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KONSTRUKCJA | BADANIA WSTEPNE
KOMORKI FOTOAKUSTYCZNEJ DO BADANIA
CIAL STALYCH

Streszczenie. W pracy zaprezentowano nowg komorke fotoaku-
styczng, zaprojektowang i zbudowang w Instytucie Fizyki Politechniki
Slaskiej. Komorka ta jest przeznaczona do badania prébek ciat sta-
tych. Przy obecnie zastosowanych oknach badania mozna prowadzic¢
w zakresie widmowym od bliskiej podczerwieni do bliskiego nadfioletu
przy modulacji ciggtej lub impulsowej.

CONSTRUCTION AND INTRODUCTORY EXAMINATIONS
OF THE PHOTOACOUSTIC CELL FOR SOLID STATES
INVESTIGATIONS

Summary. The new photoacoustic cell designed and built in the
Institute of Physics of the Silesian Technical University is presented in
the work. This cell is destined to solid states samples investigations.
With actually used windows these investigations can be carried out
in the spectral range from near infrared to near ultraviolet and with
continuous and pulse modulations.
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1. Wstep

Zjawiskiem fotoakustycznym nazywamy generacje fali akustycznej spo-
wodowang os$wietlaniem prébki modulowanym S$wiattem, natomiast bada-
nia sygnatu fotoakustycznego w funkcji dtugosci fali Swietlnej padajacej na
prébke okreslamy jako spektroskopie fotoakustyczng.

Zjawisko fotoakustyczne zostato odkryte w 1880 roku przez A. G. Bella.
Po poczatkowym zainteresowaniu wywotanym oryginalng pracg Bella, bada-
nia nad zjawiskiem fotoakustycznym ulegty zahamowaniu z powodu braku
praktycznych zastosowan. Dopiero w roku 1938 Wiengierow wykorzystat
zjawisko fotoakustyczne do badania sktadu mieszaniny gazéw oraz wyzna-
czania czasOw relaksacji molekut w stanach wzbudzonych. Nalezy zwrécié
uwage na to, ze odrodzenie zainteresowania efektem fotoakustycznym po
roku 1938 w widoczny spos6b zostato ograniczone do gazéw. Dopiero na
poczatku lat 70-tych zaczeto zajmowaé sie fotoakustykg materii niegazo-
wej. Byto to zwigzane z rozwojem techniki (lasery, elektronika), jak réwniez
metod analizy danych (zastosowanie komputeréw). Metody fotoakustyczne
znalazty szerokie zastosowanie w praktyce, a ich rozw6j trwa do dzis.

Procesy fizyczne towarzyszace nagrzewaniu probki (ze szczegdlnym
uwzglednieniem zjawisk prowadzacych do powstania sygnatu fotoakustycz-
nego) zostaly przedstawione na rys. 1 [4]. Strumien Swiatla padajgcy na
powierzchnie prébki zostaje czeSciowo odbity i czeSciowo pochtoniety. Dla
przebiegu zjawiska fotoakustycznego istotna jest absorpcja powierzchniowa
i objetosciowa Swiatta w probce prowadzaca do jej wzbudzenia. Probka ulega
procesowi relaksacji, poniewaz dazy do osiggniecia minimum energii. Ist-
niejg trzy kanaty relaksacji: promienisty (radiacyjny), heterogeniczny oraz
homogeniczny. Pomiary fluorescencji prowadzg do okreslenia wielkosSci ener-
gii ulegajacej relaksacji promienistej, rejestracja wzbudzenia innych czgstek
pozwala na wyznaczenie wielkosSci energii podlegajacej relaksacji heteroge-
nicznej. Relaksacja homogeniczna prowadzi do wzrostu temperatury probki,
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ktéry mozna wyznaczy¢ za pomocg: kontaktowych metod pomiaru tempera-
tury; metod opierajacych sie na rejestracji promieniowania cieplnego emito-
wanego przez probke; pomiaréw rozmiaréw probki. Konsekwencjg wzrostu
temperatury jest zmiana jej wspotczynnika zatamania, ktérg mozna mierzy¢
metodg interferencyjna lub refrakcyjng. Wzrost temperatury prowadzi takze
do deformacji termosprezystej oraz dyfuzyjnego grzania gazu otaczajgcego
prébke. Te dwa procesy prowadzag do powstania sygnatu fotoakustycznego
i moga wystepowac oddzielnie lub jednoczesnie. Ich wzajemny stosunek za-
lezy od rodzaju badanego osrodka.

