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STRESZCZENIE

Rozwdj nowoczesnych uktadow swiattowodowych coraz czesciej wymaga lokalnego
ksztaltowania ich geometrii juz po procesie wytwarzania wtokna. Szczegdlnym wyzwaniem
jest mikroobrobka $wiattowodow mikrostrukturalnych i z pustym rdzeniem, w ktorych
niewielkie wymiary elementow wewnetrznych, zakrzywiona powierzchnia oraz obecnos¢
cienkosciennych kapilar znaczaco ograniczajg mozliwo$¢ zastosowania klasycznych metod
obrobki. Gtéwnym celem niniejszej rozprawy bylo opracowanie powtarzalnej metodyki
kontrolowanej mikroobrébki takich struktur przy zachowaniu ich integralno$ci geometryczne;j
oraz funkcjonalnosci optycznej. W pracy szczegdtowo przeanalizowano dwie technologie
ubytkowe: obrobke zogniskowang wiazka jonéw (FIB) oraz ablacj¢ ultrakrotkimi impulsami
lasera femtosekundowego.

Szczegblna uwage poswigcono technologii FIB, obejmujac zaréwno fizyczne podstawy
oddzialywania wigzki jonowej z materialem dielektrycznym, jak i praktyczne zagadnienia
zwigzane z pozycjonowaniem probek, doborem parametrow wigzki, strategia skanowania oraz
ograniczaniem efektow ladowania i redepozycji. Zastosowanie plazmowego zrddla jonow
ksenonu umozliwilo precyzyjne i powtarzalne wykonywanie mikrokanaldéw w ztozonych
strukturach $wiatlowodowych oraz ich bezposrednia weryfikacj¢ metodami obrazowania
elektronowego i1 przekrojow poprzecznych. Réwnolegle opracowano procedury mikroobrobki
laserem femtosekundowym dla promieniowania o dlugosci fali 1030 nm oraz 343 nm. Badania
wykazaly, ze obie technologie maja odmienny charakter 1 powinny by¢ traktowane jako
komplementarne: FIB zapewnia najwyzsza kontrole geometrii 1 jakos¢ wykonywanych
struktur, natomiast obrobka femtosekundowa oferuje znacznie wigksza szybko$¢ procesu i
potencjalnie tatwiejsze skalowanie do modyfikacji wigkszych objetosci materiatu.

Mozliwo$¢ wykorzystania opracowanych metod do nadania $wiattowodowi nowej
funkcjonalnosci zweryfikowano na przyktadzie antyrezonansowego §wiattowodu z pustym
rdzeniem (ARHCF) przeznaczonego do spektroskopowej detekcji gazéw. W ptaszczu wtokna
wykonano boczne mikrokanaly taczace otoczenie bezposrednio z pustym rdzeniem, przy
zachowaniu geometrii cienkosciennych elementéw antyrezonansowych. W zastosowane]
konfiguracji mikrokanaty nie petnily jedynie funkcji przyspieszajacej napetnianie wtokna, lecz
stanowily podstawowa droge doprowadzania analizowanego medium do rdzenia w sondzie z
zamknietym czotem i1 mikrozwierciadtem umieszczonym wewnatrz witdkna. Demonstracja
pomiaréw z wykorzystaniem spektroskopii modulacji dtugosci fali 2f-WMS w zakresie bliskie;j
1 $redniej podczerwieni potwierdzita mozliwo$¢ wykorzystania zmodyfikowanej struktury do
detekcji metanu.

Przeprowadzone badania wykazaty, ze kontrolowana mikroobrobka moze by¢
skutecznie wykorzystana nie tylko do lokalnej zmiany geometrii §wiattowodow, lecz rowniez
do tworzenia konfiguracji funkcjonalnych niedostgpnych w strukturach niemodyfikowanych.
Opracowane procedury FIB oraz ablacji femtosekundowej tworza komplementarny zestaw
narzedzi do mikrostrukturyzacji ztozonych elementow szklanych, a ich zastosowanie w
swiattowodach ARHCF potwierdza potencjat tych technologii w rozwoju zminiaturyzowanych
uktadow fotonicznych i czujnikowych.



ABSTRACT

The development of modern fiber-optic systems increasingly requires local modification
of fiber geometry after the fabrication process. This is particularly challenging in
microstructured and hollow-core fibers, where the small dimensions of the internal features,
curved outer surface, and presence of thin-walled capillaries significantly limit the applicability
of conventional machining techniques. The main objective of this dissertation was to develop a
repeatable methodology for the controlled micromachining of such structures while preserving
their geometrical integrity and optical functionality. Two subtractive processing technologies
were investigated in detail: focused ion beam (FIB) machining and ultrashort-pulse
femtosecond laser ablation.

Particular attention was devoted to FIB technology, including both the physical
mechanisms of ion-matter interaction in dielectric materials and the practical aspects of sample
positioning, beam parameter selection, scan strategy, and mitigation of charging and
redeposition effects. The use of a xenon plasma ion source enabled the precise and repeatable
fabrication of microchannels in complex fiber structures, followed by their direct verification
using electron microscopy and cross-sectional analysis. In parallel, femtosecond laser
micromachining procedures were developed for wavelengths of 1030 nm and 343 nm. The
results demonstrated that the two technologies exhibit fundamentally different characteristics
and should be regarded as complementary rather than interchangeable. FIB provides the highest
level of geometrical control and structure quality, whereas femtosecond laser processing offers
substantially higher processing speed and potentially easier scalability to the removal of larger
material volumes.

The ability of the developed methods to introduce new functionality into an optical fiber
was verified using an antiresonant hollow-core fiber (ARHCF) designed for spectroscopic gas
detection. Side microchannels were fabricated through the fiber cladding to provide direct
access from the external environment to the hollow core while preserving the geometry of the
thin-walled antiresonant elements. In the demonstrated configuration, these microchannels did
not merely serve to accelerate fiber filling, but constituted the primary route for delivering the
analyzed medium into the hollow core of a probe with a sealed end face and a micromirror
positioned inside the fiber. Measurements performed using second-harmonic wavelength
modulation spectroscopy (2f-WMS) in the near- and mid-infrared spectral ranges confirmed
that the modified structure could be successfully used for methane detection.

The results demonstrate that controlled micromachining can be used not only to locally
modify the geometry of optical fibers, but also to create functional configurations that are
inaccessible in unmodified structures. The developed FIB and femtosecond laser processing
procedures therefore constitute a complementary set of tools for the microstructuring of
complex glass components, while their implementation in ARHCFs confirms the potential of
these technologies for the development of miniaturized photonic and sensing systems.
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— modulator akustooptyczny (Acousto-Optic Modulator)

— $wiatlowod antyrezonansowy z pustym rdzeniem (antiresonant hollow-core
fiber)

— antyrezonansowy falowdd odbijajacy (antiresonant reflecting optical
waveguide)

— elektrony wstecznie rozproszone (backscattered electrons)

— wzmacnianie impulséw z modulacjg czestotliwos$ci (chirped pulse
amplification)

— $wiattowdd o strukturze podwojnego plaszcza (double-clad fiber)

— element dyfrakcyjny (diffractive optical element)

— trawienie glgbokie (deep reactive ion etching)

— spektroskopia dyspersji energii (energy dispersive spectroscopy)

— detektor Everharta-Thornleya

— siatka Bragga (fiber Bragg grating)

— zrodto z emisjg polows (field emission gun)

— zogniskowana wigzka jonow (focused ion beam)

— zyroskop $wiattowodowy (fiber optic gyroscope)

— szeroko$¢ potowkowa (full width at half maximum)

— dyspersja opdznienia grupowego (group delay dispersion)

— gazowe zrddto jonizacji polowej (gas field-ionization source)

— strefa wptywu ciepta (heat affected zone)

— $wiatlowod z pustym rdzeniem (hollow-core fibers)

— plazma sprzezona indukcyjnie (inductively coupled plasma)

— elektrony wtorne wzbudzane jonami (ion-induced secondary electrons)
— $wiatlowod o duzym polu modowym (large mode area)

— zrodto jonow z ciektego metalu (liquid metal ion source)

— siatka dlugookresowa (long-period grating)

— gloéwny oscylator ze wzmacniaczem mocy (master oscillator power amplifier)
— wieloprzejsciowa komorka absorpcyjna (multipass absorption cells)

— $wiattowod z pustym rdzeniem o ujemnej krzywiznie

— fotoniczna przerwa wzbroniona (photonic bandgap)

— elektrony pierwotne (primary electrons)

— plazmowa zogniskowana wigzka jonow (plasma focused ion beam)

— reaktywne trawienie jonowe (reactive ion etching)

— elektrony wtorne (secondary electrons)

— skaningowa mikroskopia elektronowa (scanning electron microscopy)
— jony wtdrne (secondary ions)

— skaningowa mikroskopia jonowa (scanning ion microscopy)

— modulator przestrzenny (spatial light modulator)

— stosunek sygnatu do szumu (signal-to-noise ratio)

— powierzchniowy rezonans plazmonowy (surface plasmon resonance)
— transmisyjna mikroskopia elektronowa (transmission electron microscopy)
— termiczne zrodio z emisja polowa (thermal field emitter)

— catkowite wewngtrzne odbicie (total internal reflection)



Wstep

Technologie $§wiattowodowe od wielu dekad stanowig jeden z podstawowych obszarow
wspotczesnej fotoniki. Poczatkowo rozwdj widkien optycznych byl zwigzany przede
wszystkim z potrzeba efektywnej transmisji promieniowania na duze odleglosci, jednak wraz z
postepem technologii ich rola ulegla znacznemu rozszerzeniu. Wspotczesny swiattowdd moze
petic¢ funkcje nie tylko pasywnego toru transmisyjnego, lecz rowniez wzmacniacza, zrodta
promieniowania, elementu nieliniowego, komodrki pomiarowej czy bezposrednio elementu
czujnikowego. Szczegodlnie istotny jest przy tym fakt, ze funkcjonalnos¢ witdkna nie musi by¢
ostatecznie okreslona na etapie jego wytwarzania. Gotowa struktura §wiattowodowa moze by¢
poddawana dalszej obrébce, prowadzacej do lokalnej zmiany jej geometrii, whasciwosci
materialowych lub powierzchni. W ten sposob $wiattowdd zaprojektowany pierwotnie do
jednego zastosowania moze uzyska¢ nowe wlasciwosci 1 peli¢ funkcje, ktorych nie
przewidywano podczas jego projektowania. Modyfikacja gotowych widkien stanowi zatem
jeden ze sposobow rozszerzania mozliwosci istniejacych platform $wiattowodowych bez
koniecznos$ci opracowywania od podstaw nowej struktury wtokna. Zakres takich modyfikacji
jest bardzo szeroki 1 obejmuje miedzy innymi nanoszenie warstw funkcjonalnych, trawienie
chemiczne, modyfikacje termiczne, mechaniczne i laserowe, a takze lokalne usuwanie lub
przeksztalcanie materialu. Szczegdlnie interesujaca grupe stanowig metody umozliwiajace
kontrolowane ksztattowanie struktury wtokna w skali mikro- i nanometrycznej. Otwieraja one
mozliwo$¢ ingerencji w wybrane obszary $wiattowodu przy zachowaniu jego podstawowe;j
architektury oraz wprowadzania lokalnych funkcji, takich jak mikrokanaty, elementy optyczne,
struktury dyfrakcyjne czy obszary oddziatywania z otoczeniem.

W niniejszej rozprawie skoncentrowano si¢ na dwdch metodach mikroobrobki
ubytkowej: technologii zogniskowanej wiazki jonéow (ang. focused ion beam, FIB) oraz
obrébce za pomoca ultrakrotkich impulsow lasera femtosekundowego. Szczegdlng uwage
poswigcono technologii FIB, ktéra dzigki bezposredniemu rozpylaniu materiatu pozwala na
bezmaskowe wykonywanie struktur z bardzo wysoka kontrolg geometrii 1 jakosci powierzchni.
W pracy wykorzystano réwniez plazmowa odmiang tej technologii, wykorzystujaca jony
ksenonu, umozliwiajaca zwigkszenie wydajnosci usuwania materiatu w stosunku do
klasycznych systemow galowych. Alternatywnym podej$ciem jest ablacja za pomocg impulsow
femtosekundowych, oferujaca znacznie wigksza szybkos$¢ obrobki i mozliwos¢ efektywnego
usuwania wigkszych objetosci materiatu. Obie techniki wykorzystuja odmienne mechanizmy
oddzialywania z materia, a w konsekwencji charakteryzujg si¢ innymi zaletami i
ograniczeniami. Obrobka jonowa umozliwia uzyskanie bardzo wysokiej precyzji
geometrycznej i gtadkosci powierzchni oraz nie powoduje powstawania typowe;j strefy wptywu
ciepta, jednak jej ograniczeniem jest stosunkowo niewielka wydajnos¢ objetosciowa. Ablacja
femtosekundowa umozliwia natomiast usuwanie materiatu ze znacznie wigkszg szybkoscia,
lecz wymaga szczegodlnie starannego doboru parametrow w celu ograniczenia chropowatosci,
mikropgknie¢ oraz innych niepozadanych zmian strukturalnych. Z tego wzgledu technologie te
mozna traktowac zardéwno jako rozwigzania konkurencyjne, jak 1 komplementarne. Jednym z
zagadnien podjetych w niniejszej pracy jest zatem okreslenie ich mozliwosci 1 ograniczen w
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odniesieniu do mikroobrobki struktur §wiattowodowych oraz wskazanie warunkow, w ktorych
kazda z nich moze by¢ efektywnie wykorzystana.

Obszar badan objetych tg rozprawa celowo zawezono do modyfikacji §wiattowodow
szklanych, przy czym jako gtowng platforme eksperymentalng wybrano antyrezonansowe
Swiattowody z pustym rdzeniem (ang. antiresonant hollow-core fibers, ARHCF). Wybor ten
wynikat zarowno z ich rosngcego znaczenia we wspotczesnej fotonice, jak 1 ze szczegolnych
wymagan, jakie ich struktura stawia przed technologiami mikroobrobki. W przeciwienstwie do
klasycznych $wiattowodoéw typu solid-core, swiattowody ARHCF prowadza znaczna cze$¢
energii promieniowania w pustym rdzeniu otoczonym uktadem cienkosciennych elementéw
szklanych. Odpowiednio zaprojektowana mikrostruktura pozwala uzyskiwaé¢ wiasciwosci
niedostepne dla standardowych wtokien, migdzy innymi ograniczy¢ oddziatywanie
prowadzonego promieniowania z materialem szkta oraz wprowadzi¢ do rdzenia gaz lub inng
substancj¢. Czyni to ARHCF jedng z perspektywicznych platform dla dalszego rozwoju
systemow transmisyjnych, zrodet swiatla, optyki nieliniowej oraz czujnikdéw. Jednoczesnie
ztozona mikrostruktura witokien ARHCF czyni je szczegdlnie wymagajacym obiektem
mikroobrobki. Modyfikacja zewnetrznego ptaszcza musi zostac przeprowadzona w taki sposob,
aby nie doprowadzi¢ do uszkodzenia cienkich elementéw antyrezonansowych znajdujacych si¢
w bezposrednim sgsiedztwie pustego rdzenia. Wymaga to wysokiej precyzji pozycjonowania,
kontroli glebokosci usuwania materiatu oraz ograniczania niepozadanych efektow
towarzyszacych procesowi obrobki. Z tego punktu widzenia ARHCF stanowig wymagajaca
platform¢ do weryfikacji mozliwosci technologii FIB oraz laserowej mikroobrobki
femtosekundowej. Jednoczes$nie opracowane procedury mikroobrébki szkla nie sg ograniczone
wytacznie do tej klasy widkien 1 mogg by¢ adaptowane do innych elementow
swiattowodowych, w tym klasycznych struktur typu solid-core.

Zasadnicza czg¢$¢ rozprawy koncentruje si¢ wigc na zagadnieniach zwigzanych z
mikroobrobka swiattowoddw 1 mozliwoscia Swiadomego ksztattowania ich struktury. Istotnym
elementem pracy jest jednak rowniez eksperymentalna demonstracja, ze tego rodzaju
modyfikacje moga mie¢ bezposrednie znaczenie funkcjonalne w zastosowaniach
czujnikowych. Do tego celu wykorzystano swiattowody ARHCEF, ktére w ostatnich latach staty
si¢ intensywnie rozwijang platformg dla laserowej spektroskopii gazow. Pusty rdzen moze w
takim uktadzie pelni¢ jednoczes$nie funkcj¢ obszaru prowadzenia $wiatta oraz miniaturowe;j
komorki pomiarowej, umozliwiajac uzyskanie stosunkowo dtugiej drogi oddziatywania
promieniowania z probka przy bardzo malej objetosci analizowanego gazu. Peine
wykorzystanie tego potencjatu wymaga rozwigzania szeregu problemow zwigzanych migdzy
innymi z dostepem badanego medium do pustego rdzenia oraz integracja widkna z pozostatymi
elementami uktadu pomiarowego. W niniejszej pracy podjeto zatem zagadnienie wykorzystania
odpowiedniej modyfikacji mikrostruktury $wiattowodu w roli znacznie wykraczajacej poza
jedynie poprawe wybranego parametru istniejagcego rozwigzania. Modyfikacja moze bowiem
sta¢ si¢ elementem umozliwiajacym realizacj¢ nowej architektury pomiarowej, ktora nie bytaby
mozliwa do uzyskania przy wykorzystaniu wtokna w jego pierwotnej postaci. Detekcja gazow
zostata w tym przypadku wykorzystana jako reprezentatywny przykilad pokazujacy, ze
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precyzyjna mikroobrobka moze stanowi¢ technologi¢ umozliwiajaca wprowadzenie do struktur
swiattowodowych nowych funkcjonalnosci czujnikowych.

W ramach tak okreslonego zakresu pracy sformutowano dwa powigzane problemy
naukowe, ktorych rozwigzanie stanowito zasadniczy przedmiot prowadzonych badan. Pierwszy
dotyczy mozliwosci kontrolowanej mikroobrobki szklanych struktur $wiattowodowych o
zlozonej geometrii. Istotg tego problemu jest okreslenie, w jaki sposob mechanizm i1 parametry
oddziatywania zogniskowanej wigzki jonéw oraz impulséw femtosekundowych ze szklem
wplywaja na mozliwos$¢ selektywnego ksztaltowania struktur o wymiarach mikro- i
nanometrycznych, ich geometri¢ i jako$¢ oraz zachowanie integralnosci modyfikowanego
wlokna. Szczegdlnie interesujace jest przy tym okreslenie réznic pomiedzy obiema metodami
1 ustalenie, w jakim zakresie mogg one stanowi¢ rozwigzania konkurencyjne, a w jakich ich
odmienne wiasciwosci pozwalajg traktowac je jako technologie komplementarne. Drugi
problem naukowy dotyczy odpowiedzi na pytanie, czy kontrolowana modyfikacja
mikrostruktury $wiattowodu moze nie tylko zmieni¢ parametry juz istniejgcego rozwigzania
czujnikowego, lecz rowniez umozliwi¢ realizacj¢ nowej konfiguracji pomiarowej. Problem ten
przeanalizowano na przykladzie $wiattowodow ARHCF wykorzystywanych do laserowej
detekcji gazow. Szczegdlng uwage poswiecono mozliwosci wykorzystania wykonanych
modyfikacji do doprowadzenia probki bezposrednio do pustego rdzenia i stworzenia zwarte]
konfiguracji czujnikowej, wykorzystujacej niewielka objetos¢ samego witokna jako obszar
pomiarowy.

Oba problemy, obok wymiaru poznawczego, posiadaja réwniez istotny aspekt
technologiczny. Praca zostala zrealizowana w ramach programu ,,Doktorat Wdrozeniowy” we
wspotpracy pomigdzy Katedra Optyki 1 Fotoniki Politechniki Wroctawskiej a firma
Whitecarbon, powigzang z laboratorium Nanores. Taki charakter projektu sprzyjal prowadzeniu
badan na styku zagadnien naukowych i technologicznych, a ich wyniki miaty prowadzi¢ nie
tylko do rozwigzania zdefiniowanych problemoéw naukowych, lecz réwniez do rozwoju
praktycznych kompetencji technologicznych i1 know-how przedsigbiorstwa uczestniczacego w
programie. Istotnym elementem prac byto zatem opracowanie powtarzalnych procedur
modyfikacji struktur $wiattowodowych, mozliwych do wykorzystania takze poza zakresem
pojedynczej demonstracji czujnikowej. Wymagalo to nie tylko poznania mechanizméw
odpowiedzialnych za przebieg proceséw mikroobrobki, lecz rowniez uzyskania odpowiedniej
kontroli geometrii, powtarzalnosci rezultatéw oraz mozliwosci przenoszenia wypracowanych
procedur pomig¢dzy kolejnymi probkami.

Na podstawie przedstawionych powyzej probleméw sformulowano dwie gtowne
hipotezy badawcze. Pierwsza zaktada, ze odpowiedni dobor parametrow procesu oraz strategii
pozycjonowania umozliwia wykorzystanie zogniskowanej wigzki jonow 1 impulsow
femtosekundowych do kontrolowanej 1 powtarzalnej mikroobrébki struktur swiattowodowych
bez krytycznego naruszenia ich wewngtrznej geometrii i wtasciwos$ci transmisyjnych. Zatozono
przy tym, ze odmienne mechanizmy fizyczne obu procesow prowadza do réznych
charakterystyk technologicznych: obrobka FIB moze zapewnia¢ szczegélnie wysoka precyzje
1 jako$¢ wytwarzanych struktur, natomiast technologia femtosekundowa moze oferowac
wickszg wydajno$¢ objetosciowa procesu. Druga hipoteza zaklada, ze kontrolowana
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modyfikacja mikrostruktury $wiattowodu moze prowadzi¢ nie tylko do zmiany jego
istniejacych parametrow, lecz rowniez do nadania mu nowych funkcjonalnosci czujnikowych.
W odniesieniu do wybranego przyktadu aplikacyjnego zatozono, ze modyfikacja swiattowodu
ARHCF umozliwi realizacj¢ zwartej architektury sondy do laserowej detekcji gazow,
wykorzystujacej bezposredni dostep badanego medium do pustego rdzenia i jego bardzo mata
objetos¢ pomiarowq.

