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Schnell und selektiv

Materialerkennung in Echtzeit mithilfe von Laserspektroskopie

Christian Bohling, Andreas John
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Bei der Sortierung in Recycling-
prozessen werden hohe Anforde-
rungen in Bezug auf die Sortenrein-
heit des Recyclingguts gestellt.
Gleichzeitig wird eine hohe Flexi-
bilitdt der Sortieranlage bei der
Differenzierbarkeit von verschie-
denartigen Schiittgiitern gefordert.
Besonders vielversprechend ist hier
der Einsatz laserbasierter Analyse-
verfahren in Verbindung mit
modernen und automatisierten
Auswertealgorithmen.
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Die Laserinduzierte Breakdownspektro-
skopie (LIBS) ist eine laserspektroskopische
Methode zur Bestimmung der atomaren
Zusammensetzung einer Probe. Obwohl
schon Mitte der 60er-Jahre des letzten Jahr-
hunderts zum ersten Mal durchgefiihrt,
konnte sich die Untersuchungsmethode
bisher nicht als universeller Sensor in in-
dustriellen Anwendungen durchsetzen. Da-
bei ist das Feld mdglicher Anwendungen
aufgrund der Universalitdt des Messprin-
zips extrem weit: Nahezu jedes Probenma-
terial, ob fest, fliissig oder gasférmig, ldsst
sich ohne vorherige Probenaufbereitung
beziiglich seiner stochiometrischen Zusam-
mensetzung, also der Konzentration der
Elemente in der Probe, charakterisieren.
Die Messung erfolgt in Echtzeit ohne Pro-
bennahme und ist somit insbesondere fiir
die Inline-Prozessanalytik geeignet.

Grundprinzip der LIBS

Das Grundprinzip der LIBS ist einfach. Ein
kurzer Laserpuls wird auf die zu untersu-
chende Probe fokussiert. Bei Leistungsdich-
ten von einigen hundert GW/cm? wird ein
Teil des Probenvolumens auf Temperaturen
tiber 10000 °C erhitzt. Dabei werden mole-
kulare Bindungen aufgebrochen, das Pro-
benvolumen verdampft und Atome werden
durch Freisetzen der dufieren Elektronen
ionisiert. Es bildet sich ein sogenanntes
Plasma - zu beobachten als kleiner Blitz -
iiber der Probe aus. In der folgenden Ab-
kiihlphase rekombinieren die Elektronen
mit den positiv geladenen Ionen. Dabei
kommt es zur Emission von elektromagne-
tischer Strahlung im Spektralbereich vom
Ultravioletten iiber das Sichtbare bis hin
zum nahen Infraroten. Wahrend bei der Re-
kombination der ungebundenen Elektro-
nen zundchst ein kontinuierliches Spekt-
rum zu beobachten ist, wird im weiteren
Verlauf der Plasmaabkiihlung elementspe-
zifische Strahlung emittiert (Bild 1). Die
Emission kann durch eine Beobachtungsfa-
ser in einem Gitterspektrometer spektral
charakterisiert werden. Die Auswertung der
Intensitdten des so entstandenen Linien-
spektrums ermdglicht Riickschliisse auf die
atomare Zusammensetzung der Probe.
Zwei Griinde standen in der Vergangen-
heit einem Einsatz aufierhalb von Labors
und Forschungseinrichtungen entgegen.
Zum einen werden kompakte, wartungs-
freundliche und kostengiinstige Strahlquel-
len mit sehr hohen Pulsspitzenleistungen
bendtigt, zum anderen werden zur vollau-

