl

vyroben na ÚPT, jeho přenosová charakteristika změřená spektrometrem je na obr. 30.
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Obr. 30: Přenosová charakteristika použitého filtru.
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6.6.5 Elektrooptický modulátor

K aktivńı stabilizaci výkonu výstupńıho zářeńı budićıho laseru jsem použil elektrooptický

modulátor (EOM). Tento modulátor ovládá regulačńı signál z PI regulátoru jehož vstupem

je intenzita na pomocném fotodetektoru. Regulačńı signál je na úroveň potřebnou k ovlá-

dáńı elektrooptického modulátoru ześılen vysokonapět’ovým zesilovačem vyvinutým dř́ıve

na ÚPT. V pr̊uběhu testovaćıho provozu této stabilizačńı smyčky vyšlo najevo, že vlivem

kapacitńıho charakteru EOM docháźı po připojeńı stejnosměrného ř́ıd́ıćıho napět́ı k jeho

postupnému nab́ıjeńı. Toto nab́ıjeńı má za následek změnu tvaru charakteristiky závislosti

polarizace na úrovni přivedeného napět́ı, což vede ke zkráceńı časového intervalu udržeńı

stabilizačńı smyčky. Proto jsem zde využil dvou VN zdroj̊u v můstkovém zapojeńı (viz

obr. 31), č́ımž došlo ke zvětšeńı použitelného napět’ového rozsahu a t́ım prodloužeńı doby

stabilizace na čas potřebný k provedeńı měřeńı.

Obr. 31: M̊ustkové zapojeńı VN zdroj̊u pro napájeńı EOM.
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6.6.6 Kalibrace teplotńıho čidla

Během řešeńı této práce byl na ÚPT zakoupen přesný platinový teploměr, s jehož po-

moćı jsem se rozhodl okalibrovat teplotńı čidlo použité v chladićım článku měřené kyvety.

Ke kalibraci jsem navrhl konstrukci kalibračńı lázně tvořené tepelně izolovanou nádobou

s roztokem na bázi etanolu (pro možnost kalibrace i do záporných teplot), umı́stěnou

na magnetické mı́chačce s tepelnou spirálou. Do kalibračńı nádoby jsem vložil měřené

a referenčńı teplotńı čidlo a změřil teplotńı konstanty, které jsem posléze zadal do tep-

lotńıho kontroleru chladićıho článku (T1 = 0, 04473 a T0 = −61, 6909). Schéma kalibračńı

lázně je na obr. 32.

Obr. 32: Schéma lázně ke kalibraci teplotńıho čidla.
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6.7 Naměřené výsledky

6.7.1 Profil svazku

Pro potlačeńı saturačńıch efekt̊u jsem u p̊uvodńı sestavy nejprve změřil výkonový profil

svazku budićıho laseru a z toho odhadl výkonovou hustotu. K měřeńı profilu jsem použil

zař́ızeńı BeamMaster od firmy Coherent. Při použit́ı daného teleskopu a maximálńım

výkonu budićıho laseru 34 mW jsem źıskal maximálńı výkonovou hustotu 6,5mW/cm2,

uváděný saturačńı limit je 20mW/cm2, viz [23]. U finálńı sestavy je použit objektiv

s větš́ım zvětšeńım, nav́ıc docháźı k výkonovým ztrátám při vyvazováńı laserového svazku

do optického vlákna, takže saturačńı limit rovněž neńı překročen. Př́ıpadný efekt saturace

by se projevil zakřiveńım Sternova-Volmerova diagramu v oblasti ńızkých tlak̊u jodových

par, kdy na velkou úroveň výkonu budićıho laseru připadá nedostatečný počet jodových

molekul. Tento jev nebyl během mých měřeńı pozorován.

6.7.2 Prvńı experimenty

Prvńı experimenty k ověřováńı funkčnosti měřićı sestavy jsem prováděl na krátké jodové

kyvetě určené p̊uvodně ke stabilizaci He-Ne-I2 normál̊u délky, viz obr. 9,A). Reprodukova-

telnost metody však byla velmi ńızká, zvláště vlivem p̊usobeńı rozptýleného a odraženého

světla, které nešlo zcela potlačit, a rovněž z d̊uvodu multimodového režimu budićıho

argon-iontového laseru. Při vhodném nastaveńı úrovně výkonu a dvou justážńıch šroub̊u

ovládaj́ıćıch výběr vlnové délky výstupńıho zářeńı laseru byl však laser schopen pracovat

alespoň omezenou dobu v jednomodovém režimu.

S p̊uvodńı měřićı aparaturou (viz obr. 15) jsem ověřil základńı funkčnost metody,

doplnil ř́ıdićı elektroniku a odladil ovládaćı software. Záznam měřeńı Sternova-Volmerova

diagramu na kyvetě ISI/1 pro He-Ne-I2 lasery je na obr. 33. V grafu jsou dva pr̊uběhy

pro teploty palce kyvety +20 až +3 ◦C a zpět, s krokem po 1 ◦C, pro vyloučeńı hystereze

tlaku jodu při změně teploty. Naměřený Stern̊uv-Volmer̊uv koeficient se pohybuje na

úrovni K=2,9Pa.

Reprodukovatelnost naměřených Sternových-Volmerových koeficient̊u však nebyla do-

statečná, proto bylo třeba měřićı aparaturu rozš́ı̌rit o referenčńı větev pro kompenzaci

multimodového režimu budićıho laseru a rozptýleného a odraženého světla.
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Obr. 33: Záznam Sternova-Volmerova diagramu kyvety ISI/1.
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6.7.3 Vliv polohy fotonásobiče na tvar Sternova-Volmerova diagramu

Při měřeńı kyvet s ńızkou koncentraćı nečistot v absorpčńım médiu docházelo k zakřiveńı

Sternových-Volmerových diagramů na vysokých teplotách směrem k vyšš́ım hodnotám

relativńı indukované fluorescence vlivem změny počtu interaguj́ıćıch molekul zp̊usobené

Lambert-Beerovým zákonem:

A = c.l.e, (19)

kde A je absorbance, c je molárńı koncentrace, l znač́ı délku kyvety (tloušt’ku absor-

buj́ıćı vrstvy) a e představuje molárńı absorpčńı koeficient, [20]. Vlivem absorpce docháźı

k poklesu výkonu budićıho svazku v závislosti se vzdálenost́ı od vstupńıho okénka kyvety

a t́ım i ke změně počtu molekul interaguj́ıćıch s budićım zářeńım. Tento jev byl pozo-

rován i v [23]. Bod zlomu křivky záviśı na vzdálenosti umı́stěńı fotonásobiče od vstupńıho

okénka kyvety. Změřené pr̊uběhy Sternových-Volmerových diagramů na 500mm dlouhé

kyvetě pro devět r̊uzných vzdálenost́ı (2 až 18 cm, krok 2 cm) od vstupńıho okna kyvety

jsou na obr. 34. Je zřejmé, že se zvětšuj́ıćı se vzdálenost́ı fotonásobiče od vstupńıho okénka

se snižuje tlak jodových par, při kterém se zač́ıná tento efekt projevovat. Z d̊uvodu źıskáńı

co nejdeľśıho lineárńıho úseku Sternova-Volmerova diagramu je tedy žádoućı, aby byl fo-

tonásobič umı́stěn co možná nejbĺıže vstupńımu okénku kyvety. Tento požadavek je však

v rozporu s rostoućı úrovńı rozptýleného světla š́ı̌ŕıćıho se od tohoto okénka.
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Obr. 34: Vliv vzdálenosti fotonásobiče od vstupńıho okénka kyvety na tvar S-V diagramu.
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6.7.4 Vliv referenčńı kyvety

Doplněńı optické měřićı sestavy o větev s referenčńı kyvetou pro kompenzaci multimo-

dového režimu budićıho laseru a rozš́ı̌reńı měřeńı o proces vymrazeńı kapalným duśıkem

LN2 k zjǐstěńı úrovně rozptýleného světla mělo výrazný př́ınos ke zlepšeńı reprodukova-

telnosti celé metody. Na takto upravené experimentálńı aparatuře jsem změřil Sternovy-

Volmerovy diagramy čtyř krátkých jodových kyvet určených pro He-Ne-I2 normály délky.

Záznam intenzity fluorescence z měřené a referenčńı kyvety, pr̊uběhu úrovně výkonu zářeńı

budićıho laseru a změn teploty chladićıho článku měřené kyvety na čase je na obr. 35.

Obr. 35: Záznam závislosti hodnot fluorescence, výkonu a teploty chladićıho článku na čase.

Výsledné naměřené Sternovy-Volmerovy diagramy a záznam rozptylu hodnot Ster-

nových-Volmerových koeficient̊u všech čtyř kyvet viz obr. 36 a obr. 37. Nejlepš́ıch výsledk̊u

dosáhla kyveta ISI/5, K=0,99±0,02Pa. Ze záznamu rozptylu hodnot naměřených Ster-

nových-Volmerových koeficient̊u je patrná klesaj́ıćı tendence směrodatných odchylek se

snižuj́ıćımi se koeficienty.
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Obr. 36: Naměřené Sternovy-Volmerovy diagramy pro čtyři krátké kyvety.