Rozprawa zostata podzielona na pi¢¢ rozdzialdow. W Rozdziale 1 przedstawiono
Swiattowody jako platforme¢ czujnikowa, zwracajac szczeg6lng uwage na mozliwosé
ksztaltowania ich funkcjonalnosci poprzez modyfikacje struktury oraz na wihasciwosci
swiattowodéw z pustym rdzeniem. Rozdzial 2 poswigcono technologii skaningowe;j
mikroskopii elektronowej 1 jonowej oraz fizycznym podstawom obrobki za pomoca
zogniskowanej wiazki jonow. W Rozdziale 3 omoéwiono technologie impulséw
femtosekundowych 1 mechanizmy ich oddziatywania z materiatami transparentnymi. Rozdziat
4 obejmuje zasadnicza czg$¢ technologiczng rozprawy, w ktorej przedstawiono badania nad
mikroobrobka szkta i1 struktur $wiattowodowych, opracowanie procedur modyfikacji oraz
poréwnanie zastosowanych metod. W Rozdziale 5 przedstawiono demonstracj¢ aplikacyjng
opracowanej technologii w postaci zmodyfikowanych swiattowodow ARHCF wykorzystanych
do realizacji sondy do laserowej detekcji gazow.
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Rozdziat 1. Swiattowody jako platforma czujnikowa

Technologie $wiattowodowe rozwijane s3 od ponad pigciu dekad, a ich ewolucja
obejmuje zardwno doskonalenie klasycznych witokien telekomunikacyjnych, jak i
opracowywanie nowych struktur o wlasciwosciach niedostepnych dla standardowych
swiattowodow. Poczatkowo rozwoj tej dziedziny byt w duzej mierze zwigzany z dazeniem do
ograniczenia strat transmisyjnych. Przetomowa praca Kao i Hockhama z 1966 roku wskazata
na mozliwo$¢ wykorzystania widkien szklanych jako medium transmisyjnego pod warunkiem
odpowiedniego ograniczenia strat [1]. W 1970 roku zademonstrowano §wiattowdd o thumieniu
okoto 20 dB/km [2], a w kolejnych latach nastgpit dalszy, dynamiczny spadek strat prowadzacy
do opracowania wtdkien o thumieniu znacznie ponizej 1 dB/km [3].

Rozwo6j technologii $wiattowodowych nie ograniczal si¢ jednak do poprawy
parametrow transmisyjnych. W latach 80. i 90. XX wieku intensywnie rozwijano widkna
aktywne, w szczego6lnosci swiattowody domieszkowane jonami erbu i iterbu. Demonstracja
pierwszego niskoszumnego wzmacniacza §wiattowodowego z domieszkg erbu [4] stala si¢
podstawa rozwoju wzmacniaczy optycznych, a wtokna aktywne znalazty réwniez szerokie
zastosowanie w konstrukcji laseréw swiattowodowych, w tym zrodet wykorzystywanych do
mikroobrobki 1 modyfikacji materialéw. Kolejnym istotnym etapem bylto pojawienie si¢
Swiattowodow mikrostrukturalnych [5], ktore umozliwity kontrolowanie propagacji $wiatta
poprzez odpowiednie ksztattowanie geometrii wtokna. Rozwigzania te otworzyly nowe
mozliwosci m.in. w optyce nieliniowej, prowadzgc do rozwoju zrodet szerokopasmowych typu
supercontinuum.

Jednym z najbardziej dynamicznie rozwijanych obecnie kierunkow sg §wiattowody z
pustym rdzeniem (ang. hollow-core fibers, HCF), w szczego6lnosci konstrukcje
antyrezonansowe [6-7]. Opracowanie $wiattowodow antyrezonansowych o tlumiennosci
ponizej 0.1 dB/km w pasmie C (~1550 nm) [8] stanowi wazny etap rozwoju tej technologii 1
pokazuje, ze odpowiednie ksztattowanie mikrostruktury widkna moze prowadzi¢ do
parametréw transmisyjnych niedostgpnych dla klasycznych swiattowodéw krzemionkowych.

Rozw6j $wiattowodow byl stymulowany przede wszystkim przez potrzeby
telekomunikacyjne, jednak od poczatku ich istnienia istotnym obszarem zastosowan
pozostawaly uktady czujnikowe. Wynika to z potaczenia kilku cech widkien optycznych, m.in.
niewielkich wymiardéw, odpornosci na zaktocenia elektromagnetyczne, mozliwos$ci pracy w
wymagajacych warunkach srodowiskowych oraz zdolnosci do prowadzenia §wiatta na duze
odlegtosci. Co szczegdlnie istotne z punktu widzenia zastosowan czujnikowych, wlasciwosci
Swiattowodu nie musza by¢ traktowane jako niezmienne. Odpowiednie ksztattowanie jego
geometrii, struktury materiatowej lub wtasciwosci powierzchni moze prowadzi¢ do powstania
nowych funkcji optycznych, a tym samym rozszerza¢ zakres zastosowan istniejacych 1 nowych
platform $wiattowodowych.

W niniejszym rozdziale przedstawiono podstawowe zagadnienia zwigzane z propagacja
Swiatta w strukturach $wiattowodowych, a nastegpnie omoOwiono wybrane sposoby
wykorzystania $wiattowodow w uktadach czujnikowych. Szczegolng uwage poswigcono
rozwigzaniom, w ktorych odpowiednia modyfikacja struktury wtdékna umozliwia zwigkszenie
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jego oddziatywania z otoczeniem lub nadanie mu nowych funkcji pomiarowych. W dalszej
czesci przedstawiono $wiattowody z pustym rdzeniem, ze szczegdlnym uwzglednieniem
wlokien antyrezonansowych, ktore stanowig interesujaca platforme¢ dla laserowej detekcji
gazo6w. Omowienie tego obszaru prowadzi nastgpnie do przedstawienia spektroskopii gazow z
wykorzystaniem $wiattowodow antyrezonansowych jako przykladowego zastosowania
modyfikowanych struktur s$wiattowodowych.

1.1. Podstawy propagacji $wiatta w strukturach §wiattowodowych

Pod wzgledem fizycznym s$wiattowdd jest strukturg dielektryczng, ktorej geometria
umozliwia prowadzenie promieniowania na odlegtosci znacznie wigksze od jej wymiaréw
poprzecznych. W najprostszym przypadku standardowy $wiatlowod sktada si¢ z centralnie
potozonego rdzenia o wspotczynniku zatamania (n;), otoczonego plaszczem o nizszym
wspolczynniku zatamania (n2). Odpowiedni rozklad wspdtczynnika zatamania umozliwia
ograniczenie pola elektromagnetycznego w obszarze rdzenia i prowadzenie $wiatta wzdluz
wiokna.

W opisie z wykorzystaniem optyki geometrycznej, mechanizm ten mozna przedstawic
za pomocg zjawiska catkowitego wewnetrznego odbicia (ang. fotal internal reflection, TIR)
(Rysunek 1) [9]. Zjawisko to zachodzi na granicy dwoch o$rodkow, gdy $wiatto propaguje z
osrodka o wyzszym wspotczynniku zatamania do osrodka o wspotczynniku nizszym, a kat
padania przekracza warto$¢ krytyczng wynikajacg z prawa Snelliusa:

sinf, = e
nq
W przypadku $wiattowodu warunek n;>n; jest zatem konieczny dla wystgpienia catkowitego
wewnetrznego odbicia, ale nie jest sam w sobie wystarczajacy do okreslenia warunkow
prowadzenia $wiatla. Istotne znaczenie ma rowniez kierunek propagacji promieniowania
wzgledem granicy rdzenia i ptaszcza.

ADOCORA
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Rysunek 1. Schemat ideowy propagacji promieniowania w swiattowodzie z wykorzystaniem zjawiska
catkowitego wewnetrznego odbicia na granicy rdzen-plaszcz. Zrodto: materialy wiasne.

Opis za pomocg optyki geometrycznej stanowi jednak przyblizenie i nie pozwala w peini
opisaé propagacji $wiatla w strukturze o wymiarach porownywalnych z dtugoscia fali. Pelny
opis wymaga uwzglednienia falowej natury promieniowania elektromagnetycznego oraz
wykorzystania réwnan Maxwella. Dla jednorodnych, liniowych i izotropowych osrodkow
dielektrycznych, przy zalozeniu braku swobodnych tadunkéw, réwnania Maxwella mozna
przeksztalci¢ do postaci réwnan falowych, w szczego6lnosci wektorowego rdéwnania
Helmholtza [10]. Rozwigzania rownania falowego dla okreslonej struktury $wiattowodowej
tworzg zbior dozwolonych konfiguracji pola elektromagnetycznego, okreslanych jako mody
Swiattowodowe. Kazdy mod charakteryzuje si¢ okre§lonym przestrzennym rozktadem pola
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oraz stala propagacji. W idealnym, niezmiennym wzdtuz osi $wiattowodzie rozklad pola
pojedynczego modu zachowuje swoj ksztatt podczas propagacji, a zmienia si¢ przede
wszystkim jego faza.

Liczba modéw, mogacych propagowac si¢ w klasycznym $wiattowodzie ze skokowym
profilem wspotczynnika zatamania zalezy m.in. od $rednicy rdzenia, réznicy wspotczynnikow
zalamania rdzenia 1 ptaszcza oraz dlugosci fali. W zaleznosci od parametrow struktury
swiattow6d moze prowadzi¢ pojedynczy mod podstawowy lub wiele modow wyzszych rzgdow.
Rozktad przestrzenny pola tych moddéw, a takze sposob ich propagacji i straty zwigzane z ich
prowadzeniem majg istotne znaczenie nie tylko dla transmisji $wiatla, lecz rowniez dla
funkcjonowania $wiattowodu jako elementu czujnikowego. Wtasciwosci propagacyjne
Swiattowodu sg bowiem bezposrednio zwigzane z jego geometria 1 wlasciwosciami
materiatowymi. Oznacza to, ze zmiana wybranych parametrow struktury moze prowadzi¢ do
kontrolowanej zmiany sposobu prowadzenia §wiatta. Zaleznos$¢ ta stanowi podstawe zaréwno
konstrukcji specjalizowanych widkien optycznych, jak i pdzniejszej modyfikacji w celu
uzyskania okreslonych funkcji.

1.2.  Swiattowody w zastosowaniach czujnikowych

Swiattowody moga peti¢ w uktadzie czujnikowym rézne funkcje. W zaleznosci od
zastosowanego mechanizmu detekcji $wiattowod moze by¢ bezposrednio elementem czutym,
interfejsem pomiedzy polem optycznym a badanym medium albo jedynie drogg prowadzenia
swiatta do miejsca, w ktorym zachodzi wlasciwy proces pomiarowy. Podziat ten nie wyczerpuje
wszystkich mozliwych konfiguracji, pozwala jednak uporzadkowaé szeroka klase rozwigzan
swiattowodowych 1 wskazaé, w jaki sposob modyfikacja widkna moze wplywaé na jego
funkcj¢ czujnikowa.

Pierwsza grupg stanowig czujniki, w ktérych mierzona wielko$¢ fizyczna wplywa
bezposrednio na wlasciwosci materiatowe lub geometryczne $wiattowodu. Zmiana ta prowadzi
nastepnie do modyfikacji parametrow propagujacego si¢ S$wiatta, ktora moze zostac
zarejestrowana 1 wykorzystana do wyznaczenia mierzonej wielkosci. Przyktadem takiego
podejscia sg systemy rozproszone wykorzystujace rozpraszanie swiatla w Swiatlowodzie. W
przypadku rozpraszania Rayleigha mikroskopijne fluktuacje wspotczynnika zatamania szkta
powoduja powstawanie promieniowania rozproszonego Wwstecznie. Analiza jego
charakterystyki w funkcji czasu propagacji umozliwia lokalizacj¢ zmian zachodzacych wzdtuz
wtokna. Na tej zasadzie rozwijane s m.in. rozproszone systemy pomiaru temperatury, naprezen
1drgan [11-13].

Inne informacje pomiarowe mozna uzyskaé poprzez wykorzystanie rozpraszania
niespr¢zystego. Rozpraszanie Ramana wynika z oddziatywania $wiatta z drganiami sieci
materiatu 1 prowadzi do powstania sktadowych Stokesa i1 anty-Stokesa. Ich charakterystyka
zalezy m.in. od temperatury, co umozliwia realizacj¢ rozproszonych pomiardéw temperatury. Z
kolei rozpraszanie Brillouina jest zwigzane ze sprz¢zeniem $wiatla z falami akustycznymi w
materiale. Przesunigcie czgstotliwosci Brillouina zalezy od wtasciwosci optycznych i
mechanicznych widkna, a poniewaz parametry te zmieniaja si¢ pod wptywem temperatury i
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naprezenia, efekt ten moze by¢ wykorzystywany w monitorowaniu duzych konstrukcji, takich
jak rurociagi, zapory czy konstrukcje budowlane [14-15].

Istotng zaletg takich systemow jest mozliwos¢ wykorzystania standardowych wtokien
telekomunikacyjnych. W przypadku pomiardw rozproszonych $swiattowdd moze jednoczes$nie
petni¢ funkcje medium transmisyjnego i elementu pomiarowego, co pozwala na wykorzystanie
istniejacej infrastruktury $wiattowodowej, np. do monitorowania drgan lub zmian
mechanicznych na duzych odlegtosciach.

Kolejnym klasycznym przykladem sg $swiattowodowe siatki okresowe, wsrod ktorych
szczegblne znaczenie w zastosowaniach czujnikowych majg siatki Bragga (ang. fiber Bragg
gratings, FBG) [16-18] oraz siatki dlugookresowe (ang. long-period gratings, LPG) [19-20].
W przypadku FBG periodyczna modulacja wspotczynnika zatamania rdzenia prowadzi do
powstania struktury selektywnie odbijajacej promieniowanie o okreslonej dtugosci fali. Zmiana
okresu siatki lub efektywnego wspoétczynnika zatamania, wywotana np. temperaturg lub
naprezeniem, prowadzi do przesunigcia dlugosci fali Bragga. Dzigki temu mozliwe jest
uzyskanie punktowych lub quasi-rozproszonych czujnikéw temperatury i naprgzenia. W
przypadku LPG periodyczna zmiana wiasciwosci $wiatlowodu prowadzi natychmiast do
sprzegania $wiatta z modu prowadzonego do modow ptaszczowych, dzieki czemu
charakterystyka transmisyjna struktury moze by¢ wykorzystana do detekcji zmian parametrow
otoczenia, takich jak temperatura, napr¢zenie czy wspotczynnik zatamania. Zar6wno FBG, jak
1 LPG stanowig zatem przyktady celowej modyfikacji struktury swiattowodu prowadzacej do
uzyskania okreslonej funkcjonalno$ci czujnikowe;.

Odmienng klas¢ stanowig czujniki, w ktorych kluczowa role odgrywa bezposrednie
oddziatywanie badanego medium z polem optycznym propagujacym si¢ w §wiattowodzie. W
klasycznym witoknie wigkszo$¢ energii modu zlokalizowana jest w rdzeniu, jednak jego pole
ewanescentne rozcigga si¢ rowniez poza granice rdzen-ptaszcz i zanika wraz z odlegtoscia od
tej granicy. W standardowej strukturze zakres tego oddziatywania jest niewielki, co ogranicza
mozliwo$§¢ wykorzystania pola ewanescentnego do bezposredniej detekcji substancji
znajdujacych si¢ w otoczeniu. Jednym ze sposobow zwigkszenia tego oddzialywania jest
celowa modyfikacja geometrii §wiattowodu. Przyktadem sg struktury typu D-shape, w ktérych
czg$¢ przekroju swiattowodu zostaje usunigta np. poprzez zeszlifowanie lub wytrawienie [21-
22]. W zaleznosci od stopnia modyfikacji rdzen moze zosta¢ odstoniety lub oddzielony od
powierzchni jedynie cienkg warstwa plaszcza. Dzigki temu pole optyczne moze silniej
oddziatywa¢ z medium znajdujacym si¢ przy zmodyfikowanej powierzchni. Zmiana
wspotczynnika zatamania badanego medium lub warstwy funkcjonalnej moze nastgpnie
prowadzi¢ do zmian efektywnego wspotczynnika zatamania modu, jego fazy, thumienia lub
charakterystyki widmowej [23-24]. Podobny mechanizm mozna uzyska¢ poprzez wytworzenie
przewezenia (faper). Lokalna redukcja wymiardw poprzecznych §wiattowodu zmienia warunki
prowadzenia $wiatta 1 moze zwiekszy¢ udzial pola elektromagnetycznego znajdujacego si¢
poza centralng cze¢scia struktury. W konsekwencji wigksza czg$¢ pola moze oddziatywaé z
otaczajacym medium, zwigkszajac czutos¢ na jego wtasciwosci optyczne [18, 24].
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Modyfikacja geometrii nie jest jedynym sposobem zwigkszenia funkcjonalnosci takich
czujnikéw. Obszar oddziatywania z medium moze by¢ dodatkowo pokrywany warstwami
funkcjonalnymi. Przykladem jest wykorzystanie zjawiska powierzchniowego rezonansu
plazmonowego (ang. surface plasmon resonance, SPR) [25]. W takich ukfadach na
odpowiednio przygotowang powierzchni¢ $wiattowodu, np. strukture typu D-shape lub
przewezenie, nanosi si¢ cienka warstwe metalu, najczesciej ztota lub srebra. W odpowiednich
warunkach propagujace si¢ pole optyczne moze sprzegac si¢ ze wzbudzeniami plazmonowymi
na granicy metal-dielektryk. Zjawisko to prowadzi do charakterystycznej zmiany widma
transmisyjnego lub odbiciowego, ktorej potozenie i ksztalt zaleza m.in. od wlasciwosci
optycznych medium znajdujacego si¢ w bezposrednim sasiedztwie warstwy metaliczne;.
Zmiany wlasciwosci tego medium mogg by¢ zatem przeksztalcone na mierzalny sygnat
optyczny [20, 26].

Powierzchnie czujnikowe moga by¢ rowniez modyfikowane za pomocg innych
materiatow funkcjonalnych, takich jak grafen, tlenki metali, np. tlenek cynku, czy nanoczastki
metali. W zalezno$ci od wlasciwosci zastosowanego materiatu 1 sposobu jego funkcjonalizacji
warstwy te mogg zmienia¢ odpowiedz optyczng powierzchni, a takze poprawia¢ czuto$¢ lub
selektywno$¢ detekcji. Tego typu rozwigzania znajduja zastosowanie m.in. w detekcji
biomolekut, takich jak biatka i kwasy nukleinowe [24].

Opisane przyktady pokazuja, Zze modyfikacja $wiattowodu moze zmieni¢ nie tylko jego
parametry transmisyjne, ale rowniez sposob, w jaki pole optyczne oddziatuje z otoczeniem.
Geometria wtdkna moze zosta¢ wykorzystana do zwigckszenia udziatu pola znajdujacego si¢
poza struktura prowadzaca, natomiast odpowiednio dobrane warstwy materiatowe moga nadac
powierzchni dodatkowe funkcje. Modyfikacja staje si¢ tym samym narz¢dziem pozwalajacym
dostosowac istniejgcg platforme Swiattowodowag do konkretnego mechanizmu detekc;i.
Mozliwosci funkcjonalizacji $wiattowoddéw nie ograniczajg si¢ przy tym do modyfikacji ich
powierzchni bocznej. Naturalnym obszarem wprowadzania dodatkowych struktur jest rowniez
czoto $wiattowodu, na ktérym z powodzeniem wytwarzano elementy o wymiarach mikro- i
nanometrycznych, miedzy innymi mikrostruktury antyrefleksyjne pozwalajace na ograniczenie
odbicia Fresnela [27].

W trzeciej grupie Swiattowdd nie musi sam stanowi¢ elementu czulego. Moze pehic
funkcje zwartego i elastycznego toru optycznego, doprowadzajacego promieniowanie do
miejsca pomiaru lub tworzgcego element geometrii uktadu pomiarowego. Przyktadem
pierwszego podej$cia sa zyroskopy s$wiattowodowe (ang. fiber optic gyroscope, FOQG),
wykorzysujace interferometryczny efekt Sagnaca [28-29]. W ukladzie takim dwie
przeciwbiezne fale propaguja si¢ w zamknietej petli Swiattowodowej. Obrot uktadu powoduje
powstanie réznicy faz pomigdzy falami, proporcjonalnej do predkosci katowej. Zastosowanie
Swiattowodu umozliwia realizacj¢ dtugiego toru optycznego w postaci zwartej cewki, bez
koniecznosci budowania odpowiadajagcego mu uktadu optycznego zlozonego z wielu
zwierciadel i innych elementéw przestrzennych.

Podobng funkcje¢ $wiattowdd moze petni¢ w sondach spektroskopowych stosowanych
w chemii i medycynie. W uktadach wykorzystujacych spektroskopie ostabionego catkowitego
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odbicia (ATR) [30], spektroskopi¢ Ramana [31] czy fluorescencje [32] widkno moze stuzy¢ do
doprowadzenia promieniowania wzbudzajacego do probki oraz zebrania wygenerowanego
sygnatu. Wlasciwy proces detekcji zachodzi woéwcezas w obrebie glowicy sondy lub
bezposrednio w badanym medium, podczas gdy swiattowdd petni przede wszystkim funkcje
toru transmisyjnego.

Szczegoblnie interesujagcym przypadkiem jest jednak sytuacja, w ktorej §wiattowod sam
staje si¢ miniaturowg komodrka pomiarowa. Jest to mozliwe w przypadku struktur z pustym
rdzeniem, w ktorych badane medium moze zosta¢ wprowadzone bezposrednio do obszaru
propagacji $wiatta. W takim przypadku granica pomigdzy $wiattowodem jako torem
optycznym a $§wiattowodem jako elementem pomiarowym ulega zatarciu, gdyz odpowiednio
zaprojektowana struktura widkna staje si¢ jednoczes$nie falowodem i komoérka zawierajaca
badang probke.

1.3. Swiattowody z pustym rdzeniem

Koncepcja wykorzystania §wiattowodu jako pasywnej komorki pomiarowej znajduje
szczegOllnie interesujaca realizacje w strukturach z pustym rdzeniem (ang. hollow core fiber,
HCF). W tego typu $wiattowodach swiatto prowadzone jest w centralnym kanale powietrznym
lub gazowym, a nie w petnym rdzeniu wykonanym z materiatu statego. Pusty rdzen otoczony
jest odpowiednio zaprojektowang mikrostrukturg szklang, ktérej zadaniem jest ograniczenie
strat zwigzanych z ucieczka promieniowania z obszaru detekcji.

Mechanizm prowadzenia §wiatla zalezy od rodzaju zastosowanej mikrostruktury. W
przypadku $wiattowodoéw z fotoniczng przerwa wzbroniong (ang. photonic bandgap, PBG)
periodyczny uktad elementéw w ptaszczu tworzy strukture fotoniczng, w ktorej dla okreslonych
zakresOw czestotliwosci propagacii swiatla w ptaszczu jest ograniczona [33]. Pusty rdzen pelni
wowczas role defektu tej struktury i umozliwia prowadzenie promieniowania w zakresie
odpowiadajagcym pasmu transmisyjnemu.

Zastosowanie pustego rdzenia otwiera szczegdlne mozliwosci w przypadku
spektroskopii gazéw. Badany gaz moze zosta¢ wprowadzony bezposrednio do rdzenia, a
propagujace si¢ $wiatto oddzialuje z nim na dlugosci odpowiadajacej dlugosci wtokna. W
poréwnaniu z klasycznymi komorkami spektroskopowymi umozliwia to realizacje dlugiej
drogi optycznej w bardzo malej objetosci. Z tego wzgledu HCF moga stanowi¢ interesujaca
alternatywe¢ dla klasycznych komorek wieloprzejsciowych, takich jak klasyczne komorki
Herriotta czy White’a [34-35], szczegolnie w uktadach wymagajacych miniaturyzacji.

