Quarzglasfasern in der instrumentellen UV-Analytik
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Moderne Detektionsmethoden in der instrumentellen Analytik setzen auf faseropti-
sche Systeme, um das Licht kontrolliert zu dem Probenvolumen und von dort zurtick
zum Detektor zu transportieren. Zur Langzeitstabilitit des Gesamtsystems tragen hin-
sichtlich Transmission und Degradation verbesserte UV-Fasern und die Reinigung
sowie Re-Kalibrierung von optischen Ubergéangen (Beobachtungsfenster) zwischen
Fasern und Probenvolumen bei. Dadurch ist auch der vollautomatischen Einsatz der-
artiger faseroptischer Instrumente bei schwierigen Umgebungsbedingungen mdéglich.

1 Einleitung

Die optischen, als auch die mechanischen Eigen-
schaften von optischen Spezialfasern haben sich
im Laufe der letzten Jahre deutlich verbessert. In
verschiedenen Gebieten der instrumentellen Ana-
Iytik werden optische Methoden auf faseroptische
Systeme Ubertragen, um das Licht von der Licht-
quelle zur Probe und dann zum Detektorsystem zu
transportieren. Dadurch wird das gesamte Detek-
tionssystem deutlich vereinfacht.

Mit einer gréReren Anzahl von Komponenten muss
aber gewahrleistet werden, dass das Gesamtsys-
tem sich nicht oder nur kontrolliert veréndert. Des-
halb wird in diesem Beitrag ein Uberblick tiber den
aktuellen Stand von UV-Fasern hinsichtlich
Transmission und Degradation gegeben. Vor allem
die Reduktion von UV-Defekten im Wellenlangen-
bereich unter 230 nm [1,2], die zu einer wesentlich
geringeren Drift des Systems fiihrt, wird aufge-
zeigt.

Weitere Parameter missen fur die Langzeit-
Stabilitat beachtet werden. Deshalb wird eine fa-
seroptische, prozesstaugliche Sonde vorgestellt
die zu jedem Zeitpunkt wahrend eines Prozesses
gereinigt und re-kalibriert werden kann.
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Fig.1l:Prinzipieller Aufbau eines faseroptische
Mess-Systems

2 Faseroptisches Detektionssystem

Der prinzipielle Aufbau ist in Fig. 1 dargestellt [3,4].
Dabei wird auf die beiden Punkte UV-Fasern und

deren Stabilitat als auch Stabile Transmission von
Fenstern hingewiesen. Das Rausch- und Driftver-
halten der breitbandigen Lichtquelle und Detektor-
systeme werden auch in [3,5] genauer betrachtet.

3 UV-Fasern und deren Stabilitat

Seit 1995 werden UV-Fasern hinsichtlich lhrer
Solarization [6,7], d.h. der Transmissionsverluste
durch die Erzeugung von UV-Defekten (v.a. E'-
Zentrum bei 215 nm), kontinuierlich verbessert.
Seit ca. 2 Jahren wird die sog. FDP-Faser [2,8,9]
angeboten; die Zusatzdampfung bei 215 nm auf-
grund des E’-Zentrums konnte von > 15 dB (1995)
auf < 1,2 dB (2008) reduziert werden, bei einer
Faserlange von 2 m. Inzwischen sind typische
Werte von < 0,8 dB realisierbar.

In Fig. 2 und 3 ist erkennbar, dass die Solarization
zwei Komponenten hat, die zu einer permanenten
und transienten Zusatzdampfung fuhren. Vor allem
die Zusatzdampfung ist problematisch, da diese
bei der Gesamtdrift des Systems bericksichtigt
werden muss. Aber in [10] konnte gezeigt werden,
dass die von der Faser verursachte Drift in GC-
Systemen in der GréRenordnung der Lampen- und
Detektor-Drift liegt.

T T T
i Faserldnge: 2 m |

-
[$)]

-
(o]
1
1
1
1
-
1
1

UV-induzierte Verluste [dB]

: £
Sg. Erholung / Gewinn S E
-.g’?- aber: auch Drift !-_g‘?
05f ®35 ! g3
G5! 1S 5
?3i @5
>3 ! IS 3
=] 1 1=
0. —_— .
% 4 8 12 16 20 24

Zeit [h]

Fig.2: Zeitlicher Verlauf der Zusatzdampfung bei 215 nm
(Dampfungsmaximum durch E’-Zentren) wahrend
und nach der UV-Bestrahlung
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Fig.3: Spektraler Verlauf der Zusatzdampfung nach UV-
Schéadigungen und Erholung (siehe Fig. 2)

4 Stabilitat der Transmission an den optischen
Ubergangen (Fenstern)

In der optischen Prozesskontrolle sind die Uber-
gange zum Probenvolumen immer kritisch, vor
allem durch die Verschmutzung die durch das zu
untersuchende Medium (Feststoffe, Flussigkeiten)
verursacht werden kann.

Zu einer signifikanten Verlangerung der Betriebs-
zeiten fUhrt die Lighthouse Probe’ (Fig. 4, [11]),
die durch den Einsatz von optischen Fasern und
Umlenkspiegeln wie ein Leuchturm das Licht radial
nach auf3en abstrahlt.

Die Betriebssicherheit und Automation wird ermdg-
licht durch die Realisierung von 4 Betriebszustéan-
den (Fig. 5). Neben dem ,normalen“ Mess-Betrieb,
bei dem verschiedene ,klassische* Methoden im
UV-/vis/NIR-Wellenlangenbereich einsetzbar sind,
kann das Beobachtungsfenster in einem Betriebs-
zustand gereinigt werden; die Reinigungszeit ist
dabei dem Prozess und dessen Regelung anzu-
passen. Des Weiteren kann das Gesamtsystem
einschlielich des Beobachtungsfensters tberpruft
und zu jedem Zeitpunkt eine Nullpunktmessung
durchgefuhrt werden.

Die 4. Position ermdglicht die Reinigung der pro-
duktberiihrenden Oberflachen (Dichtung, Wasch-
gehause, etc.) zusammen mit der Reinigung der
gesamten Produktionsanlage.

Fig.4: Bild der sog. Lighthouse Probe™ [10] (faser-
optische Tauchsonde) fir UV-Anwendungen
in der instrumentellen Analytik
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Fig.5: Betriebszustande der in Fig. 4 dargestellten
Lighthouse Probe™

5 Zusammenfassung

Durch die Entwicklung von faseroptischen Kompo-
nenten und die Weiterentwicklung von optischen
Fasern im UV-Bereich, auch unterhalb von 230
nm, sind neuartige Anwendungen in der instru-
mentellen Analytik oder auch der Prozesskontrolle,
mdoglich. Vor allem die Langzeit-Stabilitat als auch
die Drift, sowie die Robustheit des gesamten fa-
seroptischen Systems konnte signifikant verbes-
sert werden.
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