Obr. 37: Záznam rozptylu hodnot Sternových-Volmerových koeficient̊u.
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6.7.5 Měřeńı přeplňovatelné kyvety s r̊uznou čistotou jodu

K nalezeńı meźı metody indukované fluorescence a źıskáńı doporučeńı pro odděleńı tech-

nologie výroby absorpčńıch kyvet na ÚPT jsem provedl sérii tř́ı měřeńı se speciálńı

přeplňovatelnou kyvetou ISI/R s rozb́ıjećımi ventilky. Měřeńı prob́ıhalo na finálńı apa-

ratuře se stabilizaćı optického výkonu laseru pomoćı elektrooptického modulátoru. V jed-

notlivých měřeńıch obsahovala kyveta absorpčńı médium o r̊uzném počtu čǐstěńı jodu

přes molekulová śıta. Naměřené Sternovy-Volmerovy diagramy viz obr. 38, vypoč́ıtané

Sternovy-Volmerovy koeficienty viz tab. 1. Z výsledk̊u je patrný rozd́ıl v naměřených

koeficientech a směrodatných odchylkách mezi jednotlivými počty čǐstěńı jodu.

Obr. 38: Naměřené S-V diagramy kyvety ISI/R pro r̊uzný počet čǐstěńı jodu.

Tabulka 1: Sternovy-Volmerovy koeficienty pro r̊uzný počet čǐstěńı jodu.

Počet čǐstěńı jodu 1 2 3

S-V koeficient [Pa] 1,136 ± 0,014 0,777 ± 0,007 0,697 ± 0,006
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6.7.6 Reprodukovatelnost měřeńı na finálńı aparatuře

Záznam šesti měřeńı Sternových-Volmerových diagramů přeplňovatelné kyvety ISI/R s ob-

sahem dvakrát čǐstěného absorpčńıho média měřených v r̊uzné dny je na obr. 39, graf

naměřených Sternových-Volmerových koeficient̊u na obr. 40. Výsledný pr̊uměrný Stern̊uv-

Volmer̊uv koeficient a standardńı směrodatná odchylka vypoč́ıtaná z jednotlivých Ster-

nových-Volmerových koeficient̊u je 0,777± 0,007Pa. Doplněńım p̊uvodńı měřićı aparatury

o kompenzaci multimodového režimu budićıho laseru, eliminováńım vlivu rozptýleného

a odraženého světla a aktivńı stabilizaćı optického výkonu zářeńı jsem dosáhl trojnásobné-

ho zlepšeńı reprodukovatelnosti metody v̊uči nejlepš́ımu výsledku měřeńı před zahrnut́ım

kompenzaćı.

Obr. 39: Naměřené S-V diagramy kyvety ISI/R (2 čǐstěńı).
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Obr. 40: Naměřené S-V koeficienty, standardńı směrodatná odchylka.
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6.8 Shrnut́ı dosažených výsledk̊u, limity metody

Po prvńıch experimentech na sestavě pro měřeńı indukované fluorescence se mi podařilo

eliminovat všechny nežádoućı vlivy ovlivňuj́ıćı měřeńı, p̊uvodńı experimentálńı aparaturu

jsem doplnil o systém kompenzace multimodového režimu budićıho laseru pomoćı refe-

renčńı kyvety a kompenzaci vlivu rozptýleného a odraženého světla, jehož úroveň zjǐst’uji

procesem vymrazováńı pomoćı kapalného duśıku LN2. Vyvázáńım svazku výstupńıho

zářeńı budićıho laseru do optického vlákna a umı́stěńım laseru mimo laboratoř jsem elimi-

noval nežádoućı p̊usobeńı ztrátového tepla budićıho laseru na činnost chladićıch článk̊u.

Přidáńım aktivńı stabilizace optického výkonu budićıho zářeńı jsem dosáhl výrazného

zlepšeńı reprodukovatelnosti metody. Celý experiment prob́ıhá plně automaticky a je ř́ızen

poč́ıtačem pomoćı naprogramovaného softwaru. Na finálńı verzi aparatury jsem změřil

Sternovy-Volmerovy diagramy a koeficienty sady krátkých jodových kyvet pro He-Ne-I2

normály délky i koeficienty přeplňovatelné kyvety s absorpčńım médiem o třech r̊uzných

koncentraćıch nečistot.

Naměřené výsledky Sternových-Volmerových koeficient̊u s hodnotami K0 < 1Pa uka-

zuj́ı na výbornou čistotu jodu v absorpčńıch kyvetách vyrobených na ÚPT a dle [23]

se bĺıž́ı teoretickým limit̊um metody. Vynikaj́ıćı reprodukovatelnost měřeńı poukazuje na

účinné vykompenzováńı všech nežádoućıch vliv̊u a vhodnost použit́ı metody indukované

fluorescence pro kvalifikaci jodových absorpčńıch kyvet.

Hlavńım limitem u metody indukované fluorescence je předevš́ım mechanické řešeńı

měřených kyvet, jež maj́ı spolu s vlastnostmi optických okének kyvet (úhel k optické

ose, povrstveńı antireflexńımi vrstvami) značný vliv na úroveň rušivého rozptýleného

a odraženého světla. Daľśım problémem může být multimodový režim budićıho laseru,

který muśı být kompenzován použit́ım referenčńı větve s pomocnou kyvetou.
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7 Frekvenčńı srovnáváńı stabilizovaných laser̊u

7.1 Teoretický úvod

Měřeńı kmitočtu zázněj̊u patř́ı mezi klasické metody použ́ıvané ke srovnáváńı optických

frekvenćı stabilizovaných laser̊u v metrologických laboratoř́ıch po celém světě. Ikdyž jsou

tyto lasery použ́ıvány jako etalony vlnové délky, je praktičtěǰśı a jednodušš́ı porovnávat

jejich optický kmitočet. Tato metoda je založená na zjǐst’ováńı frekvenčńıho rozd́ılu dvou

signál̊u měřeńım tzv. zázněje, tj. signálu, který se vytvoř́ı při směšováńı těchto porov-

návaných signál̊u na vhodném nelineárńım prvku. T́ımto nelineárńım prvkem může být

např. fotodetektor, protože detekovaná intenzita je př́ımo úměrná druhé mocnině př́ıslušné

komplexńı amplitudy, viz vzorec 25. Vztah pro fotoproud detektoru je:

IF =
ηIq

hf
, (20)

kde η je kvantová účinnost, I znač́ı detekovanou intenzitu, q je náboj elektronu a součin

hf představuje energii dopadaj́ıćıho fotonu, viz [5].

Při směšováńı se ve frekvenčńım spektru výsledného signálu objev́ı i frekvenčńı složky

s kmitočtem rovným rozd́ılu a součtu kmitočt̊u směšovaných signál̊u, viz obr. 41. To-

hoto efektu lze využ́ıt pro měřeńı kmitočtu výstupńıho zářeńı laser̊u, jejichž optické

kmitočty se pohybuj́ı v řádu THz, protože pokud smı́śıme dva signály s velmi bĺızkými

kmitočty, nacháźı se frekvence záznějového signálu v snadno detekovatelné a měřitelné ra-

diofrekvenčńı oblasti kmitočtového spektra, která zároveň spadá do š́ı̌rky pásma použitého

detektoru, viz např. [13, 31,32,43,52,53,56].

Obr. 41: Zjednodušené schéma měřeńı zázněj̊u (optické směšováńı).

Laser1, Laser2 - lasery s optickými kmitočty ν1 a ν2 v řádu stovek THz, M - zrcadlo, P

- dělič svazku, FD - fotodetektor s výstupńım signálem o kmitočtu ν.

Tato metoda měřeńı zázněj̊u se dá s úspěchem použ́ıt pro hodnoceńı kvality etalon̊u

optických frekvenćı, pomoćı kterých se lasery stabilizuj́ı. Př́ıměsi a nečistoty v materiálech
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využ́ıvaných jako etalony optických frekvenćı (např. molekulárńı jod) zp̊usobuj́ı frekvenčńı

posuvy výstupńıho zářeńı stabilizovaných laser̊u od teoretických hodnot kmitočt̊u jed-

notlivých atomových přechod̊u. Měřeńım absolutńıch frekvenčńıch posuv̊u tedy můžeme

hodnotit obsah nečistot v daném absorpčńım médiu, [26,34].

7.1.1 Matematický popis optického směšováńı

Optické pole dvou laserových zdroj̊u můžeme popsat jako:

ε1 = Re[A1exp(j2πν1t)] (21)

a

ε2 = Re[A2exp(j2πν2t)], (22)

kde

A1 = |A1|exp(jϕ1) (23)

a

A2 = |A2|exp(jϕ2) (24)

jsou jejich komplexńı amplitudy a ν1 a ν2 jejich frekvence. Obě pole jsou směšována

pomoćı děliče svazku, viz obr. 41. Jsou-li obě dopadaj́ıćı pole přesně rovnoběžné rovinné

vlny maj́ıćı stejnou polarizaci, je výsledné pole dáno jejich součtem, εC = ε1 + ε2.