Pierwsza dojrzata grupe technologii HCF stanowily wtasnie $wiatlowody PBG.
Wykazano mozliwo$¢ ich wykorzystania jako komorek spektroskopowych do pomiaréw
absorpcyjnych gazow gléwnie w zakresie III okna telekomunikacyjnego (~1550 nm) [36-37].
W kolejnych pracach zakres spektralny rozszerzano w kierunku dtuzszych fal, w tym do
zakresu ~1650 nm, w ktorym mozliwa jest detekcja metanu [38-39].

Rozwdj $wiattowodowych komoérek gazowych ujawnit jednak kilka ograniczen
technologicznych. Jednym z nich jest czas wymiany gazu wewnatrz rdzenia. Mata $rednica
rdzenia typowych $wiattowodow PBG ogranicza szybko$¢ transportu probki, przez co
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uzyskanie odpowiedniego wypetnienia wtdkna moze wymagaé znacznego czasu. Problem ten
mozna ograniczy¢ poprzez zastosowanie krotszych segmentow widkna [40] lub poprzez
modyfikacj¢ jego struktury w taki sposob, aby umozliwi¢ doprowadzenie gazu do rdzenia
réwniez z kierunku poprzecznego [41]. Jedna z metod realizacji takich struktur jest
wykorzystanie ultrakrdtkich impulsow laserowych do wytworzenia bocznych mikrokanatow.
Wykazano w ten sposob mozliwo$¢ znacznego skrocenia czasu wymiany gazu, choé
demonstracje tego rozwigzania dotyczyly krotkich, zaledwie 7 cm odcinkéw witokna [42].

Drugim istotnym problemem okazata si¢ obecno$¢ modéw wyzszych rzedow. Ich
propagacja moze prowadzi¢ do powstawania struktur interferencyjnych w widmie
transmisyjnym, czgsto obserwowanych w postaci prazkow (ang. fringes) [43]. W laserowej
spektroskopii takie struktury moga utrudnia¢ analiz¢ zmian transmisji zwigzanych z absorpcja
gazu. Stosowano rozne sposoby ograniczania tego problemu, m.in. metody filtracji sygnalu
oraz kontrolowane zmiany warunkow propagacji, jednak eliminacja wptywu modow wyzszych
rz¢dow pozostaje istotnym zagadnieniem w projektowaniu $wiattowodowych ukladow
spektroskopowych.

Trzecie wazne ograniczenie $wiattowodow PBG zwigzane jest z zakresem spektralnym
ich pracy oraz stratami materiatowymi. Wigkszo$¢ wczesnych demonstracji spektroskopowych
realizowano w bliskiej podczerwieni, w szczegdlnosci w zakresie okoto 1.55 pm.
Podejmowano réwniez proby przesunigcia zakresu transmisji w kierunku $redniej
podczerwieni, gdzie znajdujg si¢ silne pasma wibracyjno-rotacyjne wielu czasteczek. W
literaturze przedstawiono $wiattowody PBG transmitujace promieniowanie powyzej 3 um oraz
demonstracje spektroskopowe w zakresie okoto 3-3.5 pum [44-45]. Sa to jednak przyktady
incydentalne. Ograniczenia zwigzane z transportem gazu, propagacja modow wyzszych rzedow
oraz stratami materiatowymi w dtuzszych zakresach widmowych przyczynity si¢ do rozwoju
alternatywnych  konstrukcji HCF. Szczegdlne znaczenie uzyskaty $wiattowody
antyrezonansowe (ang. antiresonant hollow-core fibers, ARHCF), czesto okreslane réwniez
jako $wiattowody o ujemnej krzywiznie (ang. negative curvature hollow-core fibers, NC-HCF)
[46].

W typowym s$wiattowodzie ARHCF pusty rdzen otoczony jest strukturg ztozong z
cienko$ciennych elementow szklanych, najczesciej w postaci kapilar rozmieszczonych wokot
rdzenia, jak przedstawiono na Rysunku 2. Mechanizm prowadzenia $wiatta mozna opisa¢ za
pomoca koncepcji antyrezonansowego falowodu odbijajacego (ang. antiresonant reflecting
optical waveguide, ARROW). Cienkie $cianki elementow szklanych moga by¢ traktowane w
przyblizeniu jako mikroskopijne wngki Fabry’ego-Pérota. W zaleznosci od dlugosci fali i
parametréw geometrycznych struktury $wiatto moze znajdowa¢ si¢ w warunkach
antyrezonansowych, w ktorych jego sprzezenie z ptaszczem jest ograniczone, umozliwiajac
prowadzenie promieniowania w pustym rdzeniu. Jedng z najwazniejszych konsekwencji takiej
konstrukcji jest ograniczenie udziatu materiatu szklanego w propagujacym si¢ polu optycznym.
Zmniejszenie nakladania pola z materialem widkna ogranicza wptyw jego absorpcji na straty
transmisyjne i pozwala na projektowanie §wiattowoddw pracujacych w zakresach widmowych,
w ktorych transmisja klasycznych wiokien krzemionkowych jest silnie ograniczona. Rozwoj
odpowiednich konstrukcji umozliwit demonstracj¢ bardzo niskich strat transmisyjnych w
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zakresie bliskiej podczerwieni [8] oraz transmisj¢ promieniowania w kierunku S$redniej
podczerwieni [7, 47]. Z punktu widzenia spektroskopii gazoéw szczegodlnie wazne jest to, ze
srednia podczerwien obejmuje silne fundamentalne pasma absorpcyjne wielu czasteczek.
Mozliwo$¢ prowadzenia promieniowania w tym zakresie, przy jednoczesnym wykorzystaniu
pustego rdzenia jako obszaru interakcji z gazem czyni ARHCF atrakcyjng platformg dla
miniaturowych uktadow spektroskopowych.

Rysunek 2. Obrazy SEM przedstawiajqcy przykiadowe czola Swiattowodow mikrostrukturalnych: (a)
Swiattowodu antyrezonansowego z podwojnymi kapilarami oraz (b) swiattowodu antyrezonansowego z
pojedynczymi kapilarami. Zrodlo: materialy wiasne.

Kolejna zaleta $wiattowodoéw antyrezonansowych sg stosunkowo duze $rednice rdzenia,
czesto przekraczajace 30-40 pum. Wigkszy przekrdj kanatu gazowego sprzyja szybszej
wymianie probki niz w przypadku $§wiattowodéw PBG o bardzo matych rdzeniach. Jest to
szczegoblnie istotne w ukladach czujnikowych, w ktorych czas odpowiedzi stanowi jeden z
podstawowych parametrow uzytkowych.

Duza $rednica rdzenia moze sugerowac, ze wielomodowa propagacja bedzie znaczacym
ograniczeniem w stosowaniu $wiattowodéw ARHCF w spektroskopii. W praktyce jednak,
struktura tych wtokien zwykle prowadzi do silnego thumienia modow wyzszych rzedow [48].
Jezeli straty tych modow sa odpowiednio wigksze niz straty modu podstawowego, mody
wyzszych rzedow mogg szybko zanika¢ podczas propagacji. W efekcie mozliwe jest uzyskanie
charakterystyki propagacyjnej zblizonej do jednomodowej, mimo stosunkowo duzego rdzenia.
Jest to korzystne w zastosowaniach spektroskopowych, poniewaz ograniczenie udzialu modéw
wyzszych rzeddw moze zmniejszy¢ wptyw struktur interferencyjnych na rejestrowane widmo.

Opisane wtasciwosci sprawiaja, ze ARHCF stanowig obecnie interesujgcg platforme dla
swiattowodowej spektroskopii gazow. Lacza one mozliwos¢ uzyskania dlugiej drogi interakeji
promieniowania z probka, matg objetos¢ komorki pomiarowej, mozliwo$¢ pracy w zakresie
sredniej podczerwieni oraz potencjal ograniczenia wplywu modow wyzszych rzedow.
Jednoczesnie praktyczna realizacja takich ukladow wymaga odpowiedniego rozwigzania
probleméw zwigzanych z wprowadzeniem i wymiang gazu, sprz¢ganiem promieniowania oraz
kontrola wtasciwosci propagacyjnych widkna. W tym konteks$cie szczegdlnie interesujace staja
si¢ celowe modyfikacje mikrostruktury HCF, umozliwiajagce dostosowanie jej wtasciwosci do
wymagan konkretnego uktadu pomiarowego.
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1.4. Swiattowody antyrezonansowe w spektroskopii laserowe;

Jednym z naturalnych zastosowan $wiattowodéw antyrezonansowych jest laserowa
spektroskopia absorpcyjna gazéw. Fizyczna zasada dzialania optycznych czujnikow gazu
opiera si¢ zazwyczaj na analizie transmisji spektralnej, gdzie wykorzystywane jest zjawisko
absorpcji promieniowania przez czasteczki analitu opisane prawem Lamberta-Beera. Kazdy
gaz posiada unikalne widmo absorpcyjne, stanowigce swoisty ,,odcisk palca”, co pozwala na
jednoczesng identyfikacje substancji.

W klasycznym uktadzie spektroskopowym probka gazowa znajduje si¢ w zewngtrznej
komorce absorpcyjnej. Komarka taka moze by¢ jedno- lub wieloprzej$ciowa — wydtuzenie toru
optycznego jest prostym sposobem na zwigkszenie czutosci detekcji przez wydtuzenie drogi
interakcji pomigdzy badang probka 1 falg optyczng. Mimo swojej prostoty, tego typu
konstrukcje obarczone sag wadami wynikajacymi z obecnosci licznych elementéw optycznych,
m.in. soczewek i1 zwierciadet, ktore sa wrazliwe na wibracje i zmiany temperatury, co
negatywnie wplywa na stabilno$¢ pomiaru.

Zastosowanie HCF pozwala przenies¢ funkcje komorki absorpcyjnej bezposrednio do
struktury $§wiattowodu. W takim rozwigzaniu gaz jest wprowadzany do pustego rdzenia, a
$wiatlo propagujace sie przez wiokno oddzialuje z probka na catej dugosci widkna. Zrodto
promieniowania i detektor moga by¢ umieszczone po przeciwnych stronach wtokna, co
prowadzi do zwartej konfiguracji pomiarowej. Wprowadzenie gazu moze by¢ realizowane
poprzez wymuszenie przeplywu za pomocg roznicy cis$nien, przy czym konieczne jest
zapewnienie odpowiedniego sprzegania z widknem oraz szczelnego doprowadzenia probki.
Przyktady takich uktadéw znajduja si¢ w licznych pracach, np. [49-58], a uzyskiwane
parametry, takie jak limit detekcji, czgsto nie odbiegaja od wartosci raportowanych dla
tradycyjnych konfiguracji wykorzystujacych komorki wieloprzejsciowe.

Swiattowody antyrezonansowe stanowia wiec szczegolnie interesujacy przyklad
wspotczesnej platformy $wiattowodowej, w ktoérej potencjat czujnikowy wynika zaréwno z
wlasciwosci samego widkna, jak 1 z mozliwosci jego dalszej modytfikacji. W kontekscie
czujnikow gazowych jednym z przyktadow takiego podejscia jest wytwarzanie bocznych
otworéw umozliwiajacych dostep badanego medium do pustego rdzenia. Cho¢ rozwigzanie to
jest najczesciej stosowane w celu ulatwienia dyfuzyjnego wypelniania rdzenia gazem,
odpowiednia konfiguracja ukladu moze nada¢ bocznym otworom odmienng, bardziej
fundamentalng funkcj¢. W przypadku zablokowania dostgpu do rdzenia od strony czotowej
wldkna stajg si¢ one bowiem jedyna drogg doprowadzenia badanego medium do jego wnetrza.
Otwiera to mozliwo$¢ wykorzystania $wiattowodéw antyrezonansowych w nowych
konfiguracjach pomiarowych, w ktérych kontrolowana modyfikacja mikrostruktury wtdkna
pozwala nie tylko dostosowac jego wlasciwosci do wymagan danego zastosowania, lecz
réwniez nada¢ mu nowg funkcjonalnos¢ czujnikowa.
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Rozdziat 2. Skaningowa mikroskopia elektronowa oraz jonowa jako
narzedzie do obrobki 1 obrazowania

Rozwd¢j nowoczesnych uktadéw fotonicznych oraz komponentow $wiattowodowych
silnie zwigzany jest z postepem w dziedzinie technologii wytwarzania struktur o rozdzielczosci
mikro- czy nawet nanometrowej. Wymagania stawiane przed wspotczesnymi procesami
strukturyzacji materialu wykraczaja jednak poza klasyczne metody litograficzne, wymuszajac
poszukiwanie narzg¢dzi oferujacych nie tylko wysoka precyzje geometryczng, ale réwniez
elastycznos¢ w ksztaltowaniu materiatow trudnych do tradycyjnej obrébki. W tym kontekscie,
kluczowa role odgrywaja urzadzenia dwuwigzkowe, integrujace w jednym systemie
prézniowym mozliwosci skaningowej mikroskopii elektronowej oraz zogniskowanej wigzki
jonowej.

Niniejszy rozdziat przedstawia podstawy teoretyczne potrzebne do prawidiowe]
interpretacji zjawisk zachodzacych podczas modyfikacji widkien $wiattowodowych.
Rozwazania rozpoczyna przeglad oraz klasyfikacja dostgpnych metod obrobki szkla, co
pozwala na osadzenie technologii jonowej w szerszym konteks$cie inzynierii materiatowej oraz
zdefiniowanie jej zalet 1 ograniczen wzgledem technik tradycyjnych. Nastgpnie omoéwiony
zostal rozwdj systemoéw dwuwigzkowych, ze szczegdlnym uwzglednieniem réznorodnych
zrodet jonow, od klasycznych emiterow ciektometalicznych po nowoczesne dziata plazmowe,
ktore stanowig technologiczny fundament niniejszej rozprawy.

Ze wzgledu na technologiczny 1 wdrozeniowy charakter rozprawy zagadnienia
zwigzane z technologia FIB przedstawiono w niniejszym rozdziale w szerszym zakresie,
obejmujacym nie tylko fizyczne podstawy oddziatywania wigzki jonowej z materialem, lecz
rowniez budowe 1 funkcjonowanie wykorzystanych systemow oraz parametry istotne z punktu
widzenia praktycznej realizacji procesu. Wiedza ta stanowi bezposrednie zaplecze dla
opracowanych procedur mikroobrobki struktur $wiattowodowych.

W dalszej czg$ci rozdzialu omowiona zostata wiec budowa kolumny elektronowej i
jonowej, a takze mechanizmy generacji sygnatow detekcyjnych, ktore sg istotne podczas
nadzoru nad postepami obrobki w czasie rzeczywistym. Duzy nacisk zostat potozony na analize
mechanizmu rozpylania fizycznego, istotnego dla procesu usuwania materialu z zastosowaniem
zogniskowanej wigzki jonowej. Omowiono rowniez wplyw parametréw wiazki oraz strategii
skanowania na proces usuwania materiatu, a takze poréwnano charakterystyki wigzek jonow
Ga'iXe".

Ostatnia cze$¢ rozdzialu poswiccona jest specyfice pracy z materialami
dielektrycznymi. Obrobka izolatoréw zwigzana jest z szeregiem wyzwan, ktore nie wystepuja
w przypadku materiatow przewodzacych. Zjawisko tadowania powierzchniowego oraz
spowodowane nim deformacje wigzki stanowig powazny problem technologiczny, ktoérego
redukcja jest konieczna do uzyskania precyzyjnych modyfikacji. Omoéwienie mechanizméw
powstawania tadunku, metod jego neutralizacji oraz zmian strukturalnych zachodzacych w
krzemionce pod wplywem bombardowania jonami stanowi teoretyczne zaplecze dla badan
eksperymentalnych przedstawionych w dalszej czesci pracy.
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2.1. Ogolna klasyfikacja metod obrobki materialéw szklanych

Materiaty szklane, m.in. szkto krzemionkowe, stanowig fundamentalny materiat konstrukcyjny
wspotczesnej fotoniki, telekomunikacji czy nowoczesnych czujnikow optycznych. Wyjatkowa
kombinacja ich wlasciwosci, obejmujaca szerokie okno transparencji optycznej, niska
rozszerzalno$¢ cieplng oraz wysoka stabilno$¢ chemiczng i termiczng [59-60] $wiadczy o ich
atrakcyjnos$ci zarowno w §wiecie naukowym, jak i przemysle. Jednocze$nie wiele z tych cech,
w polaczeniu z wysokg temperaturg topnienia i kruchoscig [59, 61] sprawiaja, ze precyzyjne
obrabianie i mikromodyfikowanie szkta pozostaje znacznym wyzwaniem technologicznym
[61-62].

Historycznie najstarsze metody mechaniczne obejmuja procesy takie jak ciecie,
szlifowanie czy polerowanie. Wykorzystuja one twarde narz¢dzia diamentowe lub z weglika
spiekanego, a takze $cierniwo do usuwania materialu na drodze abrazji czy kontrolowanego
kruchego pekania. Chociaz techniki te sg niezastapione w makroskali, w mikroskali napotykaja
fundamentalne ograniczenia. Generuja one znaczgce naprezenia mechaniczne, mikropekniecia
oraz uszkodzenia przypowierzchniowe [59], ktére dyskwalifikuja je w zastosowaniach
wymagajacych precyzji czy zachowania bardzo dobrej jakoSci optycznej i integralno$ci
strukturalne;.

Alternatywa eliminujaca problem naprezen mechanicznych jest obrobka chemiczna, w
ktorej procesy opieraja si¢ na selektywnym usuwaniu materiatu poprzez reakcje chemiczne lub
bombardowanie jonami. Dzielg si¢ one na dwie grupy, w ktorej wyrdézniamy trawienie mokre
oraz suche. Trawienie mokre (ang. wet etching) polega na zanurzeniu probki w roztworze
chemicznym, ktéry rozpuszcza szklo. Najczescie] wykorzystuje kwas fluorowodorowy lub jego
pochodne, np. buforowany HF czy BOE. Proces zazwyczaj wymaga zastosowania metalowe;j
maski, np. Cu, Au lub Si, ktéra chroni wybrane obszary przed trawieniem. Proces jest
stosunkowo tatwy oraz niedrogi, a takze pozwala na osiggnigcie bardzo gtadkich powierzchni
koncowych. Jego kluczowym ograniczeniem jest jednak izotropowy charakter procesu,
powodujacy jednakowe trwaienie we wszystkich kierunkach. Utrudnia to precyzyjng kontrole
nad geometrig i prowadzi do niepozadanego podtrawienia maski [59, 62]. Natomiast trawienie
suche (ang. dry etching) wykorzystuje plazme¢ do usuwania materiatu. Najczgsciej stosowang
technikg jest reaktywne trawienie jonowe (ang. reactive ion etching, RIE) lub trawienie
glebokie (ang. deep reactive ion etching, DRIE). Proces ten laczy mechanizmy fizyczne pod
postacig bombardowania jonami Ar” z chemicznymi, wykorzystujagcymi reaktywne gazy, takie
jak SFs, CF4. W przeciwienstwie do trawienia mokrego, metody te pozwalaja na procesy
anizotropowe i precyzyjng mikroobrobke, umozliwiajac uzyskanie stromych, pionowych $cian.
Mimo tego, trawienie suche dielektrykow takich jak szklo nadal wigze si¢ z istotnymi
wyzwaniami, do ktérych nalezg niska szybko$¢ procesu czy tadowanie elektrostatyczne na
powierzchni, co odchyla plazme i1 destabilizuje proces [59, 62].

Odrebna grupe stanowig metody termiczne, stuzace bardziej do ksztattowania czy
polerowania niz precyzyjnego usuwania materiatu z submikronowa rozdzielczoscia. Procesy te
bazuja na lokalnym podgrzaniu szkla powyzej temperatury przemiany, co powoduje topnienie
czy zmian¢ lepkos$ci szkta. Zazwyczaj do tego typu procesow stosuje si¢ laser CO» lub specjalne
piece. Zastosowanie takiej metody wymaga precyzyjnej kontroli temperatury i sity nacisku, po
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to, by uniknaé¢ powstawania naprezen wewngtrznych w gotowym elemencie [63]. Chociaz
techniki te sg powszechnie stosowane w procesach laczenia witokien szklanych czy
wytwarzania przewezen, ich zastosowanie w obrobce wiokien mikrostrukturalnych jest dosy¢
problematyczne.

W odpowiedzi na ograniczenia metod kontaktowych i chemicznych, dynamiczny
rozw6j] w ostatnim czasie odnotowujg metody wigzkowe, wykorzystujace skoncentrowane
strumienie energii do lokalnego usuwania materiatu bez koniecznos$ci stosowania masek. W tej
grupie wazng rolg¢ odgrywaja technologie oparte na oddziatywaniu fotondw oraz jonéw. W
metodzie wykorzystujacej wigzke laserowg absorpcja energii fotonoéw prowadzi do usunigcia
materiatu na drodze ablacji. W zaleznos$ci od dtugosci fali i czasu trwania impulsu, mechanizmy
oddziatywania r6znig si¢. Lasery o relatywnie dlugim czasie trwania impulsow, tj. lasery z
impulsami nanosekundowymi i dtuzszymi, w tym lasery CO: indukuja gtownie efekty
termiczne takie jak topnienie czy parowanie. Natomiast impulsy femtosekundowe oddziatujg z
materiatami dielektrycznymi poprzez nieliniowe procesy absorpcji, takie jak jonizacja
wielofotonowa czy lawinowa, ktdre nie zachodza przy nizszych intensywnosciach. Pozwala to
na precyzyjng ,,zimng ablacj¢”, minimalizujgc strefe wptywu ciepta i umozliwiajgc obrobke w
objetosci materiatu [64-66]. Natomiast w technologii FIB ciezkie jony, najczesciej Ga' lub Xe*
o wysokiej energii kinetycznej bombarduja powierzchnie, prowadzac do fizycznego usuwania
materialu na drodze rozpylania. Zaletami tej metody sg bezposrednio$¢, bezmaskowos¢ oraz
nanometrowa rozdzielczo$¢. Jednakze podczas trwania procesu moze dochodzi¢ do akumulacji
tadunku dodatniego na powierzchni probki, co w przypadku nieprzewodzacych materiatow
prowadzi do efektu tadowania, ktérego wptyw nalezy odpowiednio ograniczyc.

2.2. Wprowadzenie do technologii zogniskowanej wigzki jonow FIB

Technologia zogniskowanej wigzki jonéw (ang. Focused lon Beam, FIB) stanowi
obecnie jedno z kluczowych narzedzi w mikro- 1 nanoinzynierii materiatowej, umozliwiajac
precyzyjng obrobke, modyfikacje oraz obrazowanie niewielkich struktur, nawet o rozmiarze
pojedynczych dziesigtek nanometrow. Jej unikalne mozliwosci wynikaja z wykorzystania
wysokoenergetycznych jonow, ktore, dzigki zogniskowaniu w wigzke oddziatujg z podtozem
poprzez kaskade¢ zderzen z atomami analizowanego materiatu. Powoduje to takie zjawiska jak
rozpylanie (ang. sputtering), amorfizacja, depozycja indukowana wigzka czy implantacja
jonow.