Wszystkie opisane zjawiska zachodzg w badanej prébce i ewentualnie
w jej najblizszym otoczeniu, ktore to sg ograniczone $cianami tzw. komarki
fotoakustycznej. Komoérka ta stanowi zasadniczy element ukiadu pomia-
rowego do badan fotoakustycznych. Konstrukcja takiej komorki zalezy od
wielu czynnikéw, wsrdéd ktorych do najwazniejszych nalezy rodzaj bada-
nych substancji. Schemat ideowy komorki fotoakustycznej przeznaczonej do
badania ciat statych przedstawiono na rysunku 2. Probka umieszczona jest
w zamknietej komorze fotoakustycznej zaopatrzonej w okno, czuty mikrofon
i gaz niepochtaniajacy lub w stabym stopniu pochtaniajacy wigzke pobudza-
jaca w badanym zakresie. Probka o$wietlana jest modulowang lub impul-
sowg wigzka Swiatta. Periodyczne nagrzewanie gazu prowadzi do zmiany jego
ci$nienia, co rejestruje sie mikrofonem jako sygnat fotoakustyczny. Sygnat
ten odczytywany w funkcji dtugosci padajacego Swiatta daje nam widmo
fotoakustyczne.

Charakterystyczng cechg tej metody w poréwnaniu ze zwykig metoda
spektrofotometryczng jest wystepujaca zaleznos¢ widma zaréwno od optycz-
nych wiasnosci probki, jak i od jej parametrow termodynamicznych. Utrud-
nia to w pewnym stopniu doktadna interpretacje uzyskanych wynikéw po-
miarow. Poniewaz sygnat fotoakustyczny jest wprost proporcjonalny do ilo-
§ci pochtonietej energii przez probke, to rozproszone Swiatto, ktére czesto
sprawia powazne trudnosci w klasycznej spektroskopii, w metodzie fotoaku-
stycznej nie odgrywa zasadniczej roli.
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Rys. 1 Procesy fizyczne oraz metody ich detekcji towarzyszace optycznemu
nagrzewaniu probki

Fig. 1. Physical processes and their detection methods accompanied to the
sample optical heating

Pozwala to na efektywne wykorzystanie tej metody do analizy materia-
tow silnie rozpraszajacych i silnie pochtaniajgcych, takich jak r6znorodne
proszki, biologiczne tkanki, papier, wtdkna itp. Komory tego typu moga
pracowaé w warunkach rezonansowych (z mikrofonem umieszczonym w re-
zonatorze Helmholtza), jak i daleko od rezonansu.
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Rys. 2. Schemat ideowy komdrki fotoakustycznej do badania cial statych:
1 - wigzka Swietlna; 2 - okno; 3 - gaz; 4 - prébka; 5 - podtoze; 6 -
mikrofon

Fig. 2. Ideological scheme of the photoacoustic cell for solid states investi-
gations: 1- light beam; 2 - window; 3 - gas; 4 - sample; 5 - backing;
6 - misrophone

Konstrukcja komérki musi spetniaé szczeg6lne wymagania dotyczace
miedzy innymi:
» dostatecznej hermetycznosci uzyskanej poprzez uktad odpowiednio do-
branych uszczelnien zapewniajgcych okre$lone cisnienie gazu w komo-
rze oraz izolacje od zewnetrznych zaktdcen akustycznych;

» mozliwosci wypetniania komory réznorodnymi chemicznie gazami;

» uzyskania zmiennej dtugosci komorki dla zapewnienia prowadzenia ba-
dan probek o réznej grubosci i regulacji odlegtosci probka-okno wcelu
uzyskania maksymalnego sygnatu fotoakustycznego;

» objetosci minimalnej i maksymalnej przestrzeni wewnetrznej komorki,
ktédra musi zapewnia¢ mozliwos¢ uzyskania wysokiej czuto$ci i rejestra-
cji sygnatéw fotoakustycznych przy zastosowaniu odpowiednich mikro-
fonéw pojemnosciowych i/lub elektretowych;
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e rozmiaréw komorki i materiatbw elementow wewnetrznych oraz obu-
dowy, ktére powinny zapewni¢ odprowadzenie ciepta wyzwalanego
w komorce;

» zapewnienia ciggtej rejestracji efektow fotoakustycznych;

» fatwosci w obstudze.