Pro druhou mocninu součtu pak dostáváme:

|A1exp(j2πν1t)+A2exp(j2πν2t)|2 = |A1|2 + |A2|2 +2|A1||A2|cos[2π(ν1− ν2)t+(ϕ1−ϕ2)].

(25)

Protože intenzity I1, I2 a IC jsou př́ımo úměrné druhým mocninám absolutńıch hodnot

odpov́ıdaj́ıćıch komplexńıch amplitud, plat́ı:

IC = I1 + I2 + 2
√

I1I2cos[2πνC + (ϕ1 − ϕ2)], (26)

kde νC = ν1 − ν2 je rozd́ılová frekvence.
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Optický výkon zaznamenaný fotodetektorem je dán součinem intenzity a plochy de-

tektoru, takže plat́ı:

PC = P1 + P2 + 2
√

P1P2cos[2πνC + (ϕ1 − ϕ2)], (27)

kde P1 a P2 jsou optické výkony směšovaných svazk̊u. Třet́ı člen na pravé straně vztahu

27 se měńı v čase s rozd́ılovou frekvenćı νC a má fázi ϕ1−ϕ2. Maj́ı-li oba směšované svazky

téměř shodnou frekvenci, nacháźı se výsledná rozd́ılová frekvence νC v kmitočtové oblasti

měřitelné radiofrekvenčńım spektrálńım analyzátorem/č́ıtačem.

7.1.2 Metodika hodnoceńı frekvenčńıch posuv̊u

K měřeńı frekvenčńıch odchylek laser̊u se v minulosti použ́ıvalo vzájemné frekvenčńı

srovnáváńı laser̊u stabilizovaných na r̊uzné hyperjemné komponenty (v rámci dané ab-

sorpčńı čáry), ze záznamů se tvořily srovnávaćı tabulky a data se pr̊uměrovala. Nevýhodou

tohoto zp̊usobu je fakt, že se j́ım zjist́ı pouze relativńı frekvenčńı posuv dvou laser̊u v̊uči

sobě, k relevantńımu hodnoceńı posuv̊u bylo nutno źıskat velké množstv́ı experimentálńıch

dat, [13,43,52,53,56].

V dnešńı době se ke zjǐst’ováńı absolutńıch frekvenčńıch posuv̊u stabilizovaných la-

ser̊u nejčastěji využ́ıvá srovnáváńı s kmitočtem hřebenu optických frekvenćı (frekvenčńıho

syntezátoru) stabilizovaným na vhodný etalon, např́ıklad radiofrekvenčńı normál (cesiové

hodiny). Přesnost kmitočtu takto stabilizovaného frekvenčńıho syntezátoru je odvozena

od přesnosti kmitočtu časového normálu a je o několik řád̊u lepš́ı, než přesnost a nejistota

kmitočtu srovnávaného laseru, [30, 47,61,78].

7.1.3 Hodnoceńı frekvenčńı stability oscilátor̊u

K měřeńı a vyhodnocováńı stability kmitočtu oscilátor̊u se dř́ıve použ́ıvalo zjǐst’ováńı

středńı kvadratické odchylky frekvence od středńı hodnoty:

σSTDDEV y(τ) =

√√√√ 1

M − 1

M∑

i=1

(yi − y)2, (28)

kde M reprezentuje počet časových interval̊u τ , yi znač́ı pr̊uměrnou hodnotu za daný

časový interval i a y je středńı hodnota vypoč́ıtaná ze všech naměřených hodnot, [59].

Postupem času však bylo zjǐstěno, že mezi náhodnými procesy maj́ıćımi vliv na ne-

stabilitu oscilátor̊u jsou takové, pro které středńı kvadratická odchylka s přibývaj́ıćım
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počtem měřeńı nekonverguje ke konečné hodnotě, ale mı́̌ŕı k nekonečnu. Proto D. W.

Allan upravil vzorec pro středńı kvadratickou odchylku takovým zp̊usobem, aby byla

vždy zajǐstěna konvergence, viz [2]. U středńı kvadratické odchylky jsou sč́ıtány druhé

mocniny rozd́ılu jednotlivých naměřených hodnot od středńı hodnoty, při výpočtu Alla-

novy variace se využ́ıvá součtu druhých mocnin rozd́ıl̊u po sobě následuj́ıćıch hodnot.

Měřeńı je prováděno v řadě bez časových prodlev.

Obr. 42: K vysvětleńı výpočtu Allanových variaćı.

Na obr. 42 je zobrazen časový pr̊uběh sledované veličiny (např. kmitočtu) x(t). Pro M

časových interval̊u o délce τ je pak poč́ıtána pr̊uměrná hodnot yi. Proměnná y je pr̊uměrná

hodnota celé množiny naměřených hodnot. Allanova odchylka σy(τ) je druhá odmocnina

z Allanovy variace:

σy(τ) =

√〈
1

2
(y(t + τ)− y(t))2

〉
, (29)

kde závorky 〈〉 reprezentuj́ı nekonečný časový interval. Pro praktické využit́ı Alla-

nových odchylek s konečným počtem zpracovávaných hodnot se použ́ıvá vztah:
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σy(τ) =

√√√√ 1

2(M − 1)

M−1∑

i=1

(yi+1 − yi)2 (30)

Hodnota minimálńı odchylky σy(τ)min a velikost časového okna τ zcela popisuj́ı sta-

bilitu daného oscilátoru. Časové okno při minimálńı odchylce koresponduje s časovým

intervalem odpov́ıdaj́ıćım nejlepš́ı stabilitě měřeného zdroje (reprezentuje časový interval,

ve kterém lze obdržet minimálńı frekvenčńı fluktuace). Hodnoty Allanových odchylek po-

pisuj́ı velikost odchylek od pr̊uměrné hodnoty. Typický pr̊uběh Allanových standardńıch

odchylek pro krystalový oscilátor je na obr. 43, [72].

Obr. 43: Typický pr̊uběh Allanových odchylek krystalového oscilátoru.

Výhodou Allanovy variace je, že na rozd́ıl od použit́ı standardńı směrodatné odchylky

konverguje pro většinu běžně se vyskytuj́ıćıch druh̊u šumu ke konečné hodnotě, [15,16,75].

Výpočet Allanových variaćı (odchylek) je standardně použ́ıvaným prostředkem pro hodno-

ceńı frekvenčńı stability oscilátor̊u přijatým mezinárodńı organizaćı IEEE (The Institute

of Electrical and Electronics Engineers), [2, 33,37,59,60,72].
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7.2 Optická sestava

Původńı myšlenkou bylo využ́ıt k frekvenčńımu srovnáváńı stabilizované He-Ne lasery

na vlnové délce λ = 633 nm, s nimiž jsou na ÚPT bohaté zkušenosti pocházej́ıćı předevš́ım

z vývoje He-Ne-I2 normál̊u délky. Odděleńı koherenčńı optiky několik těchto laser̊u vlastńı,

odpadl by tak jejich nákup či konstrukce. Nevýhodou použit́ı He-Ne laser̊u pro frekvenčńı

srovnáváńı je ńızká úroveň absorpce zářeńı jodem na vlnové délce 633 nm, která má ne-

gativńı vliv na dosažitelnou frekvenčńı stabilitu a poměrně velký šum laseru. K źıskáńı

dostatečně silného signálu ke stabilizaci He-Ne laseru na hyperjemné přechody v jodu je

proto nutné umı́stit absorpčńı kyvetu př́ımo do rezonátoru vlastńıho laseru. Z toho ovšem

plynou zvýšené nároky na konstrukci a pracné přejustováńı laseru při každé výměně

měřené kyvety. Proto bylo pro možnost umı́stěńı kyvety mimo laser navrženo použit́ı

speciálńıho exterńıho rezonátoru, kam by se měřené kyvety vkládaly. Zde by bylo opako-

vaným pr̊uchodem bud́ıćıho zářeńı přes absorpčńı médium dosaženo dostatečného zisku

signálu nutného pro stabilizaci laseru.

Krátce po začátku řešeńı práce však byly źıskány dodatečné finančńı prostředky na ná-

kup dvou Nd:YAG laser̊u se zdvojnásobeńım frekvence (vlnová délka λ = 532 nm), které

jsou pro danou aplikaci vhodněǰśı. Jod má na vlnové délce 532 nm velmi silné absorpce

umožňuj́ıćı umı́stěńı měřených kyvet mimo rezonátor v jednoduchém dvoupr̊uchodovém

uspořádáńı. S jodem stabilizovanými Nd:YAG lasery lze proti He-Ne laser̊um dosáhnout

o 1,5 řádu lepš́ı stability kmitočtu (Allanova std. odchylka bĺızká 10−14/100 s), viz [47].

