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CHAMPS D'ACTIVITES

Groupes recherche :
([["]5 * Physique du solide et nano-optique (Si et nano-objets, C et nano-
tubes, graphéne, pérovskites..), matériaux du patrimoine
U ELABORATION (céramiques chinoises, alliages aluminium anciens avions, objets
ET D'ETUDES

archéologiques...)

* Microscopie optique spectrale, spatiale et temporelle (comptage /
corrélation de photon unique)

* Mesures pompe-sonde de dynamique femtosecondes / Sébastien Weber Sébastien Moyano
picosecondes IR — CNRS (2016) IGE — UPS (2008)
* Mesures magnétiques et magnéto-transport ex-LPST(2003)

Service optique :

* Accompagnement et support, maintenance et réglages,
développement en spectrométrie Raman

* Développement de bancs de tests, prototypes : spectro
modulaire / imagerie UV-VIS, FLIM (déclin fluorescence),
DTS Metheor (mesure température par effet Raman sur
fibre optique)...

* Développement d’interfaces informatiques de pilotage et
d’automatisation des dispositifs expérimentaux : Labview,
PyMoDAQ (Seb Weber)

@ — parc de spectrométres Raman
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(spectroscopie vibrationnelle)

charges électriques de la molécule génére un moment
électrique oscillant... La diffusion est liée a la polarisabilité
moléculaire... (faculté du nuage électronique a acquérir un

e ¥ i
moment dipolaire induit par le rayonnement incident) = Raie
o Rayleigh
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Analyse du spectre pour interprétation physique : ||
* fréquences (position des raies...) Spectre Raman
* largeur de raie [ i
* intensité | | Stokes
* polarisation, symétrie... Raies | |
|II anti-Stokes | |
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Exemples d’application en Raman : _-,I“E;;D 4 5 - s =
* modes de vibration — structure molécule Raman shift

» cristallinité - défauts femr)
¢ identification matériaux [Raman shift = décalage Raman par rapport & la raie Rayleigh)




INSTRUMENTATION TYPE : MICRO-RAMAN

([m][]\ Monochromateur /

spectrometre

Laser a gaz, -
DPSS, diode... Simple, triple mono... CCD refroidi :
CENTRE

EINORATIO *+ LN2 (-130°C)
bR <«—— Miroirs concave—» [ - * Peltier (-65 °C)..
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Distance focale

Couplage laser ’ & ' ||| Fentede sortie
microscope... Microsco pe Fente dentrée § Réseau de diffraction Détetsnr
confocal

Spectro / -

Laser ) \

Séparatrice

Couplage p-
spectro, filtrage...
Objectif

Filtre Edge
Echantillon '4 ! ACC]UISItlon
emt Electronique : :

* contrdleur
« PC
* logiciel..

Filtre Notch
A
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SPECTROMETRE : DIFFERENTES CONFIGURATIONS / ARCHITECTURE

Configuration spectrométre triple additif

- Additif : réseaux en série, fentes graduellement ouvertes :
- résolution spectrale augmentée (x3) mais signal diminué (/3)

- plus de lumiére parasite (fentes assez ouvertes)

— possibilité de fermer les fentes, réduire CCD ou implanter un
monodétecteur (PM...) pour HR

Réseau 1 et Réseau 2 et Réseau 3 et
bloc optique bloc optique bloc optique Détecteur
CcCcD

Laser et faisceau
polychromatique

Fente 1

d'entrée

Bloc additif Fente
(fentes intermédiaires) intermédiaire

Configuration prémonochromateur soustractif et spectrométre = SOUStraCtif : filtrage dOUbIe monOChromateur’ speCtro fente

.
Réseau 2 et Réseau 3 et fl ne :

Réseau 1 et
B i WWG & - configuration la plus utilisée, permet d'utiliser toutes les excitatrices
Lasor o fcoas l l g - meilleure réjection lumiere parasite
- filtrage double mono : sélection Bandpass et centrage A, fenétre
Fonte Fmt — acces BF (10 cm™ en théorie)
ermedare
remedre - Direct : utilisation étage spectro seul, avec filtre

Configuration filtre et spectrométre simple - possibilité d’utiliser un filtre edge ou notch

R e . - signal augmenté (x3)
- 7 0 - similaire au spectro Xplora
pobevomatue l - tourelle 2 réseaux : spectro Raman et/ou PL

Fente d'entrée 3°
étage




SPECTROMETRE HORIBA XPLORA
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Le plus utilisé :

L e

Laser DPSS Nd-YaG @ 532 nm

Diodes laser @ 638 et 785 nm

Tourelle réseaux 2400, 1800, 600 et 300 tr/mm

2 lampes blanches halogéne : éclairement en réflexion et
transmission

Imagerie champ clair et champ sombre (obj. x50 et x100)
Trés automatisé et intégré (200 mm focale)