2. Opis konstrukcji wykonanej komorki
fotoakustycznej

Bazujac na sformutowanych wyzej zatozeniach, opracowano koncepcje,
a nastepnie projekt wstepny i petng dokumentacje konstrukcyjng komorki.
Projekt ztozeniowy zbudowanej komorki przedstawiono na rys. 3. Na ry-
sunku tym wprowadzono nastepujace oznaczenia: 1 - podstawa komorki;
2 - kotek prowadzacy ttoka; 3 - cylinder dolny; 4 - tlok (tuleja z gwintem);
5 - tozysko dolne; 6 - Sruba blokujgca nakretke posuwu ttoka; 7 - nakretka
posuwu ttoka; 8 - tozysko gérne; 9 - cylinder gorny; 10 - gtowica ttoka;
11 - wsporniki; 12 - Sruba okna go6rnego; 13 - pokrywa cylindra gornego;
14 - gniazdo mikrofonu; 15 - okno gdrne; 16 - okno boczne; 17 - $ruba
okna bocznego; 18 - komora pomiarowa; 19 - okno dolne; 20 - $ruba okna
dolnego.

Komora sktada sie z nastepujacych gtéwnych elementdw:

1) cylindrycznej obudowy (3, 9) wraz z podstawg (1);

2) uktadu regulujgcego potozenie probki ztozonego z gwintowanej tu-
tei (4) wspotpracujacej z nakretkg - pierScieniem regulacyjnym (7);

3) wewnetrznej tulei prowadzgcej (4) wraz z gltowicg (10) umozliwiajgca
usadowienie okna dolnego (16) oraz umocowanie badanej probki ma-
teriatu;
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4)

5)
6)

pokrywy cylindra gornego (13) wraz z gniazdem mocowania mikrofonu
pomiarowego (14) oraz gérnym oknem (15);

okien bocznych (16) (przeznaczonych do badan innymi metodami);

elementéw umacniajacych, srub mocujacych okna, podstawe i pokrywe
gorna.

Wykonana wg powyzszego rysunku (oraz szczegétowej dokumen-

tacji) komdrka fotoakustyczna cechuje sie nastepujagcymi parametrami
techniczno-pomiarowymi:

objeto$¢ wewnetrzna (uzyteczna) komorki: minimalna - 2.3 cm3, mak-
symalna - 68.7 cm3;

zakres regulacji potozenia probki wzgledem okna gdrnego: od 0 do
30 mm, doktadno$¢ regulacji 0.01 mm;

rozmiary préobek: maksymalna $rednica 30 mm, maksymalna grubos¢
29 mm;

zastosowane mikrofony pomiarowe: Mc-064 (mikrofon pojemnos$ciowy)
lub Me-092 (mikrofon elektretowy) produkcji TONSIL,;

wymiary zewnetrzne komorki: wysokos¢ komérki - 210 mm, $rednica
zewnetrzna - 75 mm;

materiat i wymiary okien: materiat - szklo BK-7 z pokryciami anty-
odbiciowymi, $rednica okna gérnego - 30.0 .mm, grubo$¢ - 6.0 mm,
$rednica okna dolnego - 30.0 mm, grubo$é - 6.0 mm, $rednica okien
bocznych - 15.0 mm, grubos$¢ - 5.0 mm.

W przysztosci planuje sie¢ wyposazenie pokrywy cylindra gérnego w za-
wory umozliwiajgce napetnianie komarki r6znymi gazami.



66 R. J. Bukowski, K. Spatek, Z. Kleszczewski

Rys. 3. Rysunek ztozeniowy komorki fotoakustycznej (opis w tekscie)
Fig. 3. Photoacoustic cell assembly drawing (description in the text)
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3. Uktad pomiarowy i wyniki pomiarow

testujacych

W Instytucie Fizyki Politechniki Slaskiej pomiary fotoakustyczne wy-

konywane sg od kilku lat z zastosowaniem réznych uktadéw pomiarowych
(patrz np. [1,3]). Dla celéw tej pracy zestawiono uklad pomiarowy przed-
stawiony schematycznie na rysunku 4. W skifad tego stanowiska wchodza:

1
2)

3)

4)