Hlavńı dvě části celé měřićı aparatury tvoř́ı sestava stabilizovaných systémů refe-

renčńıho a měřićıho laseru, jejichž optické kmitočty se porovnávaj́ı. Oba systémy jsou

umı́stěny na samostatných základnách a společném optickém stole.
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7.2.1 Referenčńı systém

Jako referenci pro měřeńı zázněj̊u jsem použil komerčńı jodem stabilizovaný laserový

systém ILP (Iodine Luminiscent Optical Standard) od firmy TimeBase. Systém tvoř́ı

Nd:YAG laser se zdvojnásobeńım frekvence (λ = 532 nm), pasivńı Fabry-Perot̊uv re-

zonátor pro předstabilizaci tohoto laseru pomoćı FM spektroskopie metodou Pound-

Drever-Hall, [18] a jednotka s absorpčńı kyvetou pro stabilizaci laseru na hyperjemné

komponenty jodu technikou saturované subdopplerovské spektroskopie s detekćı na 3. har-

monické. Jednotka Fabry-Perotova rezonátoru umožňuje evakuaci vnitřńıho prostoru a na-

pomáhá k větš́ı robustnosti stabilizačńıho systému v̊uči akustickým a mechanickým ruši-

vým vliv̊um. Schéma celého stabilizačńıho systému je na obr. 44, realizace viz obr. 45.

Zářeńı generované laserem je na polopropustném zrcadle rozděleno na spektrálńı složky

532 a 1064 nm. Viditelné zářeńı se na děliči svazku 50/50 rozděĺı na svazek slouž́ıćı ke sta-

bilizaci pomoćı jodové kyvety a svazek pro předstabilizaci s využit́ım Fabry-Perotova

rezonátoru.

V optické dráze k rezonátoru je zařazen elektrooptický modulátor slouž́ıćı k fázové

modulaci svazku kmitočtem 8 MHz pro Pound-Drever-Hall techniku stabilizace. Jodová

kyveta využ́ıvaj́ıćı ke stabilizaci modulaci Fabry-Perotova rezonátoru pomocným signálem

a následnou detekci na 3. harmonické je umı́stěna v nepr̊uhledném krytu, úroveň fluo-

rescence je sńımána fotonásobičem.

Stabilizace laseru prob́ıhá v několika kroćıch. Na st́ıńıtku za rezonátorem lze pozoro-

vat modovou strukturu svazku v rezonátoru, která se přelad’ováńım kmitočtu laserového

zářeńı změnou napět́ı na piezoelementu umı́stěném na jednom ze zrcadel laseru měńı.

Pro předstabilizaci na rezonátor je třeba naj́ıt takové nastaveńı kmitočtu, kdy je v re-

zonátoru vybuzen základńı mod TEM00. V tomto okamžiku je třeba zapnout stabilizačńı

smyčku.

Stabilizace na vybranou hyperjemnou komponentu dané absorpčńı čáry prob́ıhá po-

malým přelad’ováńım laseru po absorpčńı čáře a sledováńım úrovně absorpce pomoćı

osciloskopu. Při naladěńı kmitočtu laseru na hyperjemnou komponentu se zvýš́ı úroveň

absorpce, na osciloskopu se objev́ı pokles napět́ı a ručně se zaṕıná stabilizačńı smyčka.
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Obr. 44: Schéma stabilizačńıho systému referenčńıho laseru.

P - polarizuj́ıćı děliče svazku, FD - fotodetektor, EOM - elektrooptický modulátor.
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Obr. 45: Realizace optické sestavy referenčńıho laseru.
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7.2.2 Měřićı systém

Měřićı systém tvoř́ı jednomodový Nd:YAG laser Prometheus od firmy Innolight, doplněný

stabilizačńım systémem vlastńı konstrukce. Stabilizačńı systém realizovaný technikou sa-

turované subdopplerovské spektroskopie s detekćı na 3. harmonické jsem navrhl s ohledem

na snadnou manipulaci s měřenými kyvetami.

Schéma stabilizačńıho řetězce je na obr. 46. Laserový svazek procháźı přes λ/2 desku

slouž́ıćı k nastaveńı požadované úrovně výkonu vstupuj́ıćıho do kyvety a rozděluje se

na polarizuj́ıćım děliči do dvou větv́ı. Prošlý svazek slouž́ı k vlastńımu měřeńı zázněj̊u,

odražený svazek mı́̌ŕı přes clonu, λ/4 desku a čočku do absorpčńı kyvety. Pro zlepšeńı

poměru signál/šum a źıskáńı větš́ı úrovně užitečného signálu jsem stabilizačńı systém na-

vrhl ve čtyřpr̊uchodovém uspořádáńı. Ohnisko čočky je zvoleno tak, aby se pas svazku

nacházel přesně na nejvzdáleněǰśım zrcadle. T́ım je zaručeno, že dopředu postupuj́ıćı sva-

zek se přesně překrývá se svazkem zpětným, odraženým od tohoto zrcadla. Zpětný svazek

procháźı polarizuj́ıćım děličem a dopadá na fotodetektor sńımaj́ıćı signál potřebný ke sta-

bilizaci.

K hrubému laděńı laseru v širokém frekvenčńım rozsahu slouž́ı převodńık napět́ı/teplo-

ta laserovaćıho krystalu. Laser dále obsahuje dva piezoelementy s r̊uznou citlivost́ı, mecha-

nicky spojené se zrcadly rezonátoru. Na piezoelement s nižš́ı citlivost́ı se přivád́ı sinusový

modulačńı signál, piezoelement s vyšš́ı citlivost́ı je připojen na výstup VN zesilovače re-

gulátoru stabilizačńı elektroniky a slouž́ı k udržováńı požadované frekvence výstupńıho

zářeńı měřićıho laseru na konstantńı hodnotě. Fotografie realizovaného stabilizovaného

systému měřićıho laseru je na obr. 47.

Obr. 46: Schéma stabilizovaného měřićıho systému.

P - polarizuj́ıćı dělič, L - čočka, M - zrcadla, MC - měřená kyveta, PD - fotodetektor.
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Obr. 47: Realizace stabilizovaného měřićıho systému.

83



7.2.3 Akustooptický modulátor

Při stabilizaci dvou srovnávaných laser̊u na stejnou hyperjemnou komponentu dané ab-

sorpčńı čáry docháźı ke ztrátě informace o polaritě odchylky absolutńıho posuvu měřeného

laseru z d̊uvodu překrýváńı kmitočtového spektra. Pro určeńı této polarity se využ́ıvá

umělé vložeńı frekvenčńıho rozd́ılu mezi oba lasery.

Jednu z možnost́ı řešeńı tohoto problému představuje stabilizace obou laser̊u na r̊uzné

hyperjemné komponenty. Nevýhoda tohoto zp̊usobu může být v odlǐsné úrovni dopplerov-

sky rozš́ı̌reného pozad́ı na odlǐsných komponentách, která může spolu s r̊uzným tvarem

a intenzitou r̊uzných hyperjemných čar zanášet do měřeńı chyby.

Jiné řešeńı tohoto problému spoč́ıvá v řazeńı akustooptického modulátoru určitého

kmitočtu do optické dráhy jednoho ze srovnávaných laser̊u, což má za následek posuv

frekvence zářeńı o přesně definovaný kmitočet (obvykle v řádu deśıtek až stovek MHz).

V tomto př́ıpadě odpadá problém s r̊uznou intenzitou dopplerovského pozad́ı i r̊uzným tva-

rem a intenzitou odlǐsných hyperjemných komponent. V př́ıpadě mého měřeńı jsem použil

akustooptický modulátor s modulačńım kmitočtem oscilátoru 80MHz vložený do optické

dráhy měřićıho laseru.

7.2.4 Synchronizace modulačńıch signál̊u, finálńı experimentálńı sestava

Z d̊uvodu zlepšeńı poměru signál-̌sum při č́ıtáńı záznějového signálu jsem realizoval syn-

chronizaci modulačńıch signál̊u obou laserových systémů. V př́ıpadě, kdy maj́ı laserové

svazky modulačńı signály přesně stejné amplitudy a fáze, měńı se kmitočet zářeńı obou

laser̊u synchronně, š́ı̌rka čáry záznějového signálu se zužuje a zmenšuje se i rozptyl hodnot

č́ıtané frekvence zázněje na č́ıtači.

Tuto synchronizaci představovalo vyvedeńı signálu s kmitočtem krystalového oscilátoru

z jednotky systému ILP do generátoru modulačńıho kmitočtu měřićıho laseru, úprava

tohoto generátoru, konstrukce regulátoru (posunu) fáze a přepočet a modifikace kmitoč-

tových filtr̊u na desce vstupńıho zesilovače.

Analogový generátor modulačńıho signálu vyvinutý v minulosti na ÚPT bylo nutno

kompletně přepracovat. Jádrem starého generátoru byl krystalový oscilátor s kmitočtem

fM
0 = 8MHz, od kterého se přes soustavu dělič̊u odvozoval kmitočet modulačńıho signálu

laseru fM
mod = 1, 064 kHz a 3. harmonická tohoto signálu slouž́ıćı jako reference pro syn-

chronńı detektor s frekvenćı fM
3f = 3, 192 kHz. Krystalový oscilátor referenčńıho laseru

pracuje na kmitočtu fR
0 = 1MHz a tento laser použ́ıvá modulačńı kmitočet fR

mod = 475Hz
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s 3. harmonickou fR
3f = 1, 427 kHz.