Od momentu opracowania pierwszych systemow, technologia zogniskowanej wiazki
jonéw stata si¢ fundamentem preparatyki probek do transmisyjnej mikroskopii elektronowe;j
(ang. Transmission Electron Microscopy, TEM) oraz narzedziem precyzyjnej litografii. W
ostatnim czasie stata si¢ takze obiektem badan jako narz¢dzie do modyfikacji materiatow
nieprzewodzacych, m.in. struktur $wiattowodowych, w ktorych wymagane sg wysokie
tolerancje wymiarowe oraz doktadno$¢ pozycjonowania ponizej 100 nm.

2.2.1. Rys historyczny i1 rozw0j technologiczny

Rozwoj wspotczesnie stosowanych systemow dwuwigzkowych SEM/FIB byt mozliwy
dzieki wezesniejszemu opracowaniu technologii skaningowej mikroskopii elektronowej (ang.
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Scanning Electron Microscopy, SEM), ktoéra jest jednym z kluczowych komponentow
obrazujacych oraz analitycznych takich systemow.

Podstawy teoretyczne mikroskopii elektronowej siegaja lat 30. XX wieku. Pierwsza
koncepcje skanowania probki wiazka elektronowa zaprezentowat Max Knoll w 1935 roku,
natomiast pierwszy dziatajacy mikroskop SEM, cho¢ dzialajacy w trybie transmisyjnym,
zbudowat Manfred von Ardenne w 1938 roku. Istotny przelom w obrazowaniu topografii
powierzchni, bedacej podstawa wspotczesnej skaningowej mikroskopii elektronowej, nastapit
w 1960 roku za sprawg pracy Everharta i Thornleya. Wymienieni badacze znaczaco poprawili
zbieranie sygnatu elektronow wtornych (ang. Secondary Electrons, SE), ktore emitowane sg z
obszardéw najblizszych powierzchni probki. Detekcja takiego sygnalu pozwala na uzyskanie
obrazéw o duzej glebi ostrosci oraz zadowalajacym kontrascie topograficznym. Ich odkrycia
doprowadzily do powstania pierwszego komercyjnego skaningowego mikroskopu
elektronowego ,,Stereoscan” firmy Cambridge Instrument Company w 1965 roku. Pomimo
znacznego rozwoju technologicznego podstawowa zasada dziatania wspotczesnie
wykorzystywanych mikroskopow elektronowych pozostaje oparta na zaloZeniach stworzonych
60 lat temu [67]. Integracja pierwszych komercyjnych kolumn jonowych rozpoczgta sie
natomiast kilkanascie lat po powstaniu pierwszego skaningowego mikroskopu elektronowego.
Dato to poczatek rozwojowi systemow dwuwigzkowych, przy czym rozwdj samych zrodet
jonowych przebiegat odrgbng Sciezka.

Korzenie technologii FIB siegajg az drugiej polowy XX wieku, kiedy to rozwijanie
zrodet jonowych o wysokiej jasnosci pozwolilo na generowanie stabilnej, skupionej wigzki o
malej Srednicy oraz wysokiej gestosci pradu. W latach 70. XX wieku mialy miejsce pierwsze
demonstracje skanujacego mikroskopu jonowego (ang. Scanning Ion Microscopy, SIM), ktore
byly bezposrednimi pionierami obecnych systemow FIB. W tych mikroskopach zastosowano
gazowe zrodlo jonizacji polowej (ang. Gas Field-lonization Source, GFIS), opierajace si¢ na
zjawisku jonizacji polowej takich gazow jak wodor czy hel, zachodzacej na ostrzu o promieniu
nanometrycznych rozmiaréw. Pomimo wysokiej jasno$ci zrodia, istotnym ograniczeniem byt
ekstremalnie niski prad wiazki, co znaczaco ograniczalo jego zastosowanie do obrobki
materiatu.

Przetomowym osiggni¢ciem byto skonstruowanie zrodta jonow z ciektego metalu (ang.
Liquid Metal lon Source, LMIS) w latach 70. XX wieku [68]. W zrddle tym, ciekty metal [69-
71] zwilza wolframowg iglg, a w silnym polu elektrycznym formuje na jej koncu tzw. stozek
Taylora [72], ktory emituje jony Ga'. W pdzniejszym czasie wprowadzenie do uzytku zrodta
LMIS pozwolito na uzyskanie stabilnych, intensywnych wigzek jonowych o S$rednicy
kilkudziesigciu nanometrow [73-74] oraz pradéw wigzki jonowe] o wartosci nawet
kilkudziesi¢gciu nanoamperéw, co umozliwito szybki rozwdj wysokorozdzielczych technik
prototypowania.

Kolejnym kluczowym krokiem bylo komercyjne opracowanie architektury mikroskopu
dwuwigzkowego w latach 90. XX wieku, w ktorym to kolumna jonowa oraz kolumna
elektronowa zostaty umieszczone we wspdlnej komorze roboczej. Ta integracja pozwolila na
réwnoczesng obrobke oraz obrazowanie materiatu w czasie rzeczywistym. Wyeliminowalo to
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konieczno$¢ transferu probek pomiedzy urzadzeniami, znaczaco zwigkszylo precyzj¢ procesu
oraz zredukowato catkowity jego czas. Takie rozwigzanie bylo poczatkiem stosowania
systeméw FIB nowej generacji, stajac si¢ standardem w zaawansowanych laboratoriach
analitycznych.

Jednym z najnowszych, a przy okazji kluczowym dla obrobki dielektrykow etapow
ewolucji FIB, jest wprowadzenie plazmowych zrodet jonow (ang. Plasma Focused lon Beam,
PFIB), zazwyczaj opartych na plazmie indukcyjnie sprz¢zonej (ang. Inductively Coupled
Plasma, ICP), wykorzystujacych cigzsze jony, m.in. jony ksenonu Xe". Technologia ta pozwala
na zastosowanie pradow wigzki jonéw o kilka rzgdoéw wielkosci wyzszych niz w przypadku
LMIS, co umozliwia znacznie szybsza obrobke materiatu. Cecha ta czyni technologi¢ PFIB
szczego6lnie atrakcyjng w kontek$cie usuwania duzych objetosci materiatu czy modyfikacji
materiatéw twardych i nieprzewodzacych, takich jak widkna §wiattowodowe. Ponadto, podczas
uzywania PFIB jony ksenonu nie implantujg w powierzchni¢ oraz objeto$¢ materiatu, jak ma
to miejsce w przypadku zrodet LMIS z jonami galu, co zostanie omowione w pdzniejszym
podrozdziale.

2.3. Budowa 1 zasada dziatania systemu SEM/FIB

Systemy dwuwigzkowe, bedace wspotczesnym standardem w analizach w dziedzinie
nanotechnologii i inZynierii materialowej, sg zintegrowana platforma badawcza, pracujaca w
warunkach wysokiej prozni. Dzigki ich budowie mozliwe jest polaczenie mozliwosci
wysokorozdzielczego obrazowania typowego dla skaningowego mikroskopu elektronowego
SEM z precyzyjna obrobka i modyfikacja materiatu w skali mikro- oraz nanometrycznej,
wykonywang przez zogniskowang wigzke jonowa FIB.

Konstrukcyjnie, system ten sklada si¢ z dwoch niezaleznych kolumn — pionowe;j
kolumny elektronowej oraz nachylonej kolumny jonowej jak pokazano na Rysunku 3. Obie
kolumny zamontowane sg we wspolnej komorze roboczej oraz ustawione wzgledem siebie pod
Scisle okreslonym, statym katem, zazwyczaj 52°-54°. Dzi¢ki takiej konfiguracji geometrycznej
obie wigzki zbiegajg si¢ w jednym punkcie, tzw. punkcie eucentrycznym. Umozliwia to
obserwacj¢ in situ procesu modyfikacji w czasie rzeczywistym, co jest jedng z gtownych zalet
tego typu systemow. Mozliwe jest takze wykorzystanie wigzki elektronowej do
niedestrukcyjnego obrazowania powierzchni probki, podczas gdy wigzka jonowa jest aktywna
1 precyzyjnie usuwa lub deponuje materiat w tym samym obszarze.
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Rysunek 3. (a) Fotografia rzeczywistego mikroskopu dwuwigzkowego SEM/Xe-PFIB FEI Helios G5
PFIB CXe bgdgcego na wyposazeniu firmy Nanores, (b) uproszczony schemat budowy mikroskopu
dwuwigzkowego. Zrodto: materialy wiasne.

Poprawne zrozumienie mozliwo$ci 1 ograniczen tego urzadzenia, szczegdlnie w
kontekscie obrobki materialéw dielektrycznych, wymaga szczegétowej analizy budowy i
zasady dziatania jego kluczowych elementéw. Zostang one omodwione w ponizszych
podrozdziatach, poczynajac od kolumny elektronowej, przez kolumng jonowa, a konczac na
systemach pomocniczych niezb¢dnych do ich funkcjonowania.

2.3.1. Kolumna elektronowa SEM

Kolumna elektronowa w systemie dwuwigzkowym petni podstawowa funkcje
wysokorozdzielczego przyrzadu do obrazowania i analizy in situ, co umozliwia nawigacj¢ po
prébce oraz precyzyjna, bezinwazyjng kontrole w czasie rzeczywistym proceséw obrobki
realizowanych przez wiazke jondw. Zasada jej dziatania opiera si¢ na generowaniu,
formowaniu oraz precyzyjnym kierowaniu zogniskowanej wigzki elektronéw pierwotnych na
powierzchni¢ probki.

Z punktu widzenia konstrukcji, kolumna elektronowa jest pionowym, ztozonym
systemem optoelektronicznym, pracujacym w warunkach wysokiej prézni (<10 mbar). Sktada
si¢ z trzech segmentow: dziata elektronowego, uktadu optyki elektromagnetycznej oraz
systemu skanujacego.

Pierwszym oraz najwazniejszym elementem toru optycznego jest dziato elektronowe,
odpowiedzialne za generowanie stabilnej wigzki elektronow pierwotnych. We wspotczesnych,
wysokorozdzielczych mikroskopach elektronowych standardem sg zrodta z emisja polowa
(ang. Field Emission Gun, FEG), najczescie] w wariancie Schottky’ego (ang. Thermal Field
Emitter, TFE). W zrédle tym, podgrzany monokrysztat wolframu pokryty tlenkiem cyrkonu
emituje elektrony w silnym polu elektrycznym (tzw. termiczna emisja polowa). Zrodta typu
FEG-Schottky sg preferowane ze wzgledu na ich bardzo wysoka jasno$¢, maty rozmiar
wirtualnego zrédta oraz niskg dyspersj¢ energetyczng wigzki (4E < 1 eV) [75]. Wymienione
cechy pozwalaja na uzyskanie dostatecznie wysokich pradow w plamce o $rednicy rzedu
pojedynczych nanometrow, co jest niezbedne do uzyskania wysokiej rozdzielczosci
obrazowania.
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Wyemitowane elektrony poddawane s3a przyspieszeniu w polu elektrycznym
wytwarzanym przez anode. Dalsze formowanie strumienia czastek realizowane jest przez uktad
soczewek elektromagnetycznych. Pierwszym stopniem tego uktadu jest uktad kondensora,
zazwyczaj zlozony z jednej lub dwodch soczewek. Odpowiada on za wstgpne skupienie wigzki
przez regulacj¢ pradu wiazki docierajacego do probki [76]. Poprzez zmiang sity wzbudzenia
kondensora, mozliwe jest zdecydowanie o wielkosci plamki wiazki, co stanowi kompromis
mie¢dzy wysoka rozdzielczo$cig obrazowania, wymagajaca matych pradéw i1 matej plamki, a
warto$cig sygnatu analitycznego, kluczowego np. w analizach sktadu pierwiastkowego EDS.

Istotnym elementem wspodtpracujagcym z kondensorami sg apertury, czyli fizyczne
przestony bedace precyzyjnymi otworami o mikrometrycznych $rednicach, ktore znajduja sie
w torze wiazki. Czgsci te fizycznie ograniczajg wigzke, odcinajac elektrony o zbyt duzym kacie
rozbieznosci [76]. Dobdr odpowiedniej apertury jest kluczowy dla redukcji aberracji sferyczne;j
oraz kontroli kata zbieznos$ci wigzki, co bezposrednio wptywa na glebie ostrosci uzyskiwanego
obrazu. Innym, krytycznym elementem uktadu optycznego jest soczewka obiektywu, ktorej
zadaniem jest ostateczne, precyzyjne zogniskowanie wigzki na powierzchni badanego
materiatu.

Z ukladem obiektywu S$ciSle zintegrowany jest stygmator, bgdacy niezbednym
elementem korekcyjnym. Shuzy on do kompensacji astygmatyzmu wigzki, a wiec
niedoskonato$ci wynikajacej ze zjawiska astygmatyzmu, tj. faktu, ze wigzka elektronowa nigdy
nie jest idealnie symetryczna. Dzigki uzyciu stygmatora zapewniony jest kolowy przekroj
plamki w plaszczyznie ogniska, co jest niezbedne do uzyskania nierozmytych obrazow w
nanoskali.

Natomiast proces tworzenia obrazu realizowany jest dzigki cewkom skanujgcym,
umieszczonym wewnatrz lub zaraz nad soczewka obiektywu. Elementy te generuja dynamiczne
pola magnetyczne oraz powodujg rastrowe skanowanie wigzki [77], odchylajac ja sekwencyjnie
punkt po punkcie oraz linia po linii po zadanym obszarze.

Uformowana oraz dynamicznie kierowana za pomocg wszystkich opisanych elementow
wigzka elektronéw pierwotnych o energii typowo 0,5-30 keV trafia w powierzchni¢ probki,
inicjujac procesy fizyczne, ktore zostang szczegétowo omowione w podrozdziale 2.4.1.

2.3.2. Kolumna jonowa FIB

Kolumna jonowa jest kolejnym kluczowym komponentem systemu dwuwigzkowego,
bedacym odpowiednikiem kolumny elektronowej w skaningowym mikroskopie elektronowym.
Jej podstawowym zadaniem jest generowanie, formowanie, przyspieszanie oraz ogniskowanie
precyzyjnej wiazki jonowej [78-79] przed dotarciem do powierzchni probki. Pomimo
funkcjonalnego podobienstwa do kolumny elektronowej, konstrukcja kolumny jonowej opiera
si¢ niemal wylacznie na optyce elektrostatycznej, a nie na oddziatywaniach magnetycznych.
Wynika to z faktu, iz masa jondw jest znacznie wigksza w pordwnaniu do masy elektronow (w
przypadku ksenonu nawet 240 000 razy wigksza), co sprawia, ze przy typowych energiach
pracy sila Lorenza generowana przez soczewki magnetyczne jest niewystarczajaca do
efektywnego sterowania torem ich lotu [79-80]. Z tego powodu nowoczesne kolumny jonowe
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opieraja si¢ niemal wylacznie na optyce elektrostatycznej, wykorzystujacej silne pola
elektryczne do ogniskowania oraz odchylania wigzki.

Chociaz ogolna zasada ogniskowania i skanowania jest podobna, kluczowa cechg
definiujaca mozliwosci oraz zastosowania kolumny jest rodzaj zrodla jonowego. Obecnie, w
zastosowaniach wymagajacych najwyzszej rozdzielczos$ci, wciaz pierwszym, standardowym
wyborem jest ciekle zrodto jonow galu Ga-LMIS. Jednakze, w celu ominigcia kluczowych
ograniczen zrodet LMIS (ang. Liquid Metal lon Source), przede wszystkim w zakresie
dostepnych pradow wiazki czy implantacji jondw w strukture¢ materialu, opracowano plazmowe
zrodia jonow (ang. Plasma Focused lon Beam, PFIB).

Architektura kolumny jonowej stanowi ztozony uktad optyki elektrostatycznej, w
ktérym mozna wyr6zni¢ szereg funkcjonalnych modutéw odpowiedzialnych za generowanie,
formowanie i sterowanie wigzka jonowa. Pierwszym, fundamentalnym, inicjujacym proces
elementem toru optycznego jest zrddlo jonowe, odpowiedzialne za generowanie stabilnego
strumienia jonow. Najpowszechniej stosowanym typem jest zrodto LMIS, w ktorym najczgsciej
jony Ga" sg emitowane z ostrza wolframowego pokrytego ciektym metalem podczas emisji
polowe;j. Jony Ga" sg stosowane ze wzgledu na niskg temperature topnienia, niskg preznos$¢ par,
a co za tym idzie stabilno$¢ w prozni, dobra przewodno$¢ elektryczng oraz stosunkowo duzg
mas¢ atomowa niezbedng do efektywnego rozpylania. Coraz bardziej zyskujacym na
popularnosci uktadem jest jednak system PFIB (Rysunek 4), w ktérym gaz szlachetny,
zazwyczaj Xe, jest jonizowany indukowanym polem (ang. Inductively Coupled Plasma, ICP),
wytwarzajac strumien jonow Xe' o wysokiej gestosci. To umozliwia osigganie znacznie
wyzszych pradow wigzki niz w przypadku zastosowania galu. W bezposrednim sasiedztwie od
ostrza igly znajduje si¢ elektroda ekstrakcyjna, ktérej zadaniem jest wytworzenie silnego pola
elektrycznego. Przylozenie wysokiego napigcia ekstrakcyjnego migdzy igla a ekstraktorem
generuje silne pole elektryczne, ktére wyrywa jony ze zrodia lub obszaru plazmy.
Wygenerowany strumien jonoéw trafia do pierwszego elementu optyki elektrostatycznej, ktorym
jest soczewka kondensora. Modut ten odpowiada za wstepne skupienie wigzki oraz
kontrolowanie jej rozbieznosci trafiajacej do dalszej czeséci uktadu.

@) Liquid metal (b) ‘ Gas inlet

Dielectric

plasma
Tungsten chamber. "
\_7~" heedle s Scoils
—_— L H o
Extractor else?:;lrrgc:e. ® Extraction
_— - electrode
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Rysunek 4. Schemat dwéch réznych rodzajow zrédel jonéw: (a) LMIS, (b) ICP. Zrédto: [81].

Bezposrednio za kondensorem usytuowany jest uklad mechanicznych apertur, tj.
precyzyjnych przeston wiazki o roznych $rednicach. Stuzg one do determinowania nat¢zenia
pradu oraz kata zbieznosci wigzki. Wybor mniejszej apertury skutkuje redukcja pradu, co
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pozwala na uzyskanie mniejszej $rednicy plamki, a co za tym idzie, lepszej rozdzielczosci 1
mniejszych aberracji wigzki.

Dalsze formowanie wigzki realizowane jest przez uktady korekcyjne. Istotng role
odgrywaja na tym etapie stygmatory, bedace uktadem wielobiegunowym, stuzacym do korekeji
jednej z gldéwnych wad optycznych — astygmatyzmu wiazki, powodujacej znieksztatcenie
przekroju wigzki z kotowego na eliptyczny. Za precyzyjne odchylanie wigzki w osiach X 1Y
odpowiadaja natomiast deflektory, bedace zestawem par ptytek. Pozwalaja one na rastrowanie
(skanowanie) powierzchni w celu uzyskania obrazu, a takze sterowanie wektorowe podczas
procesOw litograficznych. W systemach FIB stosuje si¢ czgsto osobne zestawy deflektorow do
szybkiego skanowania 1 precyzyjnego pozycjonowania. Ostatnim, najwazniejszym,
umieszczonym tuz nad probka elementem ogniskujacym jest soczewka obiektywu. Skupia ona
uformowang wczesniej wigzke w koncowa plamke na badanej powierzchni. Od jej jakoSci
zalezy ostateczna rozdzielczo$¢ obrazowania i precyzja modyfikacji materiatu.

Przedstawiona konfiguracja elementow konstrukcyjnych tworzy zintegrowany uktad
optyki czastek natadowanych. Wymienione powyzej moduly nie moga funkcjonowaé w
izolacji, ich parametry pracy sg $ciSle skorelowane. Fizyczna obecno$¢ elektrod i apertur
stanowi jedynie ramy dla sekwencji procesow, ktorych inicjacja nastepuje w zrodle jondéw. W
tym istotnym aspekcie, rzutujagcym na dalszg charakterystyke wiazki, konieczne jest wskazanie
podstawowej roznicy wzgledem standardowych rozwigzan. O ile w tradycyjnych systemach
FIB stosuje si¢ emitery ciektometaliczne, o tyle w przypadku aparatury wykorzystywanej w
niniejszej pracy zastosowane zostato dziato plazmowe zasilane gazem szlachetnym.

Dzialanie konwencjonalnego zrodta LMIS opiera si¢ na zjawisku emisji polowej. Po
podgrzaniu galu powyzej jego temperatury topnienia, wynoszacej 29,8°C, ciekly metal zwilza
ostrze wolframowe. Przylozenie silnego pola elektrycznego pomigedzy anoda a katoda
powoduje, ze sity pola elektrycznego dziatajace na powierzchni¢ cieklego metalu stajg si¢
dominujace wzgledem jego napigcia powierzchniowego [79]. W rezultacie, na samym
wierzchotku igly ciecz formuje si¢ w charakterystyczny stozek, zwany stozkiem Taylora. Na
jego wierzchotku o promieniu rzedu 1-5 nm [78], nat¢zenie pola elektrycznego staje si¢ tak
duze, ze atomy galu sg jonizowane i wyciggane z powierzchni w postaci jonéw Ga*. Wyrwane
jony sa natychmiastowo przyspieszane w kierunku ekstraktora. W przypadku zastosowania
zrodla plazmowego, proces ten przebiega odmiennie. W tym rozwigzaniu, opartym na
technologii sprzezenia indukcyjnego, gaz roboczy wprowadzany jest do komory zrodta.
Przeptyw pradu o wysokiej czgstotliwosci w cewce indukuje wewnatrz komory zmienne pole
elektromagnetyczne, ktore prowadzi do lawinowej jonizacji atomow gazu oraz powstania gestej
plazmy.

Wygenerowana wigzka jest nastepnie formowana przez uktad optyki elektrostatycznej.
Poprzez precyzyjng regulacje potencjaléw soczewki kondensatora oraz dobor mechanicznych
apertur definiowana jest zbiezno$¢ wigzki oraz natezenie pradu roboczego. Proces ten pozwala
na dynamiczne dostosowanie parametrow pracy — od precyzyjnego obrazowania przy niskich
pradach, po zgrubne frezowanie duzych objetosci. Ostateczne ogniskowanie na powierzchni
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probki realizuje soczewka obiektywu, a uklad deflektorow steruje torem lotu jondw,
umozliwiajac skanowanie powierzchni ruchem rastrowym lub wektorowym.