— spectres Raman, photoluminescence, imagerie,
spectres réflectivité et diffusion
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Removable dual-notch filter

Tip Enhanced Raman Spectrometer

Couplage :

» d’un spectro Labram (800 mm de focale)

* d'un AFM TRIOS

* de pointes argents

Equipé de :

* laser DPSS Nd-YaG a 532 nm et gaz He:Ne a 633 nm

» tourelle de réseaux 1800 et 300 tr/mm

* Option filtre ULF @ 532 nm (Ultra Low Frequency) :
coupure a 10 cm!
— spectres Raman, photoluminescence, TERS
(amélioration de la résolution spatiale jusqu’a 20 nm)




SPECTROMETRE HORIBA T64000
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Banc lasers — microscope confocal — triple monochromateur — bloc détecteurs — DAQ — spectre
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Laser Krypton Coherent Innova 302 C :

SOURCES LASER : RAIES ET PUISSANCES DISPONIBLES

Laser Argon Coherent Innova 90 C :

Single line, TEMg

Single line, TEMgp

| Longueur d’onde A en nm | Puissance en W

Longueur d’onde A en nm | Puissance en W

Laser Argon Spectra-Physics 2065-5s

0,03 528,7 0,35
0,10 514,5 2,00
0,15 501,7 0,40
0,80 4965 0,60
0,15 488,0 1,50
0,20 476,5 0,60
0,07 4727 0,20
0,03 465,8 0,15
0,05 457,9 0,35
0,30 454,5 0,12
0,20 363,8 0,14
0,25 | 351,1 & 351,4 0,14

Laser Ti:Sa Spectra-Physics 3900S

Multi line, TEMoo

Accordable, TEMg

Puissance en W

Longueur d’onde A en nm

| 4545-5145 5,00

Longueur d’onde A en nm | Puissance en W
(pompe 5 W)

700 - 850 0,75

Ordre de grandeur puissance
laser en VIS sous objectif
x100, selon A et polarisation
(polariseur entrée T64k et
réponse séparatrice
microscope) :

-voie 1:de 1a2mW avec laser
a 100 mW

-voie 2 :de 1 a 2 mW avec laser
a 30 mwW

Export fibre optique :

- voie 1 ou voie 2 selon besoin
spectromeétre

-de 50 a 100 mW (NUV a
NIR) en injection coupleur
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SPECTROMETRE HORIBA T64000 : ACCESSOIRES ET SPECIFICATIONS

Caractéristiques :
* nombreuses excitatrices laser
. 3 étages monochromateurs, focale 640 mm / mono
. alignement manuel délicat, réglages personnalisés et avec correction des dérives
. pilotage réseaux, DAQ et scan auto
*  détecteur CCD refroidi a -130 °C (LN2)

Réseaux : 2400, 1800 et 150 tr/mm
*  configuration triple mono avec 2400 ou 1800 tr/mm, montage soustractif ou additif
*  configuration simple mono avec tourelle 2400/1800 ou 2400/150 tr/mm

2400 tr/mm [350 ; 650 nm] ; 1800 tr/mm [450 ; 850 nm] ; 150 tr/mm [350 ; 900 nm]

Filtres en configuration simple mono :
* type edge a 457 et 488 nm disponibles
. monture filtre 1”, possibilité de monter nos propres filtres si besoin

Autres :
* fentes et trou confocal : réglage manuel continu, TC & - de 100 ym ; accessoire S & AS (insertion masque 3
largeurs)

* type de mesures : incidence normale Raman ou PL, BF (10 cm™), UBF (excitation incidence rasante pour
mesure a partirde 2 a 10 cm™' , possibilité détection diffusion Brillouin), S & AS, a 2 lasers...

. montages custom : export laser par fibre optique, utilisation lasers ou spectro pour manip custom, 2°¢
détecteur (PM)
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ACCESSOIRES

0 =36 [

Platines piezo Pl :

possibilité de cartographies
Raman

range 100 um (axe X et Y), step
sub nm

Pifoc range 200 um (axe Z)

Etude thermique avec platine micro-
cryostat Linkam :

fenétre standard

fenétre custom large et réhaussée,
quartz

dewar LN : manip cryo de -196 a
environ 200 °C

circulateur eau : manip de Tams @
environ 600 °C

Polariseurs et analyseurs :

Xplora : gestion automatisée
Labram : gestion manuelle, custom
T64k : gestion manuelle, custom




PRESTATIONS EXTERNES

Ouverture a des utilisateurs extérieurs au labo pour mesures Raman, avec

(["]]9 tarification 1/2 journée (= 1 unité d’ceuvre) — tarif élaboré par délégation CNRS
Plateforme CARACTERISATION - CEMES
u‘Ef“;;mum SYNTHESE TARIFAIRE