Schéma zapojeńı modifikovaného generátoru modulačńıho signálu je na obr. 48. Ho-

dinový signál krystalového oscilátoru referenčńıho laseru s kmitočtem 1 MHz se přivád́ı

na konektor ext clk, odkud je veden na vstup hradla NAND (IC8A). Druhý vstup to-

hoto hradla je připojen k bloku zpoždováńı fáze tvořeným dvěma monostabilńımi obvody

(IC3A, IC3B). Stiskem tlač́ıtka (button) dojde k vytvořeńı pulsu s úrovńı L na druhém

vstupu hradla, což má za následek trvalou úroveň H na výstupu IC8A. Po tuto dobu

č́ıtač IC9 nedetekuje žádné hodinové pulsy a v d̊usledku toho dojde k fázovému posuvu

signál̊u měřićıho laseru v̊uči modulačńımu signálu laseru referenčńıho. Velikost posuvu

fáze lze měnit změnou časové konstanty obvodu IC3B (regulaćı potenciometru R5) v roz-

sahu přibližně 2-30◦ (plat́ı pro daný modulačńı kmitočet fmod = 475Hz). Monostabilńı

obvod IC3A slouž́ı k ošetřeńı zákmit̊u tlač́ıtka button.

Při rozpojeném tlač́ıtku neguje hradlo IC8A vstupńı hodinový signál ext clk a jeho

výstup je veden na soustavu dělič̊u (IC9, IC1, IC2, IC7) k źıskáńı kmitočt̊u 475 a 1427Hz.

Výstup square s obdélńıkovým signálem 1427Hz slouž́ı jako pomocný (např. pro syn-

chronizaci osciloskopu), výstup ref obsahuje posun fáze mezi referenčńım signálem lock-in

zesilovače a modulačńım signálem laseru (obvody IC5 a IC10). T́ımto posunem lze ko-

rigovat skupinové zpožděńı ve stabilizačńım řetězci a velikost tohoto posunu lze měnit

změnou stavu přeṕınač̊u sw-dip. Obvod IC7 slouž́ı jako posledńı dělič a s př́ıslušnými

rezistory i jako tvarovač modulačńıho signálu. Tvar tohoto signálu lze regulovat odpo-

rovými trimry R23 a R30. Za tvarovačem následuje kmitočtový filtr typu pásmová pro-

pust 2. řádu naladěný na daný modulačńı kmitočet 475Hz (obvod IC6), [11]. Trimr R14

slouž́ı k regulaci amplitudy výstupńıho modulačńıho signálu fmod.
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Daľśı modifikaci elektroniky představovalo přeladěńı kmitočtového filtru vstupńıho ze-

silovače na kmitočet třet́ı harmonické modulačńıho signálu 1427Hz. Tato pásmová pro-

pust se skládá ze dvou univerzálńıch aktivńıch filtr̊u UAF42 od firmy Burr-Brown. Obvody

maj́ı integrovánu převážnou část zapojeńı, externě se připojuj́ı pouze rezistory ovlivňuj́ıćı

parametry výsledného filtru. Hodnoty součástek pro požadované parametry filtru (tab. 2)

byly vypoč́ıtány dle [11]. Schéma zapojeńı viz obr. 49.

Tabulka 2: Zadané parametry a vypoč́ıtané hodnoty součástek filtru.

f = 1427, 49 Hz RF1 = RF2 = 35, 175 kΩ

fn = 1 RG = 4, 599 kΩ

Q = 0, 70711 RQ = 63, 23Ω

QBP = 150 R′
F1 = R′

F2 = 35, 341 kΩ

ABP = 10 R′
G = 4, 648 kΩ

Typ rovnic = 2 (B) R′
Q = 63, 91Ω

Obr. 49: Schéma zapojeńı kmitočtového filtru vstupńıho zesilovače.
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Finálńı schéma celkové experimentálńı sestavy pro měřeńı frekvenčńıch posuv̊u je

na obr. 50. Zúžeńı spektrálńı š́ı̌rky záznějového signálu se následně dosáhne sledováńım

zázněje pomoćı radiofrekvenčńıho spektrálńıho analyzátoru a současnou regulaćı (posu-

vem) fáze (a př́ıpadně) amplitudy modulačńıho signálu měřićıho laseru. Po této úpravě

ř́ıd́ıćı elektroniky došlo k trojnásobnému zúžeńı š́ı̌rky čáry z přibližně 1MHz na 350 kHz.

Obr. 50: Schéma experimentálńı aparatury pro měřeńı frekvenčńıch posuv̊u.

E1, E2 - ř́ıd́ıćı elektroniky, OSC - krystalový oscilátor, SJ1, SJ2 - stabilizačńı jednotky,

FG - generátor modulačńıho kmitočtu, FD - děliče kmitočtu, FAR - regulátor amplitudy

a fáze, LS1, LS2 - laserové systémy, AOM - akustooptický modulátor, P - polarizuj́ıćı

dělič, PD - fotodetektor, SA - spektrálńı analyzátor, FC - frekvenčńı č́ıtač, PC - ř́ıdićı

poč́ıtač.
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7.3 Řı́zeńı experimentu, ovládaćı software

K ř́ızeńı měřićıho stabilizovaného laserového systému s laserem Prometheus, k ovládáńı

experimentu a vyhodnoceńı naměřených dat jsem napsal a využil několik programů.

7.3.1 Laděńı kmitočtu laseru změnou teploty krystalu

K možnosti přeladěńı frekvence laserového zářeńı v širš́ım rozsahu vlnových délek jsem na-

programoval skript ladeni teplota.vi pro LabView. Řı́dićı signál generovaný programem je

přes sběrnici CAN veden do D/A karty a dále na vstup teplotńıho laděńı laserovaćıho krys-

talu (Temperature Laser Crystal BNC), schéma zapojeńı viz obr. 51. Změnou úrovně to-

hoto ř́ıd́ıćıho signálu se měńı teplota krystalu a t́ım i vlnová délka generovaného zářeńı (cit-

livost vstupu je 1 K/V, rozsah frekvenčńıho přeladěńı přibližně 60GHz). Detekce úrovně

absorpce zářeńı v kyvetě v závislosti na kmitočtu laseru je prováděna zpětnou digitalizaćı

signálu z fotodetektoru.

Obr. 51: Schéma zapojeńı pro přelad’ováńı měřićıho laseru změnou teploty krystalu.

7.3.2 Laděńı laseru změnou napět́ı na piezoelementu

K přelad’ováńı kmitočtu výstupńıho zářeńı měřićıho laseru pomoćı změny napět́ı na piezo-

elementu jsem využil program jodak.vi pro LabView, napsaný a využ́ıvaný dř́ıve na ÚPT

ke stabilizaci He-Ne-I2 normál̊u. Kromě možnosti vlastńıho laděńı frekvence zářeńı pro-

gram obsahuje i ovládaćı prvky k dálkovému zapnut́ı/vypnut́ı stabilizace laseru.

7.3.3 Sběr experimentálńıch dat

K záznamu experimentálńıch dat źıskaných z frekvenčńıho č́ıtače slouž́ı program citac.vi.

Program zajǐst’uje kompletńı obsluhu a nastaveńı č́ıtače přes sběrnici GPIB z LabView,
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s periodou 1 s č́ıtá kmitočet záznějového signálu, naměřená data zobrazuje na monitoru

a ukládá do souboru k pozděǰśımu zpracováńı pomoćı programu na výpočet Allanových

standardńıch odchylek.

7.3.4 Výpočet Allanových odchylek a frekvenčńıch posuv̊u

K výpočtu Allanových standardńıch odchylek a absolutńıch frekvenčńıch posuv̊u měřićıho

laseru slouž́ı program v Matlabu allan.m, volaj́ıćı funkci avar.m. Funkce avar.m, źıskaná

z internetu [1], poč́ıtá ze zadaných dat několik verźı Allanových odchylek, v mém př́ıpadě

využ́ıvám Allanovy standardńı odchylky. Program allan.m poč́ıtá převrácené hodnoty

dat źıskaných z frekvenčńıho č́ıtače (převád́ı kmitočet na čas), volá funkci avar.m (jej́ım

vstupem jsou experimentálńı data v časové oblasti, výstupem graf Allanových odchylek)

a následně z aritmetického pr̊uměru naměřených hodnot poč́ıtá frekvenčńı posuv (akus-

tooptický modulátor zvyšuje kmitočet měřićıho laseru o 80 MHz, tuto hodnotu je třeba

od naměřených dat odeč́ıst).
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7.4 Naměřená data

Ke stabilizaci a měřeńı absolutńıch frekvenčńıch posuv̊u jsem využ́ıval hyperjemnou kom-

ponentu a10 absorpčńı čáry R(56) 32-0 jodu 127I2, která je dle [6, 57, 58] doporučována

pro metrologické aplikace. Frekvenčńı atlas absorpčńıch čar jodu okolo vlnových délek

532 nm viz např. [4, 35,77,80]. Předepsané hodnoty veličin a podmı́nky měřeńı, [6]:

• f = 563 260 223 513 kHz, λ = 532 245 036.104 fm, s relativńı standardńı nejistotou

8,9.10−12 při použit́ı Nd:YAG laseru se zdvojnásobeńım frekvence, stabilizovaného

pomoćı jodové kyvety umı́stěné mimo laser,

• teplota studeného palce: −15± 1 ◦C

• modulačńı zdvih, špička-̌spička: 1± 0, 2MHz při 3f detekci

• intenzita zářeńı: 17± 11mW.cm−2

7.4.1 Kalibrace referenčńıho laserového systému

Pro možnost měřeńı absolutńıho frekvenčńıho posuvu laseru stabilizovaného pomoćı měře-

ných kyvet bylo nutno zjistit absolutńı frekvenčńı posuv referenčńıho laserového systému.