5)

zrodto Swiatta (L), ktdrym jest laser pOtprzewodnikowy;

modulator mechaniczny (MM), sktadajacy sie z silnika oraz umiesz-
czonej na jego osi okragtej tarczy. (Na obwodzie tarczy znajdujg sie
réwno oddalone od siebie oraz od $rodka tarczy otwory. Czestotliwos¢
modulacji zmieniana jest poprzez zastosowanie zasilacza o ptynnej re-
gulacji napiecia potagczonego z silnikiem);

komdrka fotoakustyczna (KF) z mikrofonem (MIK), na ktorg pada
modulowana wigzka Swiatta;

nanowoltomierz selektywny (NS) typu UNIPAN 237, na ktdérego wej-
$cie przychodzi sygnat fotoakustyczny. (Nanowoltomierz ten stuzy jako
filtr czestotliwoS$ci oraz wzmacniacz. Sterowanie nanowoltomierza se-
lektywnego odbywa sie recznie na podstawie sygnatu odniesienia SO,
ktorego czestotliwos$é jest mierzona za pomocga oscyloskopu cyfrowego.
Sygnat ten generowany jest w specjalnie do tego celu zaprojektowa-
nym module. Wigzka Swiatta emitowana przez laser jest modulowana
przez modulator, a nastepnie jej czes¢ po podbiciu od ptytki Swiatto-
dzielacej jest rejestrowana przez fotodiode i formowana przez ukiad
elektroniczny);

oscyloskop cyfrowy (OC) typu TDS 350, na ktéry podawany jest sy-
gnat z nanowoltomierza selektywnego;
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6) komputer (PC), na ktdry jest podawany sygnat z oscyloskopu cy-
frowego poprzez RS-232 i za pomoca ktdérego sygnat poddawany jest
koncowej obrébce.

Rys. 4. Schemat uktadu pomiarowego do testowania komérki fotoakustycz-
nej: L - laser potprzewodnikowy; MM - modulator mechaniczny;
SO - uktad wytwarzajacy sygnat odniesienia; KF - komorka fo-
toakustyczna; M 1K - mikrofon; NS - nanowoltomierz selektywny;
OC - oscyloskop cyfrowy; PC - komputer

Fig. 4. Scheme of the measurement setup for the photoacoustic cell testing:
L - semiconductor laser; MM - chopper; SO - reference signal gen-
eration system; KF - photoacoustic cell; M 1K - microphone; NS -
selective nanovoltmeter; OC - digital oscilloscope; PC - computer
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We wszystkich pomiarach jako probke wykorzystano model ,,ciata dosko-
nale czarnego” (= ,,cdc”) w postaci szklanej ptytki okopconej sadzg. Przy-
ktadowy pomiar zarejestrowany przez oscyloskop cyfrowy przedstawiono na
rysunku 5.

Rys. 5. Przykiadowy sygnat fotoakustyczny zarejestrowany przez oscylo-
skop cyfrowy (po usrednieniu i odszumieniu)

Fig. 5. Exemplary photoacoustic signal registered by digital oscilloscope
(after averanging and noise removing)

Przedstawiony sygnat mozna zapisa¢ w postaci
s = Awsin(ust + (fi) = jds sin(uR) + Ac sin(uR), @

przy czym
Aw=\/ARA Al, p=arctg (] . 2

W celu wyznaczenia parametréw sygnatu (jego amplitudy Aw i fazy ip)
sygnat jest poddawany anamorfozie liniowej (przez podstawienia X —
sin(u>ti) i jit = cos(uiti), gdzie ti oznacza kolejne chwile prébkowania sy-
gnatu fotoakustycznego), a nastepnie jest stosowana dwuwymiarowa regresja
liniowa. Dla podanego przebiegu otrzymujemy nastepujgce wartosci: As =
(-0.247 & 0.007) pV, Ac= (0.119 £ 0.001) y.V, Aw = (0.075 £ 0.001) pV,
p = (3.593 £ 0.006) rad.



70 R. J. Bukowski, K. Spatek, Z. Kleszczewski

Powyzsze pomiary przeprowadzono dla r6znych czestotliwosci modulacji
oraz dla réznych odlegtosci probka-okno. Zaleznosé amplitudy i fazy wy-
generowanego przez ,.cdc” sygnatu fotoakustycznego od czestotliwosci jest
przedstawiona odpowiednio na rysunkach 6 i 7. Wykres zaleznosci amplitudy
sygnatu fotoakustycznego od czestotliwosci modulacji wykazuje zgodno$¢ ja-
koSciowg z teorig i wynikami pomiarow otrzymanymi w pracy [2]. Pomiary
fazy w cytowanej pracy nie byly analizowane. Pomiary wykonywane byty
przy czestotliwos$ciach modulacji z przedziatu 100 -r 1900 Hz. W przedziale
tym czestotliwo$¢ modulacji Swiatta cechuje sie duzg stabilno$cig czasowa.
W przypadku czestotliwosci mniejszych od 100 Hz czasowe zmiany jej war-
tosci siegajg 20%. Przy czestotliwosciach powyzej 1900 Hz pojawia sie silny
szum zwigzany z pracg modulatora.