Niezaleznie od zastosowanej technologii generacji jondéw, dalsze etapy formowania
wigzki opierajg si¢ na tozsamych prawach elektrostatyki. Opuszczajac zrodto, jony poddawane
sa procesowi akceleracji, ktérego celem jest nadanie czastkom energii niezbgdnej do
efektywnego oddzialywania z materiatem probki. Mechanizm ten opiera si¢ na oddziatywaniu
silnego pola elektrostatycznego, wytwarzanego pomig¢dzy zroédlem jondw a uziemiong probka
lub dedykowang elektroda przyspieszajaca. Calkowita energia kinetyczna, jaka uzyskuja jony,
jest wprost proporcjonalna do réznicy potencjatow 1 tadunku czastki:

1 2
Ex =q*Vacc=§mv

gdzie Ex to energia kinetyczna jonu, g to tadunek elektryczny jonu (dla Xe™ jest to tadunek
elementarny), V.. to napigcie przyspieszajace, m to masa spoczynkowa jonu, a v to predkos¢
koncowa jonu.

Po przyspieszeniu wigzka wykazuje naturalng rozbiezno$¢ katowa, co uniemozliwia
uzycie jej do precyzyjnej obrobki. Przechodzi wigc przez soczewke kondensora, ktora
kontroluje jej zbieznos$¢, oraz przez wybrang aperture, ktora definiuje prad wigzki.

Uformowana i wstepnie skolimowana wigzka trafia do koncowego uktadu optycznego,
ktérego zadaniem jest precyzyjne skupienie energii na powierzchni probki. Kluczowym
elementem jest tutaj elektrostatyczna soczewka obiektywu, ktéra skupia zdefiniowang przez
aperture wiazke w bardzo matg plamke na powierzchni probki. Srednica tej plamki definiuje
rozdzielczo$¢ systemu, ktéra w nowoczesnych systemach dwuwigzkowych moze osiggac
warto$ci ponizej 5 nm. Uktad deflektorow, sterowany cyfrowo, odchyla wigzke w osiach X 1Y,
powodujac jej precyzyjne skanowanie po zdefiniowanym przez uzytkownika obszarze.
Budowa kolumny jonowej zostala przedstawiona na Rysunku 5.

Zrodto jondw I
ekstraktor

Ir

soczewki kondensora

apertury | s
optyka skanujgca i skupiajgca ‘ ’

probka

—B

stot
mikroskopowy

Rysunek 5. Uproszczony schemat budowy kolumny jonowej. Zrédlo: materialy wlasne.

W momencie uderzenia wigzki jonéw w powierzchni¢ probki dochodzi do szeregu
zjawisk fizycznych, takich jak rozpylanie (ang. sputtering), emisja elektrondw wtornych (ang.
secondary electrons, SE), emisja jonow wtornych (ang. secondary ions, SI) czy implantacja.
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Jezeli energia przekazana atomom przypowierzchniowym przewyzsza ich energi¢
wigzania, nastg¢puje ich wyrwanie z sieci krystalicznej 1 emisja w prozni¢. Proces ten, zwany
rozpylaniem, jest dominujagcym efektem bedacym fizyczng podstawg frezowania i cigcia
materiatu, wynikajacym z transferu pedu jonu pierwotnego na atomy probki w kaskadzie
zdarzen. Réwnolegle do procesu erozji materialu bombardowanie jonowe wzbudza emisje
czastek wtornych. Niskoenergetyczne elektrony wtorne sa emitowane z powierzchni probki na
skutek oddzialywan niespr¢zystych, takich jak jonizacja czy wzbudzenia elektronowe.
Dodatkowo, czg$¢ rozpylonego materialu opuszcza powierzchni¢ materialu w  postaci
zjonizowanej. Jony te moga by¢é wykorzystane zaré6wno do obrazowania (czgsto moga
zapewnia¢ odmienny kontrast niz elektrony) lub do analizy sktadu chemicznego. Natomiast
nieuniknionym skutkiem ubocznym oddzialywania wiazki jonow galu jest implantacja. Jony
pierwotne, po utracie calej swojej energii, zostajg uwig¢zione w strukturze probki na niewielkiej
glebokosci  kilku-kilkudziesieciu nanometrow, co moze prowadzi¢ do amorfizacji
przypowierzchniowej warstwy 1 jest nieodtagcznym artefaktem obrobki FIB.

2.3.3. Uktad pozycjonowania probki i detekcji sygnatu

Efektywna realizacja procesOw obrazowania oraz mikroobrobki w systemach
dwuwigzkowych wymaga nie tylko precyzyjnego uformowania wigzek naladowanych czastek,
ale rowniez zapewnienia stabilnej interakcji pomigedzy wigzka a analizowanym materiatem.
Kluczowa role odgrywaja tutaj systemy pozwalajace na precyzyjng manipulacj¢ badanym
obiektem wzgledem wigzek oraz detekcje sygnalow powstajacych w ich oddzialywaniu z
materig. Ten zespdt uktadow wykonawczych zlokalizowany jest w komorze roboczej
mikroskopu pracujacej w warunkach prozni.

Zasadniczym elementem mechanicznym tej komory jest zmotoryzowany stolik
goniometryczny, umozliwiajacy precyzyjne pozycjonowanie materiatu wzgledem osi
optycznych obu kolumn — elektronowej oraz jonowej. W tradycyjnej konfiguracji system ten
zapewnia ruch w pieciu stopniach swobody (osie kartezjanskie X, Y, Z, rotacja R oraz
pochylenie T). W kontekscie pracy z elementami o geometrii cylindrycznej, takimi jak widkna
Swiattowodowe, krytycznym parametrem uktadu pozycjonowania jest jego eucentrycznosc.
Wiasciwos¢ ta opisuje taka konfiguracje, w ktorej punkt rejestrowany przez wigzke
elektronowa znajduje si¢ dokladnie w miejscu, wokot ktérego nastepuje mechaniczne
pochylenie stolu mikroskopowego. Dzigki poprawnemu ustawieniu probki na tzw. wysokosci
eucentrycznej zmiana kata nachylenia niezb¢dna do ustawienia czota lub boku §wiattowodu
prostopadle do wigzki jonowej nie powoduje przesunigcia obserwowanego detalu, a jedynie
jego obrét w centrum pola widzenia. Brak zachowania eucentrycznosci uniemozliwilby
precyzyjng nawigacje 1 powtarzalng obrobke struktur.

Rejestracja efektow oddziatywania wigzek z materia zapewniona jest dzigki
detektorom, ktore przeksztalcaja sygnaly czastkowe na sygnatl elektryczny, tworzac obraz
cyfrowy. Do najczgéciej stosowanych detektoréw zalicza si¢ m.in. detektor Everharta-
Thornleya (ETD), detektor BSE (ang. Backscattered Electrons), detektor through-the-lens
(TLD) czy detektor EDS (ang. Energy Dispersive Spectroscopy).
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2.4. Fizyczne podstawy oddziatywania wigzek z materig

By prawidlowo interpretowa¢ obrazy mikroskopowe czy $wiadomie projektowaé
procesy modyfikacji materialow, niezbg¢dne jest zrozumienie procesow zachodzacych podczas
kontaktu wigzki naladowanych czastek z ciatem stalym. Niezaleznie od tego, czy zastosowana
zostanie wigzka elektronow czy jonow, w chwili uderzenia w powierzchni¢ probki dochodzi do
gwaltownej dyssypacji ich energii kinetyczne;.

Energia ta jest przekazywana w serii losowych zderzen, ktore mozna podzieli¢ na dwa
podstawowe rodzaje: zderzenia sprezyste, w ktorych dochodzi do zmiany toru lotu czgstki przy
pomijalnie matej stracie energii, oraz zderzenia niesprezyste, powodujace transfer energii do
elektrondw lub sieci krystalicznej probki [82-84]. Wypadkowa tych oddzialywan definiuje tzw.
objetos¢ oddziatywania — obszar przypowierzchniowy materiatu, w ktérym zachodza procesy
wzbudzania [69, 85-86].

Kazdy z przypadkow, gdy dochodzi do rozpraszania energii, generuje charakterystyczne
sygnaty wtorne, ktore niosa informacje o wilasciwosciach analizowanego obiektu — od
topografii, przez sktad chemiczny, az po strukture krystalograficzna.

2.4.1. Oddziatywanie elektron-materia

W mikroskopii SEM wigzka elektronow pierwotnych (ang. Primary Electrons, PE) o
energii zazwyczaj z zakresu 1-30 keV uderza w probke, ulegajac wielokrotnej dyssypacji.
Sumaryczny efekt tych oddziatywan prowadzi do dyfuzji wigzki w glab materiatu. W rezultacie
powstaje trojwymiarowa strefa wzbudzenia atomow, definiowana w literaturze jako objgtos¢
oddzialywania. Rozmiar i1 ksztalt objetosci oddziatywania sg $cisle skorelowane z energia
wiazki padajacej Ep oraz $rednig liczbg atomowa materiatu Z. W przypadku SiO,, bedacym
materiatem o niskiej liczbie atomowej i relatywnie niskiej gestos$ci, wigzka elektronowa
penetruje strukture na znaczng gltebokos¢ przed catkowitg utratg energii.

Zgodnie z modelami symulacyjnymi Monte Carlo, prezentowanymi w literaturze
przedmiotu [87], w szkle formuje si¢ strefa oddziatywania o charakterystycznym ksztatcie
wydtuzonej gruszki. Srednica gruszki przy powierzchni odpowiada $rednicy wiazki padajace;,
jednak w glebszych warstwach obserwowane jest poszerzenie obszaru wzbudzenia na skutek
rozpraszania bocznego. Dla napigcia przyspieszajacego 20 kV zasigg elektronow w szkle
kwarcowym moze wynosi¢ nawet 4-5 um [75], co determinuje rozdzielczo$¢ przestrzenng
analizy 1 gleboko$¢ pochodzenia sygnatow.

2.4.1.1. Mechanizmy rozpraszania

Whikajac w glab probki, elektrony ulegaja wielu kolizjom z atomami sieci krystaliczne;.
W zaleznosci od tego, czy w trakcie zderzenia dochodzi do utraty energii czy zmiany toru lotu,
wyrdznia si¢ dwa gldwne mechanizmy — rozpraszanie sprezyste oraz niesprezyste.

Z fizycznego punktu widzenia, rozpraszanie sprezyste (ang. FElastic Scattering)
zachodzi w wyniku oddziatywania kulombowskiego pomie¢dzy ujemnie naladowanym
elektronem wigzki pierwotnej a dodatnim jadrem atomowym. Ze wzgledu na ogromnag r6znice
mas jadra i elektronu, elektron zmienia kierunek lotu, czesto o duzy kat, wynoszacy nawet >90°
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[88], zachowujac niemalze calg energi¢ kinetyczng. Prawdopodobienstwo tego oddziatywania
jest silnie zalezne od liczby atomowej Z oraz energii elektronu E. W klasycznym ujeciu
Rutherforda, zalezno$¢ ta jest proporcjonalna do Z%/E?, co czyni ten mechanizm kluczowym
dla kontrastu materialowego. Natomiast w nowoczesnych symulacjach oddziatywania
elektronow, szczegdlnie dla nizszych energii 1 materialbw o wysokim Z, stosuje si¢
doktadniejsze modele oparte na przekrojach czynnych Motta, ktéore uwzgledniaja efekty
relatywistyczne 1 spinowe, co szczegdtowo omowione jest w [89]. To wilasnie wielokrotne
rozpraszanie sprezyste pod duzymi katami jest odpowiedzialne za generacje elektronow
wstecznie rozproszonych BSE. Elektrony te zawracaja po kolizjach w kierunku powierzchni,
opuszczajac material, przy okazji dostarczajac informacji o sktadzie chemicznym.

W przeciwienstwie do oddziatywan sprezystych, rozpraszanie niespr¢zyste (ang.
Inelastic Scattering) jest mechanizmem odpowiedzialnym za stopniowa utrate energii
kinetycznej wiazki pierwotnej wewnatrz probki [69]. Zalezne jest ono od odleglosci od
powierzchni oraz od kata przekroczenia powierzchni [90] i wynika z interakcji elektronu z
chmurg elektronowa atomoéw probki. Podczas pojedynczego aktu zderzenia niesprezystego
elektron pierwotny przekazuje cze$¢ swojej energii elektronom walencyjnym lub
powlokowym. Skutkiem tych zderzen jest generacja elektroné6w wtornych, promieniowania
rentgenowskiego, a takze fononow (ciepta).

2.4.1.2. Kluczowe sygnaty detekcyjne

Wypadkowa omodwionego powyzej rozpraszania prowadzi do emisji sygnalow, z
ktorych w skaningowej mikroskopii elektronowej najwigksze znaczenie maja dwie grupy
elektronéw: elektrony wtdrne oraz wstecznie rozproszone.

Zgodnie z powszechnie przyjeta definicja, elektrony wtérne sa elektronami o energii
kinetycznej mniejszej niz 50 eV. Wybite sa one z pasma przewodnictwa lub powlok
walencyjnych atoméw probki w wyniku rozpraszania niesprezystego. Mimo tego, ze elektrony
te s3 generowane w catej obj¢tosci oddziatywania, to ze wzgledu na niska energi¢ kinetyczna
jedynie elektrony wygenerowane w bardzo cienkiej warstwie przypowierzchniowej o grubosci
kilkudziesigciu nanometrow [91] sg w stanie opusci¢ material i dotrze¢ do detektora. Cecha ta
sprawia, ze sygnat SE niesie precyzyjng informacj¢ o topografii powierzchni. W przypadku
obrazowania $wiattowodow istotny jest efekt krawedziowy (ang. edge effect), dzigki ktéremu
na krawedziach, wypuktosdciach czy zakrzywionych powierzchniach cylindrycznego wtdkna
wigzka pierwotna penetruje obiekt stycznie do powierzchni, dzigki czemu objegtos¢ emis;ji jest
wicksza, co skutkuje silniejszym sygnalem i jasnym obrysem detalu, utatwiajacym oceng
morfologii modyfikacji.

Natomiast elektrony wstecznie rozproszone s3 elektronami wyemitowanymi z materii
w wyniku dzialania wigzki pierwotnej. Ich energia jest bliska energii wigzki padajace;.
Wydajno$¢ emisji BSE jest silnie skorelowana z liczbg atomowa materiatu. Elektrony te
pochodza ze znacznie wigkszej gltebokosci, rzedu setek nanometrow nawet do mikrometrow
[75]. Fakt ten sprawia, ze obrazowanie BSE jest mniej wrazliwe na drobne zanieczyszczenia
powierzchniowe 1 lokalne natadowania materialu dielektrycznego, ale oferuje nieco gorsza
rozdzielczo$¢ przestrzenng.
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2.4.2. Oddziatywanie jon-materia

Jony s3a czastkami znacznie ci¢zszymi od elektronéw, dlatego podczas ich
oddzialywania z materialem transfer energii do atomow probki jest znacznie wigkszy. W
konsekwencji, ich uderzenie w powierzchni¢ moze prowadzi¢ do trwatej modyfikacji struktury
atomowej materiatu. Wnikajac w probke, jon stopniowo wytraca swoja energi¢ kinetyczng
poprzez liczne kolizje.

Mechanizm ten jest okreslony jako zdolno§¢ hamowania (ang. stopping power), ktéra okresla
strate energii jonu na jednostke przebytej drogi:
dE
S= (E)total = Sp+ Se

gdzie S, oznacza hamowanie jadrowe (ang. nuclear stopping), zwigzane ze zderzeniami
sprezystymi, a Se. — hamowanie elektronowe (ang. electron stopping), wynikajace z
oddziatywan niesprezystych [82]. Relacja pomigdzy tymi sktadowymi zalezy od predkosci jonu
oraz masy atomowej materiatu i okresla, co b¢dzie dominujacym efektem koncowym.

2.4.2.1. Hamowanie spr¢zyste

Hamowanie sprezyste, zwane takze hamowaniem jadrowym, wynika z bezposrednich
zderzen spr¢zystych jonu z jadrami atomow materiatu. Uwzgledniajac fakt, Ze jony uzywane w
systemach FIB (Ga®, Xe") maja mase niemniejsza niz masy atoméw budujacych $wiattowodd,
transfer energii kinetycznej w takim zderzeniu jest bardzo efektywny.

W konsekwencji, hamowanie jadrowe jest mechanizmem odpowiedzialnym za fizyczna
modyfikacj¢ i usuwanie materiatu probki. Jednym ze zjawisk spowodowanych przez
hamowanie jadrowe jest rozpylanie. Jezeli energia przekazana atomowi probki przekroczy jego
energi¢ wigzania powierzchniowego (ang. surface binding energy), atom ten moze zostac
trwale wyrwany z sieci 1 wyemitowany w prozni¢. Zjawisko to, opisane teoretycznie w [84,
92], jest podstawa procesu frezowania jonowego (ang. ion milling). Proces ten zachodzi w
wyniku kaskady zderzen, w ktorej jon pierwotny inicjuje lawing przemieszczen atomow
wewnatrz materiatu.

W glebszych warstwach, gdzie energia przekazana atomom jest niewystarczajaca do ich
wyrwania na zewnatrz, dochodzi do ich trwatego przemieszczenia i powstania wakansow oraz
atomoéw miedzyweztowych [93-95]. W materiatach krystalicznych prowadzi to do zniszczenia
sieci, a w przypadku materialow amorficznych, takich jak szklo krzemionkowe, moze
powodowac lokalne zmiany gestosci czy wspotczynnika zatamania §wiatta.

Po catkowitej utracie energii kinetycznej, jon pierwotny zostaje trwale uwigziony
wewnatrz struktury materiatu, najczes$ciej w pozycjach miedzyweztowych lub zastepujac
rodzime atomy sieci, zazwyczaj na glebokosci okreslanej jako zasieg rzutowany [96]. Zjawisko
to prowadzi do lokalnej zmiany sktadu chemicznego, tj. domieszkowania, co w procesach
obrébki ubytkowej traktowane jest jako niepozadane zanieczyszczenie materialu atomami
wiazki [78-80].
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2.4.2.2. Hamowanie niesprezyste

Hamowanie niesprezyste, bedace rownocze$nie nazywane hamowaniem
elektronowym, jest wynikiem zderzen niesprezystych jonu z chmurg elektronowa otaczajaca
atomy materiatu. W przeciwienstwie do hamowania jadrowego, proces ten nie powoduje
znaczacego przemieszczania atomow sieci krystalicznej. Zamiast tego energia jonu tracona
jest na procesy wzbudzenia i jonizacji atomow probki. Gloéwnym skutkiem tego
oddziatywania jest emisja elektronéw wtornych przez przechodzacy jon (ang. ion-induced
Secondary Electrons, 1SE). Wydajno$¢ emisji iSE jest zazwyczaj wyzsza niz w sytuacji, gdy
to wigzka elektronowa powoduje wzbudzenie. Sygnat ten jest wykorzystywany do
generowania obrazu powierzchni w trakcie obrobki, pozwalajac na precyzyjng nawigacje i
kontrole postepow frezowania w czasie rzeczywistym [78-79].

2.5. Mechanizmy obrobki jonowe]

Przejécie od teoretycznego opisu oddziatywania jon-materia, przedstawionego w
poprzednim podrozdziale, do praktycznego zastosowania technologii FIB wymaga zmiany
skali analizy z poziomu atomowego na procesowy. Podczas gdy w mikroskopii elektronowe;]
kluczowa jest generacja sygnalow obrazowych, w technologii wigzek jonowych nadrzednym
celem staje si¢ kontrolowana modyfikacja materiatu. Istota obrobki jonowej jest zatem nie tylko
samo wytracanie energii przez jon uderzajacy w materiat, lecz takze skuteczne wykorzystanie
tej energii do trwatego usunigcia atomoéw z sieci krystaliczne;.

Proces ten, znany jako frezowanie jonowe, stanowi fundament technik subtraktywnych
w systemach dwuwigzkowych. W niniejszym podrozdziale opisana zostala wydajnosé
rozpylania, stanowigcego miare¢ efektywnosci procesu, a takze wplyw parametrow sterujacych,
takich jak strategia skanowania czy czas przebywania wigzki na precyzj¢ oraz topografie
wytwarzanych modyfikacji. Podrozdziat wienczy analiza poréwnawcza kinetyki procesu dla
dwdch najczesciej stosowanych typow jonow, wykazujaca, jak masa atomowa 1 whasciwosci
chemiczne determinujg charakterystyke mikroobrébki.

2.5.1. Fizyczne rozpylanie — mechanizm frezowania

Fizyczne rozpylanie stanowi dominujgcy mechanizm usuwania materialu w procesie
obrobki wigzka jonowa. W przeciwienstwie do ablacji laserowej, w ktorej energia dostarczana
jest do materiatu za posrednictwem promieniowania elektromagnetycznego, rozpylanie jonowe
jest procesem zdominowanym przez transfer pedu [79]. Istotg zjawiska jest wybicie atomow z
siect krystalicznej na skutek kaskady zderzen spre¢zystych, zainicjowanej przez jony wigzki
pierwotnej, jak pokazano na Rysunku 6. Proces ten zachodzi, gdy energia przekazana atomom
powierzchniowym przewyzsza ich energi¢ wigzania powierzchniowego.
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Rysunek 6. Zjawiska fizyczne zachodzqce podczas oddziatywania wigzki jonowej z materiatem.
Padajgcy jon inicjuje kaskade zderzen, ktora prowadzi do rozpylania materiatu oraz emisji czgstek.
Procesowi towarzyszy implantacja jonow oraz lokalne zmiany struktury materiatu. Zrodlo: materialy
wlasne.

Zjawisko to jest najlepiej opisane przez teori¢ liniowych kaskad zderzeniowych (ang.
linear collision cascade theory) [78], sformalizowang przez Petera Sigmunda [84]. Przy
typowych energiach pracy systemoéw FIB rzedu 30 keV padajacy jon posiada zbyt duzy ped, by
oddziatywaé wylacznie z zewngtrzng warstwa atomoéw. Zamiast tego penetruje on material,
przekazujac swoja energi¢ atomom sieci krystalicznej znajdujgcym si¢ glebiej pod
powierzchnig. Zainicjowany w ten sposob proces ma charakter lawinowy — pierwotnie
uderzone atomy zderzajg si¢ z sgsiednimi, co prowadzi do powstania kaskady zderzen.
Wewnatrz tej kaskady energia kinetyczna jest rozprowadzana we wszystkich kierunkach. Aby
doszto do rozpylenia, ped musi zosta¢ przekierowany z powrotem w kierunku powierzchni.
Oznacza to, ze atomy opuszczajace probke nie sa zazwyczaj tymi, ktore zostaly uderzone
bezposrednio przez jon wigzki pierwotnej, lecz sg wybijane przez inne atomy sieci.