Tento absolutńı frekvenčńı posuv byl změřen frekvenčńım srovnáváńım se syntezátorem

optických frekvenćı v Českém metrologickém institutu v Praze (dále jen ČMI). Opakovaćı

frekvence tohoto frekvenčńıho syntezátoru byla odvozena od signálu rubidiových hodin

synchronizovaných s GPS. Blokové schéma experimentu viz obr. 52.

Během převozu referenčńıho systému do laboratoř́ı ČMI došlo vlivem manipulace

k jeho částečnému rozjustováńı. Problémem byl značný úbytek výstupńıho výkonu zářeńı

laseru, laser jsem proto dojustoval zpět na maximum výstupńıho optického výkonu na-

staveńım vnitřńıho systému zrcadel.

Dále jsem dojustoval část systému s jodovou absorpčńı kyvetou na optimálńı pr̊uchod

a překryt́ı postupného a zpětného laserového svazku, ke správné funkci a větš́ı robust-

nosti systému stabilizace přispěla i analýza zapojeńı a úprava zisku operačńıho zesilovače

ve fotonásobiči detekuj́ıćım zářeńı z absorpčńı kyvety (schéma zapojeńı viz obr. 53).

Pro napět’ové ześıleńı neinvertuj́ıćıho zapojeńı OZ plat́ı:

Au =
Uout

Uin

=
R1 + R2

R1

(31)
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Obr. 52: Blokové schéma experimentu kalibrace referenčńıho laserového systému.
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Mezi invertuj́ıćım vstupem OZ a zemı́ byl p̊uvodně vřazen rezistor s hodnotou odporu

10 kΩ, ten jsem nahradil sériovou kombinaćı rezistoru 1 kΩ a odporového trimru s hod-

notou odporu 10 kΩ. Tato změna má za následek možnost nastaveńı napět’ového ześıleńı

OZ v rozsahu Au = 92 ∼ 1001 (p̊uvodńı pevná hodnota Au = 101).

Obr. 53: Schéma zapojeńı a úprava zisku zesilovače ve fotonásobiči.

Při prvńım pokusu o změřeńı absolutńıho frekvenčńıho posuvu vyšly najevo nedostatky

v systému stabilizace referenčńıho laseru ILP. Analýzou př́ıslušných elektrických schémat

bylo zjǐstěno nevhodně zvolené zapojeńı části lock-in zesilovače, které zp̊usobovalo fluk-

tuace zisku a vznik náhodných offset̊u napět́ı př́ıslušných operačńıch zesilovač̊u. To mělo

za následek chybnou funkci stabilizačńıho řetězce s měńıćım se absolutńım frekvenčńım

posuvem zářeńı laseru. K vyřešeńı tohoto problému přispělo použit́ı obdobného lock-in

zesilovače vyvinutého na ÚPT a použitého v elektronice měřićıho laseru. Po této úpravě

již stabilizačńı elektronika referenčńıho systému pracovala bezchybně.

Záznam časového pr̊uběhu záznějového signálu referenčńıho systému se stabilizovaným

hřebenem optických frekvenćı je na obr. 54, naměřený absolutńı frekvenčńı posuv refe-

renčńıho systému činil ∆R = −0, 8 kHz, podmı́nky měřeńı viz tab. 3. Výstupńı úroveň

napět́ı fotonásobiče za operačńım zesilovačem byla pro hyperjemnou komponentu a10 ab-

sorpčńı čáry R(56) 32-0 rovna 0,3Vp−p.
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Tabulka 3: Podmı́nky při kalibraci referenčńıho laseru.

Teplota palce kyvety -12,6 ◦C

Úroveň napět́ı modulačńıho signálu 0,9Vp−p

Výkon referenčńıho laseru 26mW

Obr. 54: Záznam naměřených hodnot kmitočtu záznějového signálu.
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7.4.2 Absorpčńı čáry jodu v oblasti vlnových délek 532 nm

Na měřićı laser může být přiveden signál napět́ı, j́ımž lze měnit teplotu krystalu laseru

a t́ım i ladit kmitočet výstupńıho zářeńı laseru v relativně širokém rozsah̊u frekvenćı,

viz kap. 7.3.1. Této regulace jsem využil pro změřeńı tvaru spektra absorpčńıch čar jodu

v oblasti vlnových délek okolo 532,24 nm v kmitočtovém rozsahu přibližně 14GHz, viz

obr. 55. Spektrum bylo źıskáno lineárńı absorpćı.

Obr. 55: Spektrum absorpčńıch čar jodu v oblasti vlnových délek 532,24 nm.
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7.4.3 Spektrum hyperjemných komponent jodu

Spektrum hyperjemných komponent jodu absorpčńı čáry R(56) 32-0 jsem změřil ply-

nulým přeladěńım daného kmitočtového rozsahu změnou napět́ı na jednom z piezoele-

ment̊u. Na záznamu 3. derivace źıskaného spektra (viz obr. 56) je patrné, že hyperjemná

komponenta a10 dané absorpčńı čáry, doporučovaná institutem BIPM pro metrologické

účely, má relativně velkou amplitudu, je snadno identifikovatelná a v jej́ım bĺızkém okoĺı

nelež́ı žádné daľśı komponenty, které by mohly negativně ovlivňovat detekci.

Obr. 56: Hyperjemné spektrum absorpčńı čáry R(56) 32-0 (3. derivace).
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7.4.4 Ověřeńı kvality stabilizačńıho řetězce měřićıho laseru

Funkčnost a kvalitu systému stabilizace měřićıho laseru jsem ověřil měřeńım Allanových

standardńıch odchylek záznějového signálu měřićıho a referenčńıho laseru. V měřićım

systému jsem ke stabilizaci použil 500mm dlouhou jodovou kyvetu ISI/R. Záznam Alla-

nových standardńıch odchylek je na obr. 57, změřený absolutńı frekvenčńı posuv této

kyvety je ∆0 = −0, 8 kHz. Ze záznamu je patrné, že stabilizačńı systém pracuje správně

a měřený frekvenčńı posuv neńı zat́ıžen nežádoućımi drifty, protože hodnoty Allanových

odchylek směrem k deľśım integračńım čas̊um klesaj́ı a tvoř́ı př́ımku. Na kvalitu stabili-

zace poukazuj́ı i ńızké hodnoty změřených odchylek, pro integračńı čas 100 s je hodnota

Allanovy standardńı odchylky rovna 7,03.10−14.

Obr. 57: Allanovy standardńı odchylky kyvety ISI/R.
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7.4.5 Allanovy standardńı odchylky a frekvenčńı posuvy pro r̊uzný počet

čǐstěńı jodu

V daľśım měřeńı jsem se zabýval měřeńım frekvenčńıch posuv̊u stabilizovaného laseru

s přeplňovatelnou, 500 mm dlouhou kyvetou o třech r̊uzných počtech čǐstěńı jodu (tzn.

třech r̊uzných koncentraćıch nečistot). Záznam Allanových odchylek kyvety ISI/R je

na obr. 58, naměřené absolutńı frekvenčńı posuvy a hodnoty Allanových standardńıch

odchylek pro integračńı čas 100 s jsou v tab. 4.

Obr. 58: Allanovy variace pro r̊uzný počet čǐstěńı jodu.

Tabulka 4: Naměřené absolutńı frekvenčńı posuvy pro r̊uzný počet čǐstěńı jodu.

Počet čǐstěńı jodu Absolutńı frekvenčńı posuv Allan std. odchylka [100 s]

1 -7,0 kHz 1.35−13

2 -0,7 kHz 1.29−13

3 +0,9 kHz 6.98−14

Z naměřených dat vyplývá, že počet čǐstěńı jodu má zásadńı vliv na obsah nečistot

v absorpčńım médiu. Při jednom čǐstěńı byl naměřený frekvenčńı posuv ∆1 = −7, 0 kHz,

již při dvou je však čistota výrazně lepš́ı - frekvenčńı posuv ∆2 = −0, 7 kHz. Mezi dvěma

a třemi čǐstěńımi již neńı tak značný rozd́ıl, při třech čǐstěńıch jodu byl zjǐstěn absolutńı

frekvenčńı posuv ∆3 = +0, 9 kHz.
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7.5 Shrnut́ı výsledk̊u, limity metody

Podařilo se mi sestavit a otestovat experimentálńı měřićı aparaturu pro měřeńı frek-

venčńıch posuv̊u jodem stabilizovaných Nd:YAG laser̊u se zdvojnásobeńım frekvence (vl-

nová délka λ = 532 nm). Absolutńı frekvenčńı posuv vybraného referenčńıho laseru (ko-

merčńı systém ILP) jsem změřil frekvenčńım srovnáváńım se syntezátorem optických kmi-

točt̊u stabilizovaným pomoćı signálu GPS v laboratoř́ıch ČMI v Praze. Po odstraněńı

chyby ve stabilizačńı elektronice náhradou části lock-in zesilovače a úpravě zisku stabi-

lizačńıho řetězce jsem změřil frekvenčńı posuv ∆0 = −0, 8 kHz. Tento referenčńı systém

jsem následně použil k frekvenčńımu srovnáváńı s měřićım systémem stabilizovaným

pomoćı zkoumaných jodových absorpčńıch kyvet. Stabilizačńı systém měřićıho laseru

založený na saturované subdopplerovské spektroskopii v molekulárńım jodu s detekćı

na 3. harmonické je vlastńı konstrukce, využ́ıvá čtyřpr̊uchodového uspořádáńı pro ześıleńı

užitečného signálu a je mechanicky uzp̊usoben pro snadnou manipulaci s použitou ab-

sorpčńı kyvetou.