czestotliwos¢ [Hz]
500 1000 1500 2000

0,01

8m o'guds gerraw
P G
o
=

0,001

Rys. 6. Zalezno$¢ amplitudy sygnatu fotoakustycznego dla ,,cdc” od czesto-
tliwo$ci modulacji Swiatta

Fig. 6. Photoacoustic signal amplitude for ,black body” dependence on the
light frequency modulation
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Rys. 7. Zalezno$é fazy sygnatu fotoakustycznego dla ,,cdc” od czestotliwosci
modulacji sSwiatta

Fig. 7. Photoacoustic signal phase for ,,black body” dependence on the light
frequency modulation

Rysunki 8 i 9 przedstawiajg odpowiednio zalezno$¢ amplitudy i fazy
wygenerowanego sygnatu fotoakustycznego od dtugosci stupa gazu znajdu-
jacego sie w komorze. Pomiary wykonywane byty dla ,cdc” oSwietlanego
wigzka Swiatta lasera pétprzewodnikowego przy statej czestotliwosci mo-
dulacji wynoszacej 450 Hz. Odlegto$¢ probki od okna (dtugosé stupa gazu)
zmieniano w przedziale 1.00 -=-30.00 mm. Na przedstawionych wykresach nie
naniesiono btedéw pomiarowych przypadkowych, gdyz sg one znikomo mate.
Nalezy jednak zauwazy¢, ze na wynik pomiaréw‘miat wptyw biad systema-
tyczny wynikajacy z zastosowania nanowoltomierza selektywnego o waskim
pasmie przepuszczania (40 dB) przy niestabilnej pracy modulatora: zmiana
czestotliwosci modulacji 0 £2 Hz od czestotliwosci srodkowej filtru powoduje
zmniejszenie amplitudy sygnatu o okoto 10%. Jest to szczegdlnie widoczne
na rys. 9, gdzie w zasadzie faza powinna by¢ stata.
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Rys. 8.

Fig. 8.

Rys. 9.

Fig. 9.
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4. Podsumowanie

Celem przedstawionej pracy byto zaprojektowanie, zbudowanie, a na-
stepnie przetestowanie komory fotoakustycznej. Wykonano szereg pomiaréw
sprawdzajacych dziatanie skonstruowanej komorki fotoakustycznej, ktore
wykazaty:

» generacje mierzalnego sygnatu fotoakustycznego;

» prawidtowq zalezno$é wygenerowanego sygnatu od czestotliwo$ci mo-

dulaciji;

» rejestrowanie zmian sygnatu fotoakustycznego przy niewielkich zmia-

nach odlegtosci prébki od okna gbrnego;

» maty wpltyw zakidcen zewnetrznych na wykonywane pomiary, 0 czym
Swiadczg znikomo mate biedy przypadkowe mierzonych wartosci.

W efekcie wyznaczono sygnat fotoakustyczny dla ,,ciata doskonale czar-
nego” w funkcji czestotliwosci modulacji wigzki $wiatta. Okre$lono zaréwno
amplitude mierzonego sygnatu jak i jego przesuniecie fazowe przy czesto-
tliwosciach z zakresu 100 4§- 1900 Hz. Wykonane zostalty rowniez pomiary
sygnatu fotoakustycznego w funkcji dtugosci stupa gazu (odlegtosci prébki
od okna gdrnego). Pomiary te zostalty wykonane réwniez dla ,,ciata dosko-
nale czarnego” przy statej czestotliwosci modulacji.

Wykonane pomiary wykazaty poprawno$é konstrukcji komarki fotoaku-
stycznej ijej uzyteczno$¢ do przeprowadzania tego typu badan.
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Abstract

The main topic of this work is the presentation of the new photoacoustic
cell designed and built in the Institute of Physics of the Silesian Technical
University. In chapter 1 some historical aspects of the photoacoustics evo-
lution are described. The physical processes accompanied to photoacoustic
effect (presented at Fig. 1) are shortly discussed too. As a consequence of
presented processed some particular requirements about photoacoustic cells
are formulated.
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In chapter 2 the construction and basic technical parameters of the new
photoacoustic cell are described (see Fig. 3). This cell was tested at the
setup presented at Fig. 4 in chapter 3.

The obtained photoacoustic signal from carbon black body is presented
at Fig. 5. The mathematical description of this signal and method of the
treatment of that is presented in formulae (1) and (2). Finally results are
presented at Fig. 6 to Fig. 9. These results agree qualitatively with that
ones presented in the work [2],