Miarg efektywnos$ci procesu rozpylania jest parametr znany jako wydajno$¢ rozpylania
(ang. sputter yield) [78]. Definiowany jest jako $rednia liczba atomow usuni¢tych z materiatu
przypadajaca na jeden padajacy jon:

Natom

Y =
Nion

Zgodnie z analitycznym modelem Sigmunda, dla rezimu zderzeh sprezystych,
wydajno$¢ rozpylania Y jest proporcjonalna do energii deponowanej przez jon na powierzchni
probki S,(E) oraz odwrotnie proporcjonalna do energii wigzania powierzchniowego Uy.
Zalezno$¢ ta ttumaczy, dlaczego materialy o silnych wigzaniach kowalencyjnych, jak diament
czy tlenki metali, charakteryzuja si¢ znacznie nizsza szybkos$cig obrobki niz metale o
wigzaniach metalicznych, ktore posiadajg relatywnie niskg energi¢ sublimacji.

Jednym z najistotniejszych czynnikow z punktu widzenia inzynierii procesu FIB
modyfikujagcym wydajno$¢ rozpylania jest kat padania wigzki 6. Dla wigzki padajacej
prostopadle do powierzchni, objetos¢ oddziatywania (tzw. gruszka interakcji) znajduje sig
gleboko pod powierzchnig. W takim przypadku znaczna cz¢$¢ pedu jest przekazywana do glebi
materiatu, co sprzyja implantacji, a nie rozpylaniu. Wraz ze wzrostem kata padania, kaskada
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zderzen rozwija si¢ blizej powierzchni, co zwigksza prawdopodobienstwo wybicia atomow.
Zaleznos¢ ta w przyblizeniu przyjmuje postac:

Y(0) =Y(0) * (cosf)™
gdzie n zalezy od materialu i wynosi zazwyczaj 1 <n <2.

Wzrost wydajnosci obserwuje si¢ az do osiggnig¢cia kata krytycznego, zazwyczaj
mieszczacego sie w zakresie 75°-85° [78], powyzej ktorego nastepuje gwaltowny spadek
wartosci Y. Powodem tego jest efekt odbicia jonow od powierzchni, gdy jon ,.Slizga si¢” po
atomach materiatu, nie przekazujgc im wystarczajacej energii do inicjacji kaskady. W praktyce
oznacza to, ze krawedzie struktur o duzym nachyleniu eroduja znacznie szybciej niz ptaskie
dno wycinanego obiektu, co ma istotne znaczenie przy planowaniu strategii skanowania.

Nalezy rowniez podkresli¢, ze w praktyce mechanizm rozpylania nie jest procesem
idealnym. Czeg$¢ wybitych atoméw osadza si¢ ponownie na powierzchni w procesie
redepozycji. Wytworzone struktury majg zazwyczaj szerokg powierzchni¢ gorna i zwezaja si¢
ku dotowi [78, 80, 97]. Zjawisko to jest nieodlacznym elementem fizyki rozpylania i stanowi
gléwne ograniczenie w osigganiu wysokiego wspotczynnika ksztattu w strukturach drazonych.

2.5.2. Parametry wplywajace na szybkosc¢ i precyzj¢ obrobki

Efektywnos$¢ procesu mikroobrobki jonowej wynika ze ztozonej optymalizacji wielu
parametrow. W porownaniu do idealnych modeli teoretycznych w rzeczywistym procesie
technologicznym nie steruje si¢ bezposrednio wydajnoscia rozpylania, lecz dobiera si¢ zmienne
procesowe, ktore definiuja tzw. dawke jonowa (ang. ion dose) [98]. Dawka ta jest funkcjg pradu
wiazki, czasu ekspozycji oraz geometrii skanowania.

Ponizej omdéwione zostaly kluczowe parametry sterujace wigzka jonowa. Podzielone
zostaty na dwie grupy: charakterystyke wiazki oraz parametry czasoprzestrzenne skanowania.

2.5.2.1. Charakterystyka wiazki

Prad wiazki jonowej (ang. beam current) jest podstawowym parametrem wpltywajacym
na szybko$¢ usuwania materialu. We wspotczesnych systemach dwuwigzkowych, a w
szczegoOlnosci w systemach PFIB, zakres dostepnych pradow jest bardzo szeroki — od
pojedynczych pikoamperéw do kilku mikroamperow. Nalezy jednak pamigta¢ o koniecznosci
kompromisu pomigdzy szybko$cig obrobki a rozdzielczo$cig przestrzenng [79]. Wiazka jondéw
nie ulega idealnemu zogniskowaniu do nieskonczenie matego punktu, lecz charakteryzuje si¢
przestrzenng dystrybucjg gestosci pradu zblizong do funkcji Gaussa:

r2
Jr) = Joexp(- 5
gdzie J(r) jest lokalng gestoscig pradu w odleglosci radialnej » od osi optycznej wiazki, Jy jest
maksymalng gestoscig pradu wystepujacg w centrum wiazki, r jest odlegloscig od osi wigzki
(promieniem), a o jest odchyleniem standardowym rozktadu, okreslajacym szerokos$¢ wigzki.
Ostatni z parametréw jest bezposrednio zwigzany z powszechnie stosowang miarg $rednicy
wiazki FWHM (ang. Full Width at Half Maximum) [99].
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Wraz ze wzrostem pradu wigzki, wymagajacym uzycia wigkszej apertury w kolumnie
jonowej, rosnie nie tylko $rednica plamki (FWHM), ale przede wszystkim intensywno$¢
ogonow wiazki (ang. beam tails) [100]. Zjawisko to wynika z aberracji sferycznej soczewek
oraz wzajemnego odpychania si¢ jondow zwigzanego z oddziatywaniem kulombowskim.
Prowadzi to do poszerzenia rozktadu energetycznego 1 przestrzennego wiazki. W
konsekwencji, przy wysokich pradach stosowanych zazwyczaj w systemach plazmowych do
szybkiego usuwania duzych objetosci materiatu, profil krawedzi obrabianej struktury staje si¢
mniej stromy, a strefa uszkodzen bocznych poszerza si¢. Dla precyzyjnej nanostrukturyzacji
konieczne jest zatem stosowanie nizszych pradow, co drastycznie wydtuza czas procesu, ale
minimalizuje wptyw ogondéw wigzki na materiat.

2.5.2.2. Parametry czasoprzestrzenne skanowania

Wiazka jonowa, mimo tego, ze w makroskopowym ujeciu usuwania materiatu wydaje
si¢ porusza¢ w sposob ciagly, w rzeczywistosci zmienia pozycje skokowo. W zwigzku z tym,
ze system sterowania wiazka definiuje wzor obrobki jako zbior punktow, po ktorych wigzka
sekwencyjnie si¢ przemieszcza, koncowo wytworzona struktura oraz jako$¢ jej powierzchni sg
pochodng parametréw, takich jak czas przebywania wigzki w punkcie czy odlegto$¢ miedzy
kolejnymi punktami.

Parametrem okre§lajacym czas oddziatywania wigzki w pojedynczym punkcie
skanowania jest czas przebywania (ang. dwell time), przez ktéry wigzka pozostaje nieruchoma
w jednym punkcie przed przejSciem do kolejnego potozenia. Warto$¢ tego parametru ma
bezposredni wplyw na glebokos$¢ powstajacej struktury. Dobdr czasu jest dosy¢ istotny dla
materiatéw dielektrycznych, poniewaz zbyt dlugi czas przebywania w jednym punkcie moze
prowadzi¢ do lokalnego przegrzania materiatu, efektow tadowania czy zwigkszonej
redepozycji wewnatrz tworzonej struktury. Czynniki te sugeruja stosowanie strategii szybkiego
skanowania z wielokrotnym powtorzeniem przejscia.

Kolejnym istotnym parametrem jest odlegtos¢ miedzy punktami (ang. pitch), ktoéra
determinuje dystans mi¢dzy srodkami sgsiednich punktéw ekspozycji. Jest on $cisle powigzany
z nakladaniem si¢ sgsiednich pozycji wigzki (ang. overlap) (Rysunek 7). Nalezy przy tym
pamigetac, ze rozktad gestosci pradu wigzki jonow jest zblizony do rozktadu Gaussa. Tak wigc
niezbg¢dne jest zapewnienie odpowiedniego stopnia naktadania si¢ sgsiednich, gaussowskich
profili tak, by uzyska¢ gladkie dno obrabianego obszaru. Przy zbyt matej wartosci parametru
overlap punkty beda od siebie odseparowane, co moze prowadzi¢ do powstania nieciggtosci
czy nierownej, pofalowanej powierzchni. Z drugiej strony zbyt wysoka wartos$¢ tego parametru
moze prowadzi¢ do lokalnego przegrzania czy niepotrzebnego wydluzenia czasu procesu.
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Rysunek 7. Schemat relacji migdzy Srednicq wigzki d a odleglosciq migdzy srodkami plamki wigzki s.
Zrodto: materialy wlasne.

Koncowy ksztatt 1 jako$¢ krawedzi struktury zaleza takze od przyjetej strategii
skanowania (ang. scan strategy) przedstawionej na Rysunku 8, bedacej sposobem, w jaki
wigzka omiata zadany obszar. Parametr ten ma kluczowy wplyw na morfologi¢ struktury,
zwlaszcza w konteks$cie redepozycji materiatu. W kontekscie organizacji czasowej, kluczowe
znaczenie ma podzial na skanowanie jednoprzejSciowe (ang. single pass) oraz
wieloprzej$ciowe (ang. multi-pass/loop). W trybie jednoprzejSciowym wigzka skanuje kazdy
piksel wytacznie raz, z bardzo dlugim czasem dwell time, usuwajac przy tym catg zadang
gleboko$¢ materiatu w jednym cyklu. Metoda ta, mimo krétkiego czasu procesu, obarczona jest
duza redepozycja, podczas ktérej rozpylony material osadza si¢ na $cianach wykonanej
struktury. Zdecydowanie korzystniejsza alternatywg jest skanowanie wieloprzejsciowe. W tej
strategii wigzka skanuje okreslony obszar wielokrotnie, usuwajac material warstwa po
warstwie. Skutkiem jest biezace usuwanie redeponowanego materiatu podczas kolejnych petli
skanowania, co powoduje, ze metoda ta jest korzystng strategia dla precyzyjnej obrobki,
pozwalajac przy tym na uzyskanie wysokiego wspoiczynnika ksztattu.

(b)

Rysunek 8. Podstawowe strategie skanowania wiqzki jonowej: (a) skanowanie rastrowe — sekwencyjne
skanowanie linii w jednym kierunku, (b) ciggte skanowanie dwukierunkowe. Zrodto: materialy wlasne.

Roéwnie istotny dla koncowej geometrii struktury jest dobor wzorca przestrzennego,
wedhug ktorego nastgpuje ruch wigzki po okresSlonym obszarze [101]. Najbardziej
podstawowym trybem jest skanowanie liniowe, podczas ktorego wigzka porusza si¢ linia po
linii, co powoduje niekorzystng asymetri¢ redepozycji (Rysunek 9). W takiej sytuacji materiat
gromadzi si¢ w wigkszym stopniu na koncu linii skanowania. By wyeliminowaé te
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niedoskonatosci, wprowadza si¢ skanowanie serpentynowe, w ktérym dla kazdej linii kierunek
skanowania zmienia si¢, usredniajagc przy tym bledy redepozycji 1 zapewniajac wigksza
symetri¢ $cian struktury. Dla struktur o geometrii kotowej czgsto wykorzystuje si¢ skanowanie
koncentryczne, gdzie wigzka porusza si¢ od srodka na zewnatrz lub odwrotnie, minimalizujac
przy tym powstate napr¢zenia.

Rysunek 9. Rzeczywisty wplyw zjawiska redepozycji na wytrawiong strukture w krzemie. Zrédlo:
materialy wlasne.

Dla systemoéw plazmowych, w ktorych natgzenie pradu wigzki oraz strumien
rozpylanego materiatu sg znacznie wigksze niz w przypadku klasycznych systemow galowych,
dobdr odpowiedniej strategii jest szczegdlnie istotny. Pozwala to na skuteczne ograniczenie
powstawania artefaktow strukturalnych, takich jak intensywna redepozycja materiatu, efekt
kurtyny (ang. curtaining effect), waterfall effect czy stozkowanie §cian bocznych.

2.5.3. Porébwnanie charakterystyki wigzek jonow Ga' i Xe"

Ze wzgledu na znaczace dla niektorych materiatow réznice w fizyce zrodet jondw, ich
masie atomowej oraz charakterystyce oddziatywania z ciatem statym, wybor odpowiedniego
rodzaju jonéw do procesu mikro- i nanostrukturyzacji jest kluczowy. Pierwotnym czynnikiem
roéznicujacym jest sama fizyka generacji wigzki, wynikajaca z odmiennej architektury Zrédet.
Standardowe Zrodta ciektometaliczne LMIS, w ktorych jony sg ekstrahowane z nanometrowego
wierzchotka stozka Taylora, zapewniaja niezwykle wysoka jasnos¢ zrodta oraz matg $rednice
plamki. Pozwala to na osiaggnigcie bardzo wysokiej rozdzielczo$ci przy niskich pradach, jednak
przy wyzszych pradach aberracja chromatyczna [79-80] drastycznie pogarsza jakos¢ wigzki.
Maksymalny uzyteczny prad dla Ga-FIB rzadko przekracza 60 nA. W przeciwienstwie do
zrodta galowego, w Zrédltach opartych na plazmie sprzgzonej indukcyjnie, jony s3
ekstrahowane nie z punktu, a z makroskopowej objetosci plazmy. Chociaz poczatkowa gestos¢
pradu jest nizsza niz w przypadku LMIS, zrédto ICP charakteryzuje si¢ znacznie mniejszym
rozrzutem energetycznym przy wysokich pradach. Kluczowa przewaga technologii plazmowe]
jest wigc mozliwos¢ generowania pradow wigzki osiggajacych wartosci 2.5 pA przy
zachowaniu rozmiaru plamki pozwalajacego na efektywng obrobke. Jak wykazano w [102],
pozwala to na zwigkszenie szybkos$ci usuwania materialu nawet 20-krotnie w porownaniu do
standardowych systemow galowych, co otwiera droge do obrobki w skali setek mikrometrow.
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Kluczowym aspektem determinujagcym interakcj¢ z materia jest masa atomowa
nos$nikow tadunku. Gal o masie atomowej rownej ok. 69 u jest niemalze dwukrotnie l1zejszy niz
ksenon o masie atomowej ok. 131 u. Zgodnie z prawami zachowania pg¢du, cig¢zsze jony
przekazujg energi¢ kinetyczng do sieci krystalicznej materiatu w sposob bardziej efektywny.
Zgodnie z analiza [103], wydajnos$¢ rozpylania dla Xe* jest wyzsza niz dla Ga* dla wigkszosci
materiatéw inzynierskich. W polaczeniu z dostgpnymi wysokimi pradami wigzki jonowe;j
przektada si¢ to na duzy wzrost objetosciowego tempa usuwania materialu, co czyni jony
ksenonu wydajniejszymi w przypadku modytikacji o wigkszej objetosci.

Z perspektywy inzynierii materiatlowej, a szczeg6Olnie fotoniki czy elektroniki,
najistotniejsza réznica mi¢dzy zrodlami dotyczy natury chemicznej implantowanych jonow.
Jony Ga', wnikajac w material z wysokg energig kinetyczna, ulegaja wyhamowaniu i
neutralizacji, stajac si¢ trwatym sktadnikiem chemicznym modyfikowanego obszaru. Ze
wzgledu na niskg temperaturg topnienia tego pierwiastka oraz jego wysoka dyfuzyjnosc,
zaimplantowane atomy sg mobilne w sieci krystalicznej, zwlaszcza w obszarach z defektami.
Pierwszym i najpowazniejszym skutkiem obecnosci galu w materialach potprzewodnikowych
jest niezamierzone domieszkowanie [93], co prowadzi do drastycznych zmian w
przewodnictwie elektrycznym. Natomiast w przypadku materiatow stosowanych w optyce i
szkle implantacja galu prowadzi do powstania napr¢zen $ciskajacych w wierzchniej warstwie,
co moze powodowa¢ zmiany morfologii probki w materiatach kruchych. Natomiast jony
ksenonu, ktory jest gazem szlachetnym, po wniknigciu w materiat i utracie energii kinetycznej
w wyniku zderzen jadrowych oraz elektronowych, ulegaja natychmiastowej neutralizacji, stajac
si¢ obojetnymi atomami gazu szlachetnego. Ze wzgledu na swojg inercj¢ chemiczng oraz duzy
promien atomowy, atomy ksenonu wykazujg znikomg rozpuszczalno$s¢ w wigkszosci ciat
statych. Nie mogac utworzy¢ wigzan chemicznych z atomami sieci, jak dzieje si¢ to w
przypadku galu, daza do minimalizacji energii swobodnej uktadu poprzez aglomeracje.
Zjawisko to prowadzi do powstawania nanopecherzykow gazowych. Jak opisane zostato w
[104], pojedyncze atomy gazu szlachetnego uwigzione w sieci krystalicznej wychwytuja
wakanse, tworzac stabilne klastry wakansowo-gazowe. Podczas zwigkszania dawki jondéw
klastry te przeksztatcajg si¢ w sferyczne pgcherzyki [105] wypetnione ksenonem pod wysokim
cisnieniem. Niemniej jednak, w przeciwienstwie do galu, ksenon pozostaje odseparowany
fazowo 1 nie zmienia sktadu stechiometrycznego otaczajacego materiatu. W przeciwienstwie
do galu nie prowadzi zatem do chemicznego domieszkowania matrycy materiatowe;.

Ostatnim bezposrednim parametrem roznicujacym jest glebokos¢ wnikania wigzki
(Rysunek 10) 1 wynikajaca z niej strefa uszkodzen. Ze wzgledu na r6znicg¢ w masie 1 promieniu
atomowym, dla identycznego napigcia przyspieszajacego zasieg rzutowany jonéw ksenonu jest
znaczaco mniejszy niz jondw galu [103, 106]. Wigzka Ga” wykazuje tendencje do tworzenia
implantacji si¢gajacej gleboko w materiat. Z kolei silnie zlokalizowane oddziatywanie wigzki
Xe" ogranicza strefe bezposrednich uszkodzen do cienkiej warstwy przypowierzchniowej. Ma
to kluczowe znaczenie dla grubosci warstwy amorficznej powstajacej podczas trawienia. Ze
wzgledu na fakt, ze jony Xe* deponujg wiekszo$¢ energii w strefie, ktdra jest usuwana podczas
rozpylania, pozostawiaja one na probce znacznie ciensza warstwe zdefektowang w porownaniu
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do jonow Ga'. Gal, penetrujac glebiej, pozostawia grubsza warstwe materiatu, w ktorej
nagromadzenie defektéw punktowych prowadzi do utraty porzadku dalekiego zasiggu.

A

Ga* 0° | Ga* 87.8°

Rysunek 10. Symulacje SRIM ukazujgce trajektorie oraz glebokos¢ penetracji wigzki jonow przy
napigciu przyspieszajgcym 30 kV: (a) wigzka jonow Xe™ przy normalnym kqcie padania, (b) wigzka
jonow Ga™ przy normalnym kqcie padania, (c) wigzka jonow Xe™ przy kqcie padania rownym 87.8°,
(d) wigzka jonow Ga* przy kqcie padania rownym 87.8°. Zrédlo: [107].

2.6. Specyfika obrébki materialow dielektrycznych

Obrobka wigzka jonowa materialdow o wlasciwosciach dielektrycznych, do ktorych
zalicza si¢ amorficzng krzemionk¢ bedaca materialem, z ktérego produkowane sa witokna
$wiatlowodowe, stawia odmienne wyzwania od tych spotykanych w materiatach metalicznych
czy potprzewodnikowych. Podczas, gdy w materiatach przewodzacych czy potprzewodnikach
dodatkowy tadunek dostarczany przez wigzke jonowa oraz generowany w procesie emisji
elektrondw wtornych jest skutecznie odprowadzany, w przypadku izolatorow proces ten jest
zaburzony.

Wiokna $wiattowodowe, charakteryzujace si¢ szeroka przerwa energetyczng i
rezystywnoscia rzedu 10'® Q-cm, utrudniaja swobodny przeptyw nosnikéw tadunku.
Nastepstwem bombardowania powierzchni nieprzewodzacej natadowanymi czastkami jest
naruszenie lokalnego bilansu tadunkowego, co prowadzi do akumulacji tadunku
elektrostatycznego na powierzchni probki [79]. Zjawisko to nie tylko ogranicza precyzje
sterowania wigzka oraz utrudnia obrazowanie, lecz takze generuje wyladowania mogace
naruszy¢ integralno$¢ strukturalng badanego materiatu.

Specyfika obrobki krzemionki wynika réwniez z jej wlasciwosci termicznych. Niska
przewodnos$¢ cieplna materiatu ogranicza szybkie rozpraszanie energii dostarczonej przez
wiazke jonowa, co skutkuje lokalnym przegrzewaniem. Konsekwencja tego zjawiska sa
modyfikacje struktury wywotlane termicznie, takie jak wzrost gestosci [108], relaksacja
naprezen wewnetrznych [109] czy zjawisko plyniecia [110], co wymusza ograniczenia w
doborze parametrow wigzki.
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2.6.1. Zjawisko fadowania powierzchniowego

W mikroskopii elektronowej oraz jonowej, zjawisko tadowania (ang. charging effect)
okreslane jest jako gromadzenie si¢ nadmiarowego tadunku elektrycznego na powierzchni
probki, co pokazano na Rysunku 11. Wynika ono z braku rownowagi pomi¢dzy tadunkiem
dostarczanym a odprowadzanym. W przypadku materiatow przewodzacych, gdy probka ma
kontakt elektryczny ze stolem mikroskopowym, tadunek docierajacy do jej powierzchni jest
natychmiast neutralizowany przez przeptyw pradu do stotu [75]. W przypadku izolatorow
wysoka rezystywno$¢ materiatu blokuje ten przeplyw, prowadzac do lokalnego wzrostu
potencjatu elektrostatycznego.

Rysunek 11. Rzeczywisty obraz efektu tadowania na czole swiattowodu z pustym rdzeniem. Akumulacja
ladunku elektrostatycznego na powierzchni materiatu dielektrycznego powoduje odchylanie i
destabilizacje wigzki elektronowej, prowadzqc do powstawania artefaktow obrazu. Zrodfo: materiaty
wlasne.

Specyfika tadowania jest bardziej ztozona w technologii jonowej w poréwnaniu do
mikroskopii elektronowej. Mechanizm powstawania dodatniego potencjalu powierzchniowego
jest wypadkowa dwodch proceséw — absorpcji jonéw pierwotnych oraz emisji elektrondw
wtornych. Wigzka pierwotna padajaca na material dostarcza tadunek dodatni, ktéry zostaje
uwieziony w sieci krystalicznej materiatu. Rownoczes$nie, bombardowanie powierzchni probki
jonami o wysokiej energii powoduje emisje¢ elektronow wtornych. Ze wzgledu na fakt, ze kazdy
wyemitowany elektron unosi ze sobg tadunek ujemny, dodatni potencjal powierzchni ro$nie.