Trojnásobného zúžeńı š́ı̌rky čáry záznějového signálu jsem dosáhl synchronizaćı mo-

dulačńıch signál̊u obou laserových systémů. Poč́ıtačově ř́ızený experiment jsem doplnil

o software zpracovávaj́ıćı naměřená data algoritmem s výpočtem Allanových standardńıch

odchylek pro hodnoceńı frekvenčńı stability použitých laserových systémů. Na závěr jsem

změřil absolutńı frekvenčńı posuvy měřićıho systému a Allanovy odchylky záznějového

signálu pro tři r̊uzné koncentrace nečistot v absorpčńım médiu.

Zjistil jsem, že jedno čǐstěńı jodu při plněńı kyvety neńı dostatečné, naměřený ab-

solutńı frekvenčńı posuv měřićıho laseru byl ∆1 = −7, 0 kHz. Po dvou čǐstěńıch jsem

dosáhl frekvenčńıho posuvu výrazně nižš́ıho, ∆2 = −0, 7 kHz, což již svědč́ı o ńızké kon-

centraci nečistot v absorpčńım médiu. Mezi dvěma a třemi čǐstěńımi nebyl značný rozd́ıl

v naměřeném posuvu kmitočtu, ∆3 = +0, 9 kHz, přesto doporučuji při výrobě použ́ıvat

postup plněńı se třemi čǐstěńımi jodu přes molekulová śıta. Je tak zaručeno dostatečné

odfiltrováńı nečistot z jodu. Naměřené Allanovy standardńı odchylky bĺıž́ıćı se úrovni

10−14/100 s a absolutńı frekvenčńı posuvy s úrovńı pod 1 kHz svědč́ı o vynikaj́ıćı čistotě

absorpčńıho média a lasery stabilizované pomoćı těchto kyvet zpř́ısňuj́ı kritéria pro jodem

stabilizované Nd:YAG laserové normály délky dle doporučeńı CIPM (relativńı stabilita

lepš́ı než 8,9.10−12, maximálńı absolutńı frekvenčńı posuv ±5 kHz). Výsledky srovnáńı

naměřených dat s metodou indukované fluorescence jsou v kap. 8.

Hlavńı limity a omezeńı této metody měřeńı obsahu nečistot v jodu souviśı předevš́ım
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s mechanickým uspořádáńım použitých kyvet. Úroveň absorpce zářeńı na hyperjemných

komponentách jodu v oblasti vlnových délek 532 nm je relativně ńızká, s krátkými kyve-

tami nelze v běžném dvoupr̊uchodovém uspořádáńı dosáhnout dostatečné úrovně užiteč-

ného signálu nutného ke stabilizaci. Př́ıpadným řešeńım tohoto problému by mohlo být

použit́ı exterńıho rezonátoru. Daľśı významnou nevýhodou metody frekvenčńıho srovná-

váńı stabilizovaných laser̊u je značná složitost celé sestavy, vysoké nároky na udržováńı

obou systémů ve stabilizovaném režimu a nutnost př́ısného dodržováńı podmı́nek měřeńı

maj́ıćıch vliv na absolutńı posuv použitých laser̊u (hustoty optického výkonu, napět’ové

úrovně modulačńıch signál̊u, tlak̊u jodových par aj.). Domńıvám se, že zpřesněńı výsledk̊u

metody by bylo možno dosáhnout použit́ım stabilizovaného frekvenčńıho syntezátoru

na mı́stě referenčńıho laseru (odpadaj́ı drifty zp̊usobené poklesem optického výkonu z d̊u-

vodu degradace optických prvk̊u referenčńıho laseru).
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8 Srovnáńı výsledk̊u obou metod, doporučeńı

Výsledky a srovnáńı obou metod ověřováńı čistoty jodu v absorpčńıch jodových kyvetách

pro frekvenčńı stabilizaci laser̊u shrnuje tab. 5. Jsou zde uvedeny Sternovy-Volmerovy ko-

eficienty, absolutńı frekvenčńı posuvy a hodnoty Allanových standardńıch odchylek pro in-

tegračńı čas 100 s. K porovnáńı obou metod jsem použil měřeńı s přeplňovatelnou kyvetou

ISI/R a třemi r̊uznými koncentracemi nečistot v jodu.

Tabulka 5: Shrnut́ı a srovnáńı výsledk̊u obou metod měřeńı čistoty jodu.

Počet čǐstěńı S-V koeficient [Pa] Abs. frek. posuv [kHz] Allan. std. odchylka

1 1,136 ± 0,014 -7,0 1,35.10−13/100 s

2 0,777 ± 0,007 -0,7 1,29.10−13/100 s

3 0,697 ± 0,006 +0,9 6,98.10−14/100 s

Z dané tabulky vyplývá, že výsledky spolu dobře koreluj́ı, nižš́ım hodnotám Ster-

nových-Volmerových koeficient̊u odpov́ıdaj́ı menš́ı absolutńı frekvenčńı posuvy zářeńı

měřićıho laseru stabilizovaného pomoćı použité kyvety a také nižš́ı hodnoty Allanových

standardńıch odchylek pro stejné integračńı časy.

Metoda indukované fluorescence má minimálńı náročnost na mechanickou stabilitu

a relativně jednoduchou experimentálńı sestavu, při zahrnut́ı pomocné referenčńı ky-

vety je možno použ́ıt budićı laser s multimodovým provozem. Jistým omezeńım může

být odražené a rozptýlené světlo, jehož úroveň značně nar̊ustá zvláště při použit́ı velmi

krátkých kyvet nebo kyvet s antireflexńımi vrstvami odlǐsných vlnových délek než je vl-

nová délka budićıho laseru. Rozptyl je možno změřit procesem vymrazováńı kapalným

duśıkem LN2 a následně odeč́ıst od naměřených dat. Po zahrnut́ı všech kompenzaćı

nežádoućıch vliv̊u (multimodový režim, koĺısáńı výkonu laseru, rozptýlené světlo) se mi

podařilo výrazně zlepšit reprodukovatelnost metody (téměř třikrát menš́ı standardńı smě-

rodatná odchylka proti nejlepš́ımu měřeńı bez kompenzaćı).

Výsledky metody frekvenčńıho srovnáváńı maj́ı stejnou tendenci jako metoda indu-

kované fluorescence - větš́ımu počtu čǐstěńı jodu odpov́ıdaj́ı menš́ı absolutńı frekvenčńı

posuvy a nižš́ı hodnoty Allanových standardńıch odchylek. Změna polarity absolutńıho

frekvenčńıho posuvu u posledńıho měřeńı (3 čǐstěńı) je pravděpodobně zp̊usobena mı́rným

rozjustováńım a stárnut́ım referenčńıho laserového systému. Po uskutečněńı všech tř́ı

měřeńı byla zjǐstěna mı́rná degradace laserovaćıho krystalu, která se projevila poklesem

výstupńıho výkonu referenčńıho laseru. Absolutńı hodnota posledńıho měřeńı pod úrovńı
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1 kHz však stále vypov́ıdá o výborné čistotě jodu v kyvetě. Značnou nevýhodou této me-

tody je velká komplikovanost experimentálńı sestavy, náročnost na dodržeńı mnoha pra-

covńıch podmı́nek při měřeńı a rovněž omezeńı použitelnosti metody pouze pro dlouhé

absorpčńı kyvety. Pr̊uchodem zářeńı krátkou kyvetou nelze dosáhnout dostatečné ampli-

tudy užitečného signálu nutného pro stabilizaci, tento problém by bylo možno odstranit

umı́stěńım kyvety do exterńıho rezonátoru, což by ovšem dále zvýšilo složitost celé apa-

ratury.

Velikost Sternova-Volmerova koeficientu i absolutńıho frekvenčńıho posuvu u kyvety

s jedńım čǐstěńım jodu ukazuje na nedostatečné odstraněńı nečistot a př́ıměśı. Mezi jedńım

a dvěma čǐstěńımi jodu je patrné značné zlepšeńı čistoty, Stern̊uv-Volmer̊uv koeficient

i absolutńı frekvenčńı posuv významně klesá. Pro spolehlivé odstraněńı maxima nečistot

z absorpčńıho média lze doporučit tři čǐstěńı jodu, kdy se proti dvěma čǐstěńım výsledky

zlepšily již minimálně a lze tedy ř́ıci, že je tento počet čǐstěńı dostatečný.
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9 Závěr

Během řešeńı této disertačńı práce jsem sestavil dvě měřićı aparatury pro zjǐst’ováńı čistoty

jodu v absorpčńıch jodových kyvetách, aparaturu založenou na indukované fluorescenci

a sestavu pro frekvenčńı srovnáváńı dvou stabilizovaných Nd:YAG laser̊u.