tomatisierten Datenanalyse grofse Anforde-
rungen an die Hardware und die verwende-
ten Softwarealgorithmen gestellt. Auf bei-
den Gebieten wurden in den letzten Jahren
grofie Fortschritte erzielt, sodass nunmehr
ein Einsatz von LIBS fiir schnelle industriel-
le Anwendungen praktikabel wird. Die ra-
sante Entwicklung auf dem Gebiet der
Strahlquellen in den vergangenen Jahren,
insbesondere im Bereich der diodenge-
pumpten Festkorperlaser, ermoglicht nun
die Bereitstellung kostengiinstiger, langzeit-
stabiler LIBS-Systeme fiir den industriellen
Einsatz. Im Gegensatz zu blitzlampenge-
pumpten Festkorperlasern, die sich in der
Vergangenheit einer grofien Beliebtheit als
LIBS-Strahlquellen erfreuten, lassen sich
mit diesen Lasern hohe Wiederholraten er-
zielen. Auch die Langzeitstabilitdt ist gege-
ben, da der Tausch der Blitzlampe entfillt.

Laserpuls

Linse <= Spektrometer

Faseroptik

Bild 1: Schema der LIBS: Ein kurzer Laserpuls
erzeugt ein Mikroplasma auf der zu analy-
sierenden Probe

Bild 2: Industrielles LIBS-System auf Basis
eines Mikrochiplasers
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Bild 3: LIBS-Spektren verschiedener Altmetallpellets: (a) Messing, (b) Kupfer, (c) Zink

So werden bei heutigen diodengepumpten
Lasern 10000 Stunden und mehr im Dauer-
betrieb vom Hersteller garantiert.

Mikrochiplaser

Besonders geeignet fiir die Realisierung
kompakter LIBS-Sensoren sind passiv giite-
geschaltete Mikrochiplaser, die aufgrund
ihres monolithischen Aufbaus besonders
an den Einsatz in rauen Industrieumge-
bungen angepasst sind. Geringes Gewicht,
kleine Abmessungen und giinstige Preise
sind weitere Vorziige der Mikrochiplaser-
technologie. Die in den LIBS-Systemen der
Secopta eingesetzten Microchiplaser mit ei-
ner Pulsenergie Ep > 2,5 m]J, einer Pulsdauer
tp < 1,5 ns und einer extrem guten Strahl-
qualitdt ermoglichen Fokusdurchmesser
d < 20 pm und somit Intensitdten von mehr
als 500 GW/cm? im Fokus. Repetitionsraten
von bis zu 100 Hz bei vorgenannten Para-
metern bzw. bis zu einigen kHz bei geringe-
rer Pulsenergie ermdglichen hohe Messra-
ten. In Bild 2 ist das Mikrochiplaser basierte
LIBS-System ,LIBS-Sort“ der Secopta
GmbH abgebildet. Das System erlaubt 100
Materialerkennungen (Laseranregung und
Klassifizierung) pro Sekunde. Werden nur
geringe Anregungsenergien bendtigt, etwa
bei Metallen, ldsst sich die Laserstrahlung
auch auf mehrere Messkanéle aufteilen.
Die zweite Bedingung fiir einen Einsatz der
LIBS-Technik in einem industriellen Umfeld
ist die vollautomatisierte Auswertung der ge-
messenen Spektren. Der Anwender soll die
Sensorik ohne Kenntnis von Lage einzelner
Spektrallinien oder den Details der Physik
hinter dem Messverfahren selbststdndig an
neue Aufgabenstellungen anpassen kénnen.
Ein gutes Beispiel ist hier der Betrieb ei-
ner Sortieranlage in der Recyclingwirt-
schaft. Die Sortieranlage muss flexibel fiir
neue Schiittgutgemische ausgelegt sein.
Um diese Flexibilitdt zu erreichen, lassen
sich softwarebasierte, selbstlernende Syste-
me, sogenannte Expertensysteme, einset-
zen. Auf Basis neuronaler Netze konnen
solche Algorithmen fiir die Spektrenaus-
wertung realisiert werden. In Kombination
mit Methoden der Chemometrie, mit der

zunéchst eine deutliche Datenreduktion
unter Beibehaltung des wesentlichen Infor-
mationsgehaltes einer Messung erfolgt,
wird eine einfach zu bedienende Software
zur automatisierten Materialerkennung be-
reitgestellt. Bei Vorliegen einer neuen Mess-
aufgabe werden zundchst von allen Proben
Spektren aufgenommen und in einer Da-
tenbank hinterlegt. Ein selbstkontrollierter
Lernalgorithmus erzeugt auf Basis dieser
Daten ein neuronales Netz. Mit diesem Netz
lassen sich nun unbekannte Proben hin-
sichtlich ihrer Ahnlichkeit zu den zuvor ge-
lernten Objekten beurteilen. Die Klassifika-
tion erfolgt nach Abschluss des Lernpro-
zesses innerhalb weniger Millisekunden,
sodass die Messrate des Systems durch die
Wiederholrate des Lasers begrenzt ist.

In einem Beispiel soll ein Gemisch aus
Kupfer-, Messing- und Zinkpellets voneinan-
der getrennt werden. Nach einer Vereinze-
lung der Pellets werden diese am LIBS-Sen-
sor vorbeigefiihrt und dort klassifiziert. Die
LIBS-Spektren der einzelnen Materialien sind
in Bild 3 dargestellt. Klar ersichtlich ist, dass
es sich bei Messing um eine Legierung aus
Kupfer und Zink handelt. Mechanische Klap-
pen sortieren die verschiedenen Materialien.

Hoher Reinheitsgrad

Bild 4 zeigt das Ergebnis einer sogenannten
Hauptachsentransformation der Messdaten.
Die Daten, nun reprasentiert durch nur noch
zwei Koordinaten je Datensatz, konnen ein-
zelnen Metallen zugeordnet werden. Die au-
tomatisierte Klassifikation ist hochselektiv.
Aufgrund des hohen Reinheitsgrades der so
generierten Recyclingfraktionen kann ein
hoher Marktpreis erzielt werden. Der Einsatz
der LIBS-Technik amortisiert sich bereits
nach kurzer Zeit fiir den Anwender. Hier
zeigt eine Wirtschaftlichkeitsrechnung, dass
Grundbedingung fiir den monetiren Erfolg
eines solchen Sensors die hohe Messrate
und die Vermeidung von Ausfallzeiten der
Anlage durch lange Wartungsintervalle ist.
Der hier dargestellte Fall der Erkennung un-
terschiedlicher Metalle kann auf die Sortie-
rung verschiedener, auch sehr dhnlicher Le-
gierungen erweitert werden. So ist die sor-
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Bild 4: Die ersten beiden Komponenten einer
sogenannten Hauptkomponentenanalyse in
einem 2-D-Diagramm

tenreine Trennung von hochwertigen Edel-
stiahlen von besonderem Interesse fiir die
Recyclingwirtschaft. Auch andere Recycling-
giiter bzw. Rohstoffe, wie Glaser und Kunst-
stoffe lassen sich mit LIBS extrem sortenrein
trennen und somit einer Wiederverwertung
zufiihren.

Fazit

LIBS erlaubt die vollautomatisierte Analyse
der atomaren Zusammensetzung einer Pro-
be. Schliisselelemente fiir die praktische
Umsetzung sind Hochleistungsmikrochip-
laser und vollautomatisierte Analysealgo-
rithmen auf Basis neuronaler Netze. Es las-
sen sich hohe Messgeschwindigkeiten und
lange Laufzeiten realisieren. Die Diagnostik
erfolgt online, on-site und in-situ. LIBS-
Sensoren auf Mikrochiplaserbasis sind so-
mit in idealer Weise fiir Sortieraufgaben in
der Recyclingindustrie geeignet.

Aufgrund ihrer Flexibilitdt sind LIBS-Sen-
soren aber auch fiir die Inline-Prozessiiber-
wachung und Steuerung in andersartigen
industriellen Anlagen einsetzbar. Die Band-
breite der Applikationen reicht von der
Stahlproduktion und Veredelung bis hin zu
Anwendungen in der Umwelt- und Sicher-
heitstechnik.
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