Nagromadzenie tadunku dodatniego na powierzchni materiatu dielektrycznego generuje
lokalne pole elektrostatyczne, ktore wchodzi w interakcje z wigzka pierwotng jeszcze przed jej
kontaktem z powierzchnig probki. Zjawisko to pogarsza parametry wigzki w trzech kluczowych
aspektach — energetycznym, ogniskowania oraz stabilnosci trajektorii. Pierwszym, najbardziej
bezposrednim skutkiem jest zmiana energii lagdowania (ang. landing energy). Dodatni potencjat
powierzchni dziata hamujaco na nadlatujace dodatnie jony wiazki pierwotnej [78]. Prowadzi to
do zredukowania ich rzeczywistej energii kinetycznej w momencie uderzenia w powierzchnie
probki. W skrajnych przypadkach, gdy potencjat powierzchni zblizy si¢ do potencjatu
przyspieszajacego, moze doj$¢ do catkowitego odbicia wigzki [111].

Niejednorodny rozktad ladunku na powierzchni materialu prowadzi do efektu
rozogniskowania wiazki (ang. defocusing), objawiajacego si¢ zmiang punktu ogniskowania,
deformacja kotowego przekroju plamki prowadzaca do trudnego do skompensowania
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astygmatyzmu, a takze pogorszeniem rozdzielczo$ci obrazowania oraz precyzji cigcia [112].
Dodatkowo, brak symetrii pola elektrostatycznego prowadzi do niekontrolowanego odchylania
wigzki od osi optycznej. W trybie obrazowania mozliwe jest obserwowanie ,,plyniecia” obrazu
lub jego nagte przeskoki. W trybie modyfikacji moze dochodzi¢ do nieodwracanych uszkodzen
probki, gdy wykonywane struktury powstaja w niewlasciwym miejscu lub ulegajg
znieksztalceniu geometrycznemu [79].

2.6.2. Metody neutralizacji tadunku

Redukcja negatywnych skutkow tadowania probek nieprzewodzacych wymaga
wdrozenia metodyki umozliwiajacej odprowadzenie nadmiarowych no$nikow tadunku lub ich
skompensowanie. W technologii zogniskowanej wigzki jonowej powszechnie stosowane sa
dwa podejscia — pasywna modyfikacja powierzchni poprzez nanoszenie warstw przewodzacych
oraz aktywna neutralizacja tadunku.

Metoda dajaca najbardziej zadowalajace wyniki jest zapobieganie akumulacji fadunku.
W tym celu pokrywa si¢ catg powierzchni¢ probki cienka warstwa materiatu przewodzacego,
m.in. wegla, zlota czy tytanu [113-114]. Warstwa ta, nanoszona zazwyczaj metodg napylania
prozniowego [115], tworzy na powierzchni izolatora ciagly powloke przewodzaca. Dzigki
bezposredniemu kontaktowi warstwy z uchwytem probki powstaje $ciezka elektryczna, ktora
umozliwia odprowadzanie gromadzacego si¢ fadunku do uziemionego stotu mikroskopowego,
zapobiegajac jego akumulacji. Zastosowanie powloki o grubosci nawet 10-20 nm pozwala na
niemalze catkowite wyeliminowanie dryftu oraz astygmatyzmu, umozliwiajac precyzyjne
trawienie materialu. Ograniczeniem tego rozwiazania jest trwala modyfikacja powierzchni
probki, co w niektorych zastosowaniach badawczych moze by¢ niedopuszczalne.

Innym rozwigzaniem, stosowanym gtownie wtedy, gdy napylenie warstwy
przewodzacej na probke jest niemozliwe, a naladowanie powierzchni materiatu jest niewielkie,
jest obrazowanie za pomocag jonow wtornych lub wykorzystanie aktywnego systemu
neutralizacji tadunku [78]. Zrédto to, zintegrowane z komora prézniowa, emituje wiazke
niskoenergetycznych elektronow w kierunku obszaru roboczego. Mechanizm dzialania opiera
si¢ na przycigganiu elektrostatycznym, gdzie dodatnio natadowany obszar probki w sposéb
naturalny przyciaga elektrony z chmury generowanej przez neutralizator. Proces ten prowadzi
do lokalnego zbilansowania tadunku. By wykorzysta¢ mozliwos$ci neutralizatora konieczny jest
precyzyjny dobdr energii elektronow — musi by¢ ona wystarczajaco niska, aby nie powodowata
wtornego fadowania ujemnego, ale rownoczesnie wystarczajaco wysoka, by dotrze¢ do obszaru
oddziatywania wigzki jonowej [79].

2.6.3. Zmiany strukturalne i chemiczne krzemionki

Proces obrobki materiatlow dielektrycznych zogniskowang wigzka jondOw nie ogranicza
si¢ wylacznie do rozpylania materiatu. Oddziatywanie cigzkich jonéw z siecig atomowga
krzemionki prowadzi do zjawisk fizykochemicznych, ktére moga by¢ problematyczne z punktu
widzenia zastosowan fotonicznych. Konsekwencje réznic migdzy jonami Ga' oraz Xe,
omowione w rozdziale 2.5.3, sg kluczowe wiasnie podczas interakcji z materig o ztozonej
strukturze amorficznej. W przypadku wiokien $wiattowodowych nawet niewielkie zmiany
strukturalne w obszarze modyfikacji moga mie¢ znaczacy wptyw na transmisje¢ $wiatla.
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Nalezy jednak wyraZnie zaznaczy¢, ze w dostepnej literaturze przedmiotu wpltyw
implantacji galem na wtasciwosci wtokien §wiattowodowych jest praktycznie nieopisany. O ile
zjawisko implantacji galem jest analizowane w przypadku materialéw potprzewodnikowych, o
tyle w fotonice §wiatlowodowej temat ten bywa czgsto pomijany. Wynika to historycznie z
powszechnosci technologii LMIS, gdyz gal przez dekady byt jedynym dostepnym zroédtem
jondw o wysokiej rozdzielczo$ci, co sprawito, ze rzadko prowadzone byly badania dedykowane
obrobcee szkta. Aby jednak w petni zrozumie¢ jak dziatanie wigzka jonowa moze wptywaé na
szkto, niezbg¢dne jest omowienie zachodzacych zmian chemicznych oraz strukturalnych.

Podstawowg zaleta zastosowania plazmy ksenonu w obrdobce wiokien
swiattowodowych jest brak tworzenia stabilnych wigzan chemicznych z atomami materiatu
[116]. W przeciwienstwie do wigzki galowej, w strukturze $wiattowodu nie powstajg strefy
zanieczyszczone tym pierwiastkiem, ktore mogltyby w duzym stopniu zwiekszaé¢ thumienno$¢
sygnatu optycznego. Mimo braku zanieczyszczen chemicznych, bombardowanie ci¢zkimi
jonami moze prowadzi¢ jednak do zmian w topologii sieci krzemionkowej. Zjawisko to,
opisywane w literaturze jako uszkodzenie radiacyjne, polega na zrywaniu wigzan Si-O oraz
rearanzacji pier§cieni tetraedrow krzemotlenowych [108].

W przypadku szkta kwarcowego pojawiajagcym si¢ efektem moze by¢ densyfikacja,
bedaca lokalnym wzrostem gestosci materiatu. Bezposrednig konsekwencja tego zjawiska jest
lokalny wzrost wspotczynnika zatamania $wiatta w modyfikowanym obszarze. Zgodnie z
relacja Lorenza-Lorentza, wzrost gestosci osrodka prowadzi do zwigkszenia wspotczynnika
zatamania §wiatta. Zjawisko to, polegajace na korelacji pomiedzy densyfikacja radiacyjng a
zmianami optycznymi w krzemionce, zostato szczegélowo opisane w pracy [117].

Innym aspektem charakterystycznym dla technologii PFIB jest wysoki prad wigzki.
Materiat o stosunkowo niskiej przewodnosci cieplnej, jakim jest szklo, jest szczegdlnie
narazony na lokalny wzrost temperatury [80]. Skupienie duzej energii w malej objetosci moze
prowadzi¢ do powstawania napr¢zen termicznych, a w skrajnych przypadkach do mikropgknigé
lub lokalnego topnienia powierzchni materiatu.
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Rozdziatl 3. Technologia lasera femtosekundowego w obrobce
materialdw transparentnych

Obrobka materialow transparentnych dla promieniowania z zakresu widzialnego oraz
bliskiej podczerwieni stanowi obecnie jedno z bardziej skomplikowanych zagadnien.
Tradycyjne metody laserowe, oparte na liniowej absorpcji energii 1 procesach termicznych,
czgsto okazuja sie niewystarczajace w mikrofabrykacji struktur o wysokiej precyzji, gdyz
prowadza one do niepozadanych peknig¢, napr¢zen termicznych czy zmianie wiasciwosci
optycznych materiatu. Przetomem w tej dziedzinie stalo si¢ zastosowanie zrodet generujacych
impulsy femtosekundowe, ktore dzigki wysokim mocom szczytowym umozliwiajg inicjacje
nieliniowych mechanizmow oddziatywania $wiatta z materig.

Celem niniejszego rozdziatu jest systematyzacja wiedzy na temat fizycznych oraz
technologicznych aspektow wykorzystania promieniowania laserowego w procesach
modyfikacji  dielektrykow. = Rozwazania  rozpoczyna  charakterystyka — impulséw
femtosekundowych, opisujaca ich wyjatkowe wlasciwosci w pordwnaniu z laserami o pracy
ciagglej czy laserami emitujacymi impulsy mikro- Iub nanosekundowe. Nastgpnie
przedstawiona zostata architektura typowego stanowiska ablacyjnego.

Fundamentalng cze$¢ rozdzialu stanowig rozwazania zwigzane z fizyka interakcji
ultrakrotkiego impulsu z materiatem transparentnym. Szczegdtowo omoéwione zostaty
mechanizmy absorpcji nieliniowej, ktore umozliwiajg lokalne deponowanie energii w objetosci
materiatu, ktory w warunkach liniowych pozostaje dla danej dlugosci fali transparentny.
Wyjasnienie tych zjawisk stanowi punkt wyjscia do opisu zimnej ablacji, charakteryzujacej si¢
zredukowang strefa wptywu ciepta, oraz zjawiska trwatej zmiany wspdlczynnika zatamania
Swiatla.

W koncowej czesci rozdziatu zidentyfikowano kluczowe parametry procesowe, ktorych
optymalizacja jest konieczna dla uzyskania powtarzalnych rezultatéw obrobczych. Ze wzgledu
na specyfike materialu badawczego, szczegolna uwaga zostata pos§wiecona takze strategiom
skanowania powierzchni o geometrii cylindrycznej, ktore to wymagaja odmiennego podejscia
niz standardowe materiaty ptaskie.

3.1. Charakterystyka impulsow ultrakrotkich

Rozw@j technologii laserowych, ktorego znaczenie podkreslito m.in. przyznanie w 2018
roku Nagrody Nobla z fizyki G. Mourou 1 D. Strickland za opracowanie metody CPA generacji
ultrakrotkich impulsow o wysokiej intensywno$ci otworzyl nowy rozdziat w inzynierii
materialowej. Lasery femtosekundowe, generujace impulsy $§wiatta o czasie trwania rzedu 10"
15 s, stanowig narzedzie odmienne od tradycyjnych zroédet laserowych. Aby zrozumieé
specyfike obrobki materialow nieprzewodzacych z zastosowaniem lasera femtosekundowego,
niezb¢dne jest okreslenie wyjatkowych parametrow czasowo-widmowych oraz

energetycznych.

Podstawowa cecha, ktora wyrdznia promieniowanie o ultrakrotkich impulsach, jest czas
trwania impulsu, ktoéry jest zdecydowanie krotsze od czaséw relaksacji termicznej sieci
krystalicznej dla wigkszosci cial statych [118]. Z uwagi na fakt, ze impuls lasera
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femtosekundowego konczy dziatanie zanim nastapi transfer energii elektronow do sieci
krystalicznej, mozliwe jest przeprowadzenie tzw. zimnej ablacji [119-120], podczas ktorej
depozycja energii zachodzi szybciej niz jej dyfuzja do sgsiednich obszardéw, co ogranicza
uszkodzenia termiczne.

Generacja impulsu o czasie trwania na poziomie piko- 1 femtosekund wigze si¢ jednak
z konsekwencjami w dziedzinie widmowej. Aby umiesci¢ energi¢ w oknie czasowym rzedu
femtosekund, niezbedne jest zsynchronizowanie fazowe wielu fal o ro6znych czestotliwosciach
[121]. Prowadzi to bezposrednio do limitu fourierowskiego taczacego czas trwania impulsu z
jego minimalng szeroko$cig widmowg. Matematyczny opis tej zalezno$ci przedstawiony jest w
[122]. Wykazuje on, ze istnieje Scisla zalezno§¢ pomiedzy czasem trwania impulsu 71, a
szeroko$cig jego widma czgstotliwosciowego Av:

Tp*AUZK

gdzie stala K zalezy od ksztaltu obwiedni impulsu i wynosi dla profilu Gaussa K~0.441.
Oznacza to, ze im krotszy impuls, tym szersze musi by¢ jego widmo spektralne. Dla typowego
lasera femtosekundowego o dtugosci fali rownej 1030 nm, szeroko$¢ spektralna wigzki wynosi
przynajmniej kilka nanometrow [123].

Kluczowa wlasciwoscia, ktéra determinuje przydatno$¢ tego typu laserow w
mikroobrdobce jest wysoka moc szczytowa. W pordwnaniu do laserow pracy ciaglej, gdzie
energia jest dostarczana w jednolity sposob, lasery impulsowe kompresuja energi¢ w bardzo
krotkim oknie czasowym. Moc szczytowa w przyblizeniu moze by¢ wyrazona zaleznoscia:

Ppear = ?
P
z ktorej wynika, ze nawet przy stosunkowo niewielkiej energii impulsu E, (i stosunkowo
niewielkiej mocy $redniej), mozliwe jest uzyskanie bardzo wysokich mocy chwilowych. Po
zogniskowaniu takiej wiazki do plamki o S$rednicy kilku mikrometréw, nat¢zenie
promieniowania na powierzchni materialu moze przekracza¢ 10> W/em? [65].

3.2. Budowa i zasada dziatania femtosekundowego stanowiska ablacyjnego

Wspotczesne stanowiska do mikroobrobki ultrakrétka wiazka laserowa sktadaja sie z
zaawansowanych ukladow optomechatronicznych, ktérych zadaniem jest precyzyjna,
kontrolowana przestrzennie i czasowo depozycja energii w materiale. W poréwnaniu do
standardowych systemow duzej mocy, urzadzenia femtosekundowe wymagaja zachowania
wysokiej stabilno$ci parametréw wigzki oraz doktadnosci pozycjonowania probki.

Standardowe stanowisko ma budowe¢ modutowg, w ktorej mozna wyrdzni¢ trzy
fundamentalne podsystemy: modut generacji wiagzki odpowiedzialny za wygenerowanie
impulsu o konkretnych parametrach energetycznych i czasowych, uktad dystrybucji optyczne;j
stuzacy do kondycjonowania wigzki, sterowania jej mocg oraz ogniskowania na powierzchni
lub w objetosci materiatu oraz uktad kinematyki zapewniajacy wzgledny ruch probki i wigzki.
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Caty system nadzorowany jest przez jednostke sterujaca, ktdra synchronizuje moment
emisji impulsu z polozeniem uktadéw mechanicznych. Ponizej zostaly omowione szczegdty
budowy nowoczesnego stanowiska opartego na laserze $wiattowodowym wykorzystujacym
wtokno aktywne domieszkowane iterbem.

3.2.1. Modut generacji wigzki

Najwazniejsza czgscig stanowiska jest laser femtosekundowy wykonany w technologii
Swiattowodowej. Zgodnie z przegladem technologii przedstawionym w [124], obecnie
wykorzystywane systemy wysokiej mocy opieraja si¢ na wldknach szklanych
domieszkowanych jonami ziem rzadkich, najczgsciej iterbem. Popularnos$¢ iterbu w systemach
przemystowych zwigzana jest m.in. z jego stosunkowo prosta struktura energetyczna,
korzystnymi pasmami absorpcji 1 emisji w zakresie bliskiej podczerwieni oraz mozliwos$cia
uzyskania wysokiej sprawnosci przy dobrej stabilnosci pracy. Szerokie pasmo emisji umozliwia
nie tylko generacje, ale takze wzmacnianie ultrakrotkich impulsoéw. Jest to kluczowe, gdyz w
celu uzyskania wysokich energii impulsow w typowych systemach laserowych do ablacji
stosuje si¢ architekture MOPA (ang. Master Oscillator Power Amplifier). Zgodnie z [124],
rozwigzanie to stato si¢ popularne w technologii laseréw §wiattowodowych, poniewaz pozwala
na separacj¢ procesu generacji oraz procesu wzmacniania. Dzieki takiemu roztgczeniu mozliwe
jest niezaleznie ksztattowanie zardwno jakosci wigzki oraz jej mocy wyjsciowe;.

Nalezy zauwazy¢, ze bezposrednie wzmacnianie impulsow femtosekundowych do
poziomu wysokich energii jest silnie ograniczone przez duza moc szczytowa impulsu.
Zwiazane jest to z ryzykiem btyskawicznego przekroczenia progu degradacji materiatu
swiattowodu oraz wystgpieniem efektow nieliniowych. W celu ominigcia tych ograniczen, w
systemie stosowanym w tej pracy wprowadzona byta technika CPA (ang. Chirped Pulse
Amplification). W pierwszej fazie procesu czas trwania impulsu wytworzonego przez oscylator
zostaje wydtuzony o kilka rzedow wielkosci, co skutkuje zmniejszeniem chwilowej mocy
szczytowej. Tak wydtuzony impuls poddawany jest wzmocnieniu. Koncowym etapem procesu
jest rekompresja impulsu do czasu trwania zblizonego do warto$ci poczatkowej. Dzigki temu
mozliwe jest odzyskanie ogromnej mocy szczytowej koniecznej do inicjowania procesow
ablacyjnych [125].

W systemach laserowych generujacych ultrakrdtkie impulsy o wysokiej energii,
kluczowym wyzwaniem technologicznym jest ograniczenie nieliniowych efektow optycznych,
ktore degraduja sygnat. Jak wykazano w [125], ryzyko wystapienia tych niepozadanych zjawisk
zalezy od natgzenia $wiatta wewnatrz rdzenia $wiatlowodu. Dlatego podstawowg strategia
opisang przez autorow jest zwickszenie efektywnego pola modu poprzez zastosowanie wtokien
typu LMA (ang. Large Mode Area). Taka konstrukcja pozwala zmniejszy¢ natg¢zenie
promieniowania w rdzeniu przy zachowaniu odpowiedniej jakosci wigzki.

Poprzez powigkszenie $rednicy rdzenia w stosunku do standardowych widkien, energia
impulsu rozktada si¢ na wigkszej powierzchni. Skutkuje to obnizeniem gestosci mocy dla danej
mocy wejsciowej, co jest jednym z podstawowych sposobow eliminacji niepozadanych
efektow nieliniowych [125].
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3.2.2. Uktad pozycjonowania i ogniskowania wigzki

Bezposrednio za zrodtem laserowym znajduje si¢ system optyczny, ktorego zadaniem
jest precyzyjne uksztattowanie oraz skupienie wigzki na obrabianej powierzchni. Architektura
tego uktadu w wykorzystywanym systemie pozwala na niezalezng kontrole kluczowych
parametrOw procesu: energii, sSrednicy wigzki oraz geometrii skanowania. Rozwigzania tego
typu sa powszechnie wykorzystywane zard6wno w badaniach podstawowych, jak i w
przemystowych systemach mikroobrobki [126].

Precyzyjna kontrole nad fluencja wiazki docierajacej do obrabianego materiatu realizuje
si¢ za pomocg uktadu thumigcego. Klasyczne uktady najczesciej ztozone sg z ptytki potfalowe;
oraz polaryzatora [127-128]. W nowoczesnych, zintegrowanych systemach laserowych
tlumienie mocy realizowane jest najczgsciej przez wbudowany modulator akustooptyczny (ang.
Acousto-Optic  Modulator, AOM). Zastosowanie modulatora AOM pozwala na
niemechaniczng, ptynng i niezwykle szybka regulacj¢ transmitowanej mocy z czasem nastawy
rzgdu 1 ps, co umozliwia dynamiczne sterowanie dawka energii dostarczang do materiatu w
trakcie procesu obrobki.

By uzyska¢ wysoka rozdzielczo$s¢ obrobki, wigzka kierowana jest takze do uktadu
teleskopowego, ktorym jest ekspander wiazki (ang. beam expander). Jego zadaniem jest
modyfikacja geometrii promieniowania poprzez zwickszenie $rednicy wigzki kolimowane;j
[129] tak, by w odpowiedni sposob wypelnita ona aperture wejsciowa obiektywu skupiajacego.
Dzigki temu mozliwe jest maksymalne wykorzystanie apertury numerycznej ukladu
optycznego, co pozwala na uzyskanie niewielkiej plamki robocze;j.

Catos$¢ toru optycznego najczesciej oparta jest na zwierciadtach dielektrycznych o
wysokim progu zniszczenia. Jak wskazuje [130], wielowarstwowe powtoki dielektryczne moga
wykazywac wspotczynnik odbicia przekraczajacy 99,9% w szerokim zakresie widmowym, co
pozwala na minimalizacj¢ strat. Dodatkowo, odpowiednia budowa zapewnia mozliwo$¢
kontrolowania opdznienia grupowego (ang. group delay dispersion, GDD), co zmniejsza
dyspersje 1 zapobiega niepozadanemu poszerzeniu czasowemu impulsu podczas jego
propagacji przez tor optyczny.

Koncowym etapem toru jest uktad ogniskujaco-pozycjonujacy, odpowiedzialny za
przestrzenne uksztaltowanie wigzki oraz precyzyjne dostarczenie energii do obszaru probki. W
zaleznosci od wybranej dlugosci fali oraz specyfiki prowadzonego procesu, sterowanie
potozeniem ogniska wzgledem modyfikowanego materialu realizowane jest w dwojakiej
architekturze. W torze podczerwonym stosuje si¢ glowice ze zwierciadtami
galwanometrycznymi, umozliwiajagcg dynamiczne pozycjonowanie wigzki w osiach X oraz Y.
Nastepnie wigzka jest skupiana przez obiektyw o krotkiej ogniskowej i wysokiej aperturze
numerycznej. Schemat blokowy opisanych konfiguracji stanowiska badawczego
przedstawiono na Rysunku 12. Odmienng konfiguracje prezentuje tor ultrafioletowy, w ktérym
zrezygnowano ze skanera galwanometrycznego na rzecz statoogniskowego obiektywu. W tym
przypadku precyzyjna relokacj¢ obszaru dziatania wigzki wzgledem probki zapewnia
zintegrowany ukltad motoryzowanych stolikow przesuwajacych si¢ w osiach X, Y oraz Z.
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Rysunek 12. Schemat blokowy femtosekundowego stanowiska laserowego dziatajgcego w rezimie
podczerwieni do mikroobrobki. Zrodio: materialy wlasne.