U sestavy na měřeńı fluorescence jsem provedl sérii experiment̊u na souboru čtyř jo-

dových kyvet, které poukázaly na problémy s multimodovým režimem budićıho laseru

a vlivem rozptýleného a odraženého světla. Tyto nedostatky se mi podařilo odstranit zahr-

nut́ım kompenzace s referenčńı kyvetou a procesu vymrazováńı kapalným duśıkem. Po při-

dáńı aktivńı stabilizace výkonu budićıho laseru pomoćı elektrooptického modulátoru jsem

dosáhl trojnásobného zlepšeńı reprodukovatelnosti metody proti výsledk̊um naměřených

bez kompenzaćı.

Pro aparaturu na měřeńı frekvenčńıch posuv̊u jsem nejprve sestavil část s laserem sta-

bilizovaným pomoćı exterńı kyvety technikou saturované subdopplerovské spektroskopie

s detekćı na třet́ı harmonické, správnou funkci stabilizačńı smyčky jsem ověřil změřeńım

a výpočtem Allanových standardńıch odchylek. Následně jsem upravil použitou elek-

troniku na možnost synchronizace modulačńıch kmitočt̊u s referenčńım laserem, č́ımž

došlo k trojnásobnému zúžeńı š́ı̌rky spektrálńı čáry záznějového signálu. Absolutńı frek-

venčńı posuv referenčńıho systému byl změřen frekvenčńım srovnáváńım s optickým syn-

tezátorem stabilizovaným na časový normál v laboratoř́ıch Českého metrologického insti-

tutu. K oběma měřićım sestavám jsem naprogramoval ř́ıdićı a vyhodnocovaćı software.

Pro porovnáńı výsledk̊u obou metod jsem provedl sérii měřeńı Sternových-Volmero-

vých koeficient̊u a absolutńıch frekvenčńıch posuv̊u měřićıho laseru se speciálńı přeplňo-

vatelnou kyvetou pro tři r̊uzné koncentrace nečistot v absorpčńım médiu. Výsledky těchto

měřeńı spolu velmi dobře koreluj́ı.

Jako spolehlivý počet čǐstěńı jodu při plněńı kyvety lze na základě naměřených dat

doporučit tři čǐstěńı jodu přes molekulová śıta, kdy se proti dvěma opakováńım čistota

zlepš́ı jen minimálně. Pro pozděǰśı ověřováńı čistoty jodových absorpčńıch kyvet na ÚPT

lze doporučit metodu indukované fluorescence, která má proti sestavě na frekvenčńı srov-

náváńı menš́ı nároky na mechanickou stabilitu, je jednodušš́ı a je s ńı možno měřit kyvety

r̊uzných mechanických provedeńı.

Dosažené výsledky metody měřeńı frekvenčńıch posuv̊u s Allanovými standardńımi od-

chylkami bĺıž́ıćımi se hodnotám 10−14/100 s a absolutńımi frekvenčńımi posuvy pod úrovńı

1 kHz představuj́ı možné zpřesněńı předepsaných podmı́nek k realizaci jodem stabilizo-
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vaných Nd:YAG laserových etalon̊u délky daných doporučeńım mezinárodńı metrologické

komise CIPM (nyńı relativńı stabilita lepš́ı než 8,9.10−12, maximálńı absolutńı frekvenčńı

posuv ±5 kHz), což by mělo zásadńı význam pro metrologii délky, a poukazuj́ı též na vliv

čistoty jodu v absorpčńıch kyvetách na absolutńı přesnost kmitočtu těchto laserových

normál̊u. Výsledky práce ukazuj́ı, že metoda indukované fluorescence je schopná kyvety

i s takto ńızkými absolutńımi frekvenčńımi posuvy rozlǐsit a je tedy vhodná pro ověřováńı

čistoty jodu v absorpčńıch kyvetách vyráběných na ÚPT.

Hmotový spektrometr zakoupený v samém závěru řešeńı disertačńı práce bude v bu-

doucnu použit k měřeńı zbytkových nečistot ve vakuové aparatuře slouž́ıćı k plněńı kyvet,

sestavený stabilizovaný systém měřićıho laseru plánuji využ́ıt pro experimenty se syn-

tezátorem optických kmitočt̊u.
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ročńık 23, 1986: s. 161–166.

[27] Gillespie, L. J.; Fraser, L. A. D.: The normal vapor pressure of crystalline iodine.
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10 Seznam použitých zkratek a symbol̊u

Symbol Význam

3fmod třet́ı harmonická modulačńıho kmitočtu

A pravděpodobnost daného přechodu, komplexńı amplituda opt. pole, absorbance

Au napět’ové ześıleńı operačńıho zesilovače

a10 hyperjemná komponenta absorpčńı čáry

c molárńı koncentrace

c0 rychlost světla ve vakuu

∆0 absolutńı frekvenčńı posuv referenčńıho laseru

∆1−3 absolutńı frekvenčńı posuv měřićıho laseru pro 1-3 čǐstěńı jodu

∆DB š́ı̌rka dopplerovsky rozš́ı̌rené čáry

∆ν š́ı̌rka čáry

∆t teplotńı rozd́ıl

e molárńı absorpčńı koeficient

e− elektron

ε optické pole laserového zdroje

f kmitočet

fmod modulačńı kmitočet

fM
0 kmitočet oscilátoru měřićıho laseru

fM
mod modulačńı kmitočet měřićıho laseru

fM
3f kmitočet třet́ı harmonické modulačńıho signálu měřićıho laseru

fR
0 kmitočet oscilátoru referenčńıho laseru

fR
mod modulačńı kmitočet referenčńıho laseru

fR
3f kmitočet třet́ı harmonické modulačńıho signálu referenčńıho laseru

g(ν) funkce tvaru čáry

G(ν) Lorentzovský profil absorpčńı čáry

hν foton

i pořad́ı časového intervalu

I atom jodu, intenzita

I2 molekula jodu

[I2] koncentrace molekul jodu v základńım stavu

I+
2 ionizovaná molekula jodu

[I+
2 ] koncentrace molekul jodu v ionizovaném stavu
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I∗2 excitovaná molekula jodu

[I∗2 ] koncentrace molekul jodu v excitovaném stavu

IF intenzita fluorescence, fotoproud

I0 vztažná hodnota fluorescence (pro určitý tlak jodových par)

Ime.comp výsledná hodnota intenzity fluorescence se systémem kompenzaćı

IPMT.me intenzita fluorescence z fotonásobiče měřené kyvety

IPMT.ref intenzita fluorescence z fotonásobiče referenčńı kyvety

IBG.me.0 intenzita fluorescence při vymrazeńı měřené kyvety

IBG.ref.0 intenzita fluorescence při vymrazeńı referenčńı kyvety

IPD intenzita signálu na pomocném fotodetektoru

IPD.0 intenzita signálu na pomocném fotodetektoru při vymrazeńı

ι0 ozářeńı

k Boltzmannova konstanta

K0 1. normalizovaný parametr Sternovy-Volmerovy formule

l vzdálenost, tloušt’ka absorpčńı vrstvy

L0 2. normalizovaný parametr Sternovy-Volmerovy formule

λ vlnová délka

LN2 kapalný duśık

m modulačńı index kmitočtové modulace

M počet časových interval̊u

MI hmotnost molekuly jodu

µX redukovaná hmotnost molekuly jodu s molekulou př́ıměsi

η kvantová účinnost

ν kmitočet

ν0 rezonančńı kmitočet přechodu

νt kmitočet frekvenčně modulovaného laseru

p tlak jodových par

pI tlak jodu

pX tlak př́ıměsi

q náboj elektronu

v rychlost pohybu atomu

v‖ složka rychlosti rovnoběžná se směrem pozorováńı

Q mı́ra srážek excitovaných jodových molekul s molekulami ciźıch molekul

(r) zářivé přechody
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(nr) nezářivé přechody

S mı́ra srážek excitovaných jodových molekul s molekulami v základńım stavu

S(t) signál na výstupu fotodetektoru

σA účinný pr̊uřez absorpce

σI vlastńı srážky (jod-jod)

σX srážky s ciźımi molekulami

σSTDDEV standardńı kvadratická odchylka

σy(τ) Allanova standardńı odchylka

t čas

T teplota

T0 0. konstanta teplotńıho kontroleru

T1 1. konstanta teplotńıho kontroleru

τ doba života, časový interval

tsp doba spontánńı emise

vI středńı relativńı rychlost jodových molekul

vX středńı relativńı rychlost ciźıch molekul

ωmod modulačńı úhlový kmitočet

ϕ fázový posuv

x(t) časový pr̊uběh sledované veličiny

X atom nebo molekula ciźıho plynu

y středńı hodnota vypoč́ıtaná ze všech naměřených hodnot

yi pr̊uměrná hodnota za daný časový interval

114