ET D'ETUDES
STRUCTURALES
Date d'effet: 01/01/2019

TARIF CLIENTS PRIVES OU
Prestation tarifée Unité d'czuvre ETRANGERS ET REALISATION DE
PRESTATIONS DE SERVICES
SPECTROSCOPIE CPTIQUE: 3 NEE 4872
e e 1/2 JOUR ! 51,65 276,31 292,89 653,22
PS21: Caractérisation des
st 1/2 JOURNEE 27,58 29,24 166,98 177,00 291,26
P521: Mesures magnétiques HEURE 113,27 120,07 67,35 71,39 688,61
MATIERE MOLLE 1/2 JOURNEE 74,84 79,33 107,46 113,91 221,76
Les mantants sont exprimés en eurss AT

» étude cristallinité nanofils C (IRT), contamination matériaux optique
spatiale (CNES -Thales), fluides sulfure géologie (GET), MoS2 (INSA-
LPCNO), bétons hydratés (INSA-LMDC), SERS matériaux pré-
exobiologique (LAAS-IRAP)...
* collaboration équipe matériaux patrimoine avec labo archéologie
@ (TRACES), musée : pigments statuettes, poteries, vases céramiques
chinoises...




QUELQUES SPECTRES : RAMAN & PL
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CENTRE

JrELaBoRATION Spectro T4k, réseau 150 tr/mm, laser 457 nm, Si & NPs Spectro T64k, réseau 2400 tr/mm, laser 457 nm, Raman Si
ET D'ETUDES 40000 T T T
STRUCTURALES —— Raman & PL 1400 —— triple mono
35000 —— simple mono
1200 A
30000 \
1000
— 25000 oy
@ 2
2 2 800 \
2 20000 b / \
4] w
g 5
£ 15000 = / \
10000 /,- \ 400 / /\ \
450 500 550 600 650 700 750 500 505 510 515 520 525 530 535 540

Longueur d'onde (nm) Nombre d'onde (cm™-1)




QUELQUES SPECTRES : RAMAN BASSE FREQUENCE (BF) EN SOUSTRACTIF
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STRUCTURALES Spectro T64k, réseau 2400 tr/mm, laser 476 nm, Si S&AS BF

00 Spectro T64k, réseau 2400 tr/mm, laser 458 nm, Si S&AS BF
T 300 T T
—— Stockes —— Anti-Stockes
—— Anti-Stockes —— Anti-Stockes WL
250 4 — Stockes
400
—— Stockes WL
_ 200 A
© 300 S
3 3
;‘LG‘ & 150
c 2
£ 200 £
100
100 |
50
0 w M—-—--p-Jk i L
—400 —200 0 200 400 —400 -200 0 200 400

Mombre d'onde (cm™-1) Nombre d'onde (cm™-1)




QUELQUES SPECTRES : MATERIAUX DU PATRIMOINE (CRISTAUX DANS GLACURE)
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STRUCTURALES Spectro T64k, réseau 2400 tr/mm, laser 458 nm edge, TC 100 pm
300

Spectro Te4k, réseau 2400 tr.-"mm Iaser 458 nm, edge TE = 100 Hm

— ZTSIO"I zone 2, Ob] x40, exp = 30 5,2 acc

—— ZrSi04 zone 2, ob] x40, exp = 30 5, 2 acc
—— ZrSi04 zone 3, obj. x40, exp = 30 5, 2 acc

350 —— Zr5i04 zone 3, obj. x40, exp = 30 s, 2 acc |
2500
300
2000
m: ';: 250
El El
£ 1500 A £ 200
%] %]
5 5
E j \ A £ 150 L
1000 ‘f.
n A /J4 \/ 100
500 I I

LA et et

T
200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 100 125
Nombre d'onde (cm™-1)

T
150 175 200 225 250 275
MNombre d'onde (cm™-1)




QUELQUES SPECTRES : FLUO UP-CONVERSION, SCAN & BF
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Spectro T64k, réseau 1800 tr/mm, laser 808 nm, poudre fluo up-conv. 3§&ectro T64k, réseau 1800 tr/mm, laser 808 nm, poudre fluo up-conv.
30000 T T T

—— scan multi fenétre
—— fenétre BF

| |
—— scan multi fenétre
—— fenétre BF

25000 i J 00807
350 4~ 'eneueor
25000
20000 300 I \
@ ~ I
e s 20 S 20000
© 15000 3 200 9 I / \
2 : 2
I Z 150 o 15000
E E
10000 100
Ll 10000
50 - |
_Jhd : k-- A‘Q |
5000 0 T T P
450 500 550 600 650 700 750 5000 \
Longueur d'onde (nm) -/ \
0 } } T I. } T 0 T \
450 500 550 600 650 J00 750 800 770 775 780 785 790 795 800 805 810

@ Longueur d'onde (nm) Longueur d'onde (nm)
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