3.2.3. Uktad kinematyki oraz systemy wizyjne

Ostatnim ogniwem funkcjonalnym stanowiska laserowego, warunkujagcym finalng
jako$¢ odwzorowania zadanej geometrii, jest zintegrowany system pozycjonowania probki oraz
podgladu pola roboczego. W technologiach femtosekundowych konieczne jest uzyskanie
precyzji ruchu w skali mikrometrycznej, a czesto nawet i nanometrycznej. Wynika to z
nieliniowej natury oddziatywania ultrakrétkich impulséw z materig: progowy i nieliniowy
charakter absorpcji powoduje, ze efektywny obszar modyfikacji moze by¢ mniejszy od
rozmiaru plamki ogniskowej, umozliwiajac wytwarzanie struktur o bardzo matych wymiarach
[131]. Z tego wzgledu standardem w budowie stacji laserowych jest umiejscowienie toru
optycznego 1 kinematyki na platformach izolujacych wibracje, np. na stotach optycznych czy
korpusach granitowych.

Obecnie w systemach przeznaczonych do mikroobrobki stosuje si¢ hybrydowe
podejscie do sterowania wigzka, tzn. glowice galwanometryczne odpowiadaja za szybkie
odchylanie wigzki w okreslonym polu skanowania, natomiast uklady zmotoryzowanych
stolikow translacyjnych zapewniajg ruch probki w pelnym zakresie roboczym oraz precyzyjne
pozycjonowanie w osi ogniskowania. Konieczne jest wigc stosowanie napedow o wysokiej
powtarzalnosci i rozdzielczosci kroku na poziomie sub-mikrometrowym. W zaawansowanych
systemach dazy si¢ do zapewnienia pracy w petli sprz¢zenia zwrotnego lub wykorzystania
wysokorozdzielczych napgdow  krokowych, co pozwala zminimalizowaé bledy
pozycjonowania. Dzigki temu mozliwa jest obrobka wielkoskalowych wzorow poprzez podziat
na mniejsze segmenty przy zachowaniu cigglosci struktury.

W celu dalszego zwigkszenia wydajnosci procesu stosowane mogg by¢ réwniez
rozwigzania optyczne, takie jak elementy dyfrakcyjne (ang. Diffractive Optical Elements,
DOE) [132] czy modulatory przestrzenne (ang. Spatial Light Modulator, SLM) [133].
Rozwigzania takie umozliwiajg rozszczepienie pojedynczej wiazki na wiele promieni. Pozwala
to na realizacj¢ rownoleglej obrébki, a przy tym skraca catkowity czas procesu.

Niezbednym elementem kontroli procesu w systemach mikroobrobki jest system
wizyjny, najczesciej dzialajacy w uktadzie wspotosiowym. Rozwigzanie to opiera si¢ na
wykorzystaniu zwierciadta dichroicznego w torze optycznym, dzigki czemu mozna prowadzié¢
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obserwacje powierzchni probki bezposrednio przez obiektyw roboczy w czasie rzeczywistym,
bez koniecznosci demontazu probki.

3.3. Mechanizmy oddziatywania impulséw femtosekundowych z dielektrykami

Oddziatywanie wigzki laserowej z materiatami nieprzewodzgcymi stanowi zagadnienie
istotnie odmienne od obrobki metali czy potprzewodnikow. Podstawowym utrudnieniem jest
szeroka przerwa energetyczna tego rodzaju materialtdow. Wedlug zasad optyki liniowe;,
dielektryki pozostaja przezroczyste dla promieniowania, ktérego energia fotonu jest nizsza od
warto$ci przerwy energetycznej. Oznacza to, ze w warunkach standardowego os$wietlenia
absorpcja liniowa praktycznie rzecz biorac nie zachodzi, a wigzka przechodzi przez materiat
bez powodowania nieodwracalnych zmian strukturalnych [134].

Sytuacja ulega zmianie, gdy zastosowane zostang impulsy o czasie trwania w skali
femtosekundowej. Silna kompresja energii w czasie sprawia, ze w ognisku wigzki uzyskane
zostang bardzo wysokie natezenia pola elektrycznego. W takich warunkach istotnego znaczenia
nabieraja procesy optyki nieliniowej, a interakcja $wiatta z materiag moze by¢ zdominowana
przez procesy nieliniowe [135].

Wyjatkowos§¢ mikro-obrobki femtosekundowej w materialach nieprzewodzacych
wynika z dwoch waznych czynnikow: mozliwos$ci zapoczatkowania nieliniowej absorpcji oraz
specyficznej dynamiki czasowej procesu. Wskutek nieliniowosci mozliwe jest wzbudzenie
elektrondw z pasma walencyjnego do pasma przewodnictwa nawet w materiatach
przezroczystych, pod warunkiem przekroczenia progowego nat¢zenia Swiatta. Z kolei znacznie
krotszy od czasu relaksacji elektron-fonon czas trwania impulsu powoduje, ze energia jest
gromadzona w ukladzie elektronowym zanim zdazy zosta¢ przekazana do sieci krystalicznej
pod postacig ciepta [64].

Nastgpstwem tych zjawisk jest mozliwos¢ precyzyjnej lokalizacji absorpcji energii
glownie w obszarze ogniska wigzki przy ograniczonym udziale dyfuzji termicznej. Otwiera to
droge do proceséw tzw. zimnej ablacji oraz modyfikacji wtasciwosci fizykochemicznych
materiatu w skali mikro- i nanometrycznej, co zostanie omowione w kolejnych podrozdziatach.

3.3.1. Mechanizmy generacji 1 namnazania swobodnych nos$nikow

By zainicjowa¢ absorpcj¢ w materiale nieprzewodzacym, konieczne jest dostarczenie
takiej energii elektronowi walencyjnemu, by mogt on pokona¢ przerwe energetyczng i przejs$¢

. . h . .
do pasma przewodnictwa. Zgodnie ze wzorem E = 7”, energia pojedynczego fotonu dla lasera

1030 nm wynosi ~1,2 eV. Jest wigc ona znacznie mniejsza od wartosci przerwy energetycznej
typowych dielektrykow (>9 eV dla szkla). Nie ma wigc mozliwosci, by proces zachodzit na
drodze liniowej. W rezimie femtosekundowym wytwarzanie plazmy elektronowej odbywa si¢
w wyniku dzialania dwoch mechanizmow nieliniowych: fotojonizacji oraz jonizacji lawinowe;j
[128].

Z uwagi na fakt, iz energia pojedynczego fotonu dla dtugosci fali 1030 nm jest znacznie
nizsza niz szeroko$¢ przerwy energetycznej szkla krzemionkowego, proces wytwarzania
no$nikow moze zachodzi¢ poprzez jonizacje wielofotonowa (ang. multiphoton ionization)
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(Rysunek 13a). Zjawisko to polega na niemal jednoczesnej absorpcji wielu fotonow, ktorych
sumaryczna energia jest wystarczajaca do pokonania przerwy wzbronionej. Elektron pokonuje
przerwe energetyczng, wykorzystujac cigg posrednich stanow wirtualnych. W przypadku
wspomnianego wczesniej szkla oznacza to koniecznos$¢ jednoczesnej absorpcji o$miu fotondw
o dtugosci fali 1030 nm.

Wraz ze zwigkszaniem si¢ natezenia pola elektrycznego wigzki laserowej, mechanizm
oddziatywania z materig ewoluuje [136]. Mozliwe jest wowczas przej$cie od rezimu jonizacji
wielofotonowej do jonizacji tunelowej (ang. tunneling ionization) (Rysunek 13b), podczas
ktorej elektron przenika przez obnizong barier¢ potencjatu.

W skrajnych przypadkach, przy dalszym wzros$cie nat¢zenia pola, bariera moze zosta¢
catkowicie sttumiona, co prowadzi do jonizacji ponadbarierowej, tj. do bezposredniego
przejscia elektronu do pasma przewodnictwa [137].

Granica pomiedzy réznymi rodzajami jonizacji zostala opisana za pomocg parametru
Keldysha y. Dla y > 1 obecna jest jonizacja wielofotonowa, natomiast dla
y < 1 — jonizacja tunelowa. Dla typowych parametréw pracy lasera femtosekundowego, dla
dielektrykow proces ma charakter mieszany [128].

Po zainicjowaniu obecno$ci elektronow w pasmie przewodnictwa poprzez proces
jonizacji nieliniowej, nastepuje kolejny wazny etap oddziatywania promieniowania z materig —
jonizacja lawinowa (ang. avalanche ionization) (Rysunek 13). Proces ten rozpoczyna si¢ od
absorpcji energii pola elektromagnetycznego lasera przez wolne elektrony, ktore sa obecne w
pasmie przewodnictwa. Zjawisko to zachodzi dzigki mechanizmowi odwrotnego hamowania
(ang. inverse Bremsstrahlung). Gdy energia kinetyczna przyspieszonego elektronu bedzie
wyzsza niz energia niezb¢dna do wzbudzenia kolejnego elektronu do pasma przewodnictwa,
elektron ten begdzie zdolny do zjonizowania kolejnego atomu przez zderzenie. W wyniku tego
procesu powstang dwa wolne elektrony o nizszej energii poczatkowej. Elektrony te beda
ponownie przyspieszone przez pole lasera, a cykl powtorzy sie, prowadzac do kaskadowego
powielania no$nikow. Duza ilo§¢ pochlonigtej energii zwigzana z szybkim wzrostem liczby
swobodnych nos$nikow moze powodowac¢ degradacje podtoza, dlatego jonizacja lawinowa jest
czesto wigzana z uszkodzeniem materiatu [138-139].

(a) (b) (c)
pasmo przewodnictwa pasmo przewodnictwa pasmo przewodnictwa

©

pasmo walencyjne silne pole elektryczne pasmo walencyjne

Rysunek 13. Mechanizmy nieliniowej absorpcji energii prowadzqce do generacji plazmy: (a) jonizacja
wielofotonowa, (b) jonizacja tunelowa, (c) jonizacja lawinowa. Zrodlo: materialy wiasne.
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Warto podkresli¢, ze choc jonizacja lawinowa jest znacznie wydajniejsza energetycznie
w pordéwnaniu do fotojonizacji, nie moze ona jednak zachodzi¢ samoistnie w dielektryku.
Wymaga ona bowiem obecnos$ci elektronéw startowych dostarczonych przez mechanizmy
fotojonizacji. Dzigki wspoétistnieniu obu proceséw mozliwy jest gwattowny wzrost gestosci
plazmy, az do osiagnigcia wartosci krytycznej, przy ktérej nastepuje przebicie materiatu, silna
absorpcja promieniowania [135] oraz nicodwracalna ablacja.

3.3.2. Mechanizm zimnej ablacji oraz redukcja strefy wptywu ciepta

Jedng z najbardziej istotnych cech obrobki materialu z zastosowaniem
femtosekundowych impulséw jest zjawisko tzw. zimnej ablacji (ang. cold ablation). Termin ten
odnosi si¢ do rezimu obrdobki, w ktorym usunigcie materialu ma miejsce w sposob niemalze
atermiczny, z pomini¢ciem fazy topnienia i wrzenia, ktore to sg charakterystyczne dla procesow
wykorzystujacych lasery o dtuzszych czasach trwania impulsu [118].

Zjawisko zimnej ablacji wynika z relacji migdzy czasem trwania impulsu laserowego a
Scisle okreslonym czasem relaksacji elektron-fonon, ktory dla wigkszosci ciat stalych wynosi
od kilku do kilkudziesieciu pikosekund [140]. W sytuacji stosowania lasera femtosekundowego
depozycja energii w ukladzie elektronowym nast¢puje w zdecydowanie krotszym czasie niz
czas, ktory jest potrzebny do przekazania tej energii do sieci krystalicznej materialu. W zwiagzku
z tym, w koncowej fazie procesu, gaz elektronowy osigga wysoka temperature, a temperatura
sieci krystalicznej pozostaje bez zmian. Sytuacja ta wynika z duzej bezwladnosci cigzkich
jondw sieci, ktore nie sg w stanie zareagowac na pobudzenie w skali femtosekundowe;.

Jak wspomniano powyzej, transfer energii z elektronéw do sieci krystalicznej odbywa
si¢ w skali pikosekundowej. Nastepujacy po impulsie transfer energii moze prowadzi¢ do
bardzo szybkiej lokalnej modyfikacji lub usunigcia materiatu. Poniewaz charakterystyczny czas
dyfuzji cieplnej jest dluzszy od czasu depozycji energii, znaczna cze¢$¢ procesu pozostaje
przestrzennie ograniczona do bezposredniego sasiedztwa ogniska, co zmniejsza zakres zmian
termicznych w otaczajagcym materiale.

Naturalnym nastepstwem tego zjawiska jest znaczna redukcja strefy wplywu ciepta
(ang. Heat Affected Zone, HAZ). Obszar ten zdefiniowany jest jako objeto$¢ materiatu
graniczaca z linig cigcia, ktora nie ulegla usunigciu, natomiast zmienila swoje pierwotne
wlasciwosci pod wplywem obcigzenia termicznego. Podczas konwencjonalnej obrobki
laserowej] HAZ moze by¢ znaczna, a na jej krawedziach dosy¢ czesto powstaje przetopiona
warstwa. W przypadku ograniczenia dyfuzji ciepta podczas pracy laserow femtosekundowych,
strefa ta jest istotnie zredukowana, co demonstruje Rysunek 14. Impulsy femtosekundowe
pozwalaja ograniczy¢ uszkodzenia termiczne oraz uzyska¢ precyzyjne krawedzie
wytwarzanych struktur. Minimalizacja HAZ jest wiec jednym z kluczowych argumentéw
przemawiajacym za uzyciem technologii femtosekundowej w mikroobrébce precyzyjne;.
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Rysunek 14. Porownanie jakosSci obrobki materiatu w zaleznosci od czasu trwania impulsu
laserowego: (a) impuls nanosekundowy z widocznq strefq wplywu ciepta, (b) impuls femtosekundowy z
brakiem sladow topnienia. Zrodto: [141].

3.3.3. Wewnatrz-objg¢tosciowa zmiana wspotczynnika zalamania

Niezwykla cechg interakcji impulsow femtosekundowych z dielektrykami jest
mozliwos¢ precyzyjnej mikromodyfikacji struktury materiatu nie tylko na jego powierzchni,
ale takze w jego objetosci, bez naruszania cigglosci wyzej potozonego obszaru. Zjawisko to
moze by¢ inicjowane przez jonizacje wielofotonowa, ktora dostarcza poczatkowe wolne
elektrony, zapewniajac przy tym dalszy wzrost gestosci plazmy poprzez jonizacj¢ lawinowa
[128]. Nalezy jednak podkresli¢, ze istotny jest tutaj nieliniowy charakter pierwszego etapu,
poniewaz dzigki niemu materiat nieprzewodzacy zachowuje przezroczysto$¢ dla wigzki
laserowej poza obszarem ogniskowania, a gromadzenie energii jest silnie zlokalizowane
jedynie w obszarze ogniska [131]. Najwazniejszym warunkiem pozwalajagcym na uzyskanie
odpowiednich modyfikacji jest dobranie parametréw procesu w taki sposéb, by dostarczona
gestos¢ energii przekraczata prog trwalej zmiany strukturalnej, pozostajac jednoczesnie ponizej
progu prowadzacego do niekontrolowanego uszkodzenia materiatu.

Podstawowym skutkiem oddzialywania impulséw femtosekundowych na materiat
moze by¢ trwata lokalna zmiana wspolczynnika zalamania $wiatla. Zmiana ta nie jest
przestrzennie jednorodna, a jej charakter moze by¢ zupetnie odmienny w centrum ogniska oraz
na jego obrzezach. Obserwowana zmiana wspoOlczynnika zatamania jest konsekwencja
trwalych zmian w strukturze materiatu, do ktérych naleza m.in. lokalna zmiana gegstosci
(densyfikacja), powstawanie naprezen oraz generacja defektow strukturalnych (m.in. centrow
barwnych) [64].

Pomimo ztozonosci procesu, zmiana wspotczynnika zatamania pozwala na praktyczne
zastosowanie tego zjawiska w fotonice. Przyktadowo, w trakcie przesuwania probki wzgledem
ogniska lasera mozliwe jest np. wytworzenie cigglych $ciezek o zmodyfikowanej strukturze.
Po odpowiednim dobraniu parametrow procesu mozliwe jest uzyskanie lokalnego wzrostu
gestosci. W takiej sytuacji $ciezka moze petni¢ funkcje rdzenia falowodu, umozliwiajac
efektywne prowadzenie swiatla [142].

3.4. Kluczowe parametry procesu ablacji szkta

Fizyczne usunigcie materialu, czyli ablacja laserowa z uzyciem impulsow
femtosekundowych jest jedng z coraz czesciej wykorzystywanych technik subtraktywnej
obrobki materiatow w skali mikrometrycznej. Mechanizm ten polega na przekazaniu do
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materialu energii przewyzszajace] prog wigzan atomowych, co doprowadza do
natychmiastowego przejs$cia fazowego 1 usunigcia objetosci materiatu w procesie tzw. zimnej
ablacji. W przypadku przezroczystych dielektrykow konieczne jest zastosowanie metod
redukujacych powstawanie mikropgknie¢ czy nadmiernych naprezen termicznych, w
szczegoOlnosci przy modyfikowaniu $wiattowodow mikrostrukturalnych, ze wzgledu na ich
kruchg struktur¢ wewnetrzna.

Precyzja wymiarowa otrzymanych struktur, takich jak otwory czy szczeliny boczne, a
takze jako$¢ uzyskanych krawedzi tych struktur, sa bezposrednio powigzane z parametrami
energetycznymi oraz czasowymi wigzki laserowej. W ponizszym podrozdziale omowiony
zostat wptyw tych czynnikow na przebieg procesu usuwania materiatu oraz strategie niezbgdne
do pracy z powierzchniami o geometrii cylindryczne;j.

3.4.1. Wplyw energii impulsu, repetycji oraz dtugosci fali

Podstawowym parametrem decydujacym o charakterze oddzialywania wigzki laserowe;j
z materiatlem jest fluencja, definiowana jako powierzchniowa gesto$¢ energii. Fluencja w
plaszczyznie ogniska musi przekroczy¢ pewng charakterystyczng dla danego materialu wartos¢
progowa ablacji, by doszto do fizycznego usunigcia materiatu [135]. W przypadku laseréw
femtosekundowych, ze wzgledu na deterministyczny charakter procesoOw fotojonizacji, istnieje
okreslona zalezno$¢ miedzy energia impulsu a rozmiarem powstajacego otworu. Zgodnie z
modelem opisanym w [143], a rozwinietym w [ 144], dla wigzki o profilu gaussowskim kwadrat
srednicy D krateru ablacyjnego jest proporcjonalny do logarytmu stosunku zastosowanej
fluencji F do fluencji progowej Fu:

F
D? = 2wy?In(=)
Fin

gdzie woto promien wigzki w ognisku. Zalezno$¢ ta ma kluczowe znaczenie dla inzynierii
precyzyjnych struktur, m.in. w $wiattowodach mikrostrukturalnych.

Wynika z niej, ze uzywajac energii przekraczajacej prog ablacji wytacznie w niewielkim
stopniu, mozliwe jest otrzymanie struktur o wymiarach mniejszych niz $rednica plamki wigzki
w ognisku. W praktyce umozliwia to bardzo dokladne sterowanie rozmiarem wytwarzanych
szczelin poprzez zmiane energii impulsu. Jest to krytyczne m.in. w obrobce wlokien z pustym
rdzeniem, efektywny obszar ablacji powinien zosta¢ ograniczony do takiej przestrzeni, aby
unikna¢ naruszania ciggto$ci wewngetrznej struktury witokna.

Nalezy jednak wspomnie¢, ze prog ablacji jest warto$cig zmienng. Ulega on obnizeniu
wraz ze wzrostem liczby impulséw padajacych na ten sam obszar. Fizyczna natura tego
zjawiska, zwanego efektem inkubacji, wynika z trwatego nagromadzenia defektow w
strukturze materiatu. Obecno$¢ tych defektéw, spowodowana przez oddziatywanie
wczesniejszych impulséw, wprowadza do pasma wzbronionego dodatkowe, posrednie stany
energetyczne. Ulatwia to absorpcje nastepnych porcji promieniowania, zmniejszajac energie
potrzebna do jonizacji materiatu. W wyniku tego prog ablacji spada wraz ze wzrostem liczby
impulsow, konicowo dazac do stalej wartosci [145].
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Drugim kluczowym czynnikiem, wptywajacym na jako$¢ obrabianych krawedzi oraz
strefe wplywu ciepta, jest czestotliwos¢ powtarzania impulséw (repetycja). Pojedynczy impuls
femtosekundowy dostarcza energi¢ w krotszym czasie niz charakterystyczny czas relaksacji
elektron-fonon, co silnie ogranicza dyfuzj¢ ciepta w czasie trwania impulsu. Jednakze przy
wysokich czestotliwosciach powtarzania sytuacja zmienia si¢. Jesli odstep czasu pomiedzy
kolejnymi impulsami jest krotszy niz czas niezbedny na dyfuzje ciepla z objetosci ogniska,
nastepuje zjawisko akumulacji ciepta [146].

W procesie obrobki kruchych materialow dazy sie zazwyczaj do pracy w trybie niskiej
repetycji lub z wykorzystaniem trybu paczkowego (ang. burst mode). W tym drugim przypadku
energia dostarczana jest seriami impulséw o bardzo krotkich odstepach czasowych [147], co
pozwala na efektywne usuwanie materialu przed dyfuzja ciepta w glab probki, tym samym
minimalizujac strefe wplywu ciepta oraz wystepowanie naprezen.

Uzupehlieniem wyzej wymienionych parametréw procesowych jest dlugos¢ fali
promieniowania laserowego. Ma ona bezposredni wplyw na rozdzielczo$¢ procesu w dwojaki
sposob. Z jednej strony okre$la minimalny rozmiar plamki w ognisku, ktory jest wprost
proporcjonalny do dtugosci fali. Wykorzystanie krotszych fal pozwala zatem na skupienie
wigzki na mniejszej powierzchni. Z drugiej strony, dilugos¢ fali determinuje energie
pojedynczego fotonu. W przypadku dhuzszych fal energia ta jest nizsza, co oznacza, ze do
zapoczatkowania procesu obrobki, a wiec pokonania przerwy energetycznej, konieczne jest
pochloniecie wigkszej liczby fotonéw w tym samym czasie. Zjawisko to sprawia, ze absorpcja
zachodzi jedynie w centrum ogniska, tzn. tam, gdzie nat¢zenie jest najwigksze. Dzigki temu,
pomimo uzyskania wigkszego rozmiaru plamki, mozliwe jest wytworzenie struktur o
mniejszych rozmiarach niz teoretyczny limit dyfrakcyjny [148].

W kontekscie badan przedstawionych w dalszej czg$ci pracy szczegdlne znaczenie ma
poréwnanie promieniowania o dtugosci fali 1030 nm oraz jego trzeciej harmonicznej 343 nm.
Energia pