时间分辨光致发光（TRPL）光谱测试系统操作指南

一、 系统原理与核心要求
1. 测试原理
时间分辨光致发光（TRPL）通过测量荧光光子相对于激发激光脉冲的延迟时间分布，来获取发光寿命信息。本系统采用时间相关单光子计数（TCSPC） 技术，其工作原理为：
· 同步信号（Sync）：来自飞秒激光器的电脉冲（80 MHz），为每个激光脉冲提供一个精确的“时间零点”（T₀）。
· 单光子信号（Start）：探测器（如单光子雪崩二极管SPAD）探测到一个荧光光子时，产生一个电信号。
· 时间测量：TCSPC模块（PicoHarp 300）精确测量每个光子到达时间与最近一个T₀之间的时间差（Δt），并将其归类到一个对应的时间通道（Time Bin）中。
· 统计直方图：经过数百万次脉冲的重复，统计每个时间通道内累积的光子数，即得到荧光强度随时间衰减的曲线I(t)。通过对I(t)进行指数拟合，可获得荧光寿命τ。
关键：为确保Δt测量的准确性并避免“脉冲堆积”效应，必须保证平均每个激光脉冲周期内探测到的光子数远小于1（典型要求<1%）。这就是控制计数率（光子数/秒）的根本原因。计数率上限由激光重复频率决定（80 MHz = 8×10⁷ 脉冲/秒），安全操作要求计数率通常低于其1-2%，即约1×10⁶ cps (Counts Per Second)。
2. 核心安全要求
本系统的单光子探测器极为灵敏且易损。操作的首要铁律是：在任何情况下，进入TCSPC探测器的光信号（荧光）强度必须受到严格控制，其计数率应低于安全阈值。 在本系统中，经光谱仪单色仪分光后的信号强度，需预先通过稳态PL光谱进行校准和确认。

二、 测试操作步骤
第零步：预约与准备
1. 设备预约：使用前，必须在“221预约”微信群内进行预约，明确所需设备、使用时段及使用人姓名。
2. 状态确认：查看设备登记本，了解前序使用情况及设备状态。
第一步：系统启动与光路切换
1. 开启飞秒激光器：首先打开大激光器，等待其输出稳定。
2. 切换至TRPL光路：通过光路上的翻折镜，将激发光路和收集光路切换至TRPL测试配置。
第二步：光路优化与信号校准
1. 标样调试：将标准样品（单层WS₂） 置于样品台。使用低功率激光，精细调节样品位置及光路，确保激发光斑聚焦于样品待测点，原地放大缩小，并调节收集光路，最大化收集荧光信号。
2. 预测稳态PL光谱（关键安全步骤）：
· 在光谱仪控制软件中，将出光口切换至 Front （即光谱仪自身探测器方向，而非TCSPC方向）。
· 设置合适的激发功率和积分时间，采集标准样品的稳态PL光谱。
· 核心操作：观察并记录此时PL光谱的峰值强度。必须通过调节激光功率、衰减片，确保此峰值强度低于系统安全阈值（例如 < 1×10⁵ cps）。此步骤旨在模拟并确认即将进入TCSPC的光强水平，是防止探测器过载的关键环节。
第三步：TCSPC系统连接与设置
1. 连接电源：依次插上TCSPC模块（PicoHarp 300） 和 Trigger 信号线（用于接收激光器同步信号）的电源。
2. 验证同步信号：打开PicoHarp软件。在软件界面中，观察 Input 0 （对应Sync/Trigger通道）显示的频率计数。
· 原理说明：此步骤是验证TCSPC系统能否正确接收到激光器的时钟脉冲。只有Input 0稳定显示约80 MHz（与激光器重复频率一致），系统才能为每个探测到的荧光光子提供准确的时间零点参考，这是TCSPC技术进行精确时间测量的基石。频率异常或信号不稳将导致寿命数据完全错误。
· 目标：确保 Input 0 稳定显示 80 MHz。
第四步：TRPL数据采集
1. 切换光路至TCSPC：在光谱仪控制软件中，将出光口从 Front 切换至 Side （即输出至TCSPC）。
2. 设置探测波长：在光谱仪软件中选择需要测试的荧光波长（通常为PL光谱的峰值波长）。
3. 设置TCSPC参数：
· 分辨率（Resol）：根据所需时间精度和测量范围选择，通常选用 4 ps（更高时间分辨率）或 8 ps（更宽测量范围且数据量适中）。
· 测量时间（Time）：设置单次采集的总时间（如10秒）。若信号较弱，可逐步增加此值以获得足够的累计计数。
4. 开始采集：点击PicoHarp软件上的 Go 按钮，开始TRPL数据采集。实时观察采集曲线，确认信号形状正常且计数率在安全范围内。
5. 信号优化：若信号太弱，可适当微调增加激光功率（但需同步监控光谱仪Front口的模拟计数，确保其仍远低于安全上限）或延长PicoHarp中的积分时间（Time）。
第五步：关机与记录
1. 保存数据：采集完成后，保存.ptu格式原始数据及.dat文本格式数据。
2. 安全关机：
· 首先在PicoHarp软件中停止采集。
· 将光谱仪出光口切换回 Front。
· 将激光功率调至最低。
· 关闭PicoHarp软件，然后依次关闭TCSPC模块、探测器电源。
· 最后关闭飞秒激光器。
3. 填写登记表（必须完成）：在设备登记本上详细填写本次使用的所有信息，包括激光参数、标样状态、样品PL峰位、测试波长、TCSPC计数率概况及设备最终状态等。

三、 核心注意事项
1. 光强安全是最高准则：“进TCSPC的光要弱” 是绝对原则。必须通过 Front 口测量稳态PL来预先严格标定和限制光强，确保信号强度 远低于 1×10⁵ cps 量级。绝对禁止在未确认光强的情况下，直接将未知强光信号接入TCSPC。
2. 同步信号验证：每次测试前，必须确认PicoHarp的 Input 0 频率正确（80 MHz）。这是获得有效寿命数据的前提。
3. 操作规范性：
· 严禁私自调节培训中明确指明的不可调节的固定光路部分。
· 遵循正确的开机、关机顺序。
· 预约制与登记制必须严格遵守，这是实验室资源管理和设备溯源的基本要求。

TRPL光谱测试系统操作管理规定
一、目的
规范TRPL光谱测试系统的使用行为，防止因操作不当导致设备损坏、数据失效或实验室安全隐患，保障测试系统稳定运行。

二、适用范围
适用于所有使用TRPL系统的课题组内部人员及外部人员（需内部人员陪同）。

三、职责
· 操作人员：严格遵守TRPL操作流程，确保光路安全、设备正常运行。
· 陪同人员（如为外部人员）：负责指导和监督，承担连带责任。
· 设备负责人：负责操作培训、日常巡查、违规记录和积分管理。

四、TRPL操作专项扣分细则
1. 安全管理类
	序号
	违规行为
	扣减分值

	1.1
	未通过Front口稳态PL光谱预先确认信号强度，直接将未知强光信号接入TCSPC探测器
	3分

	1.2
	操作过程中计数率超过安全阈值（>1×10⁵ cps）未及时调整或停止
	3分

	1.3
	使用后未将激光功率调至最低、未关闭TCSPC模块电源或未切换回Front光路
	2分

	1.4
	操作过程中离开设备无人看管，导致设备长时间运行或异常未处理
	2分


2. 设备操作规范类
	序号
	违规行为
	扣减分值

	2.1
	未验证PicoHarp软件中Input 0频率（80 MHz）即开始采集数据
	2分

	2.2
	私自调节培训中明确禁止调节的光路部分
	2分


3. 预约与登记类
	序号
	违规行为
	扣减分值

	3.1
	未在“221预约”微信群预约即使用设备
	1分

	3.2
	使用后未填写设备登记本（如参数、样品、计数率、设备状态等）
	[bookmark: OLE_LINK1]1分


4. 外部人员管理类
	序号
	违规行为
	扣减分值

	4.1
	内部人员带领外部人员使用TRPL系统，未提前宣贯本规定或未尽到监督责任
	1分



五、说明
· 本规定作为《实验室日常行为管理规定》的补充，与原规定具有同等效力。
· 如有违反，按原规定4.3条执行积分扣减及相应处罚。
· 因违规操作造成设备损坏的，除积分扣减外，还需承担相应维修责任，并可能暂停使用资格。
· 多次违规或造成严重后果者，实验室负责人有权暂停其使用资格。

	序号
	扣分点（详细说明）
	危害性（简要说明）
	重要程度

	1
	未通过 Front 口稳态 PL 光谱预先确认信号强度，直接将未知强光信号接入 TCSPC 探测器
	损坏单光子探测器
	严重

	2
	操作过程中计数率超过安全阈值（>1×10⁵ cps），未及时调整参数或停止采集
	影响仪器寿命
	严重

	3
	测试结束后，未按规范完成安全关机操作，包括未关闭激光器、未关闭 TCSPC 模块与探测器电源、未将光谱仪出光口切换回 Front 光路
	易造成后续使用者误操作触发强光过载，损坏单光子探测器；影响仪器寿命
	严重

	4
	设备运行与数据采集过程中，操作人员擅自离开设备无人看管，导致设备异常状态无法被及时处置
	影响仪器寿命
	重

	5
	私自调节培训中明确指明禁止触碰、不可调节的固定光路部分
	破坏系统光路
	重

	6
	设备使用完成后，未按要求填写设备登记本
	影响设备使用秩序
	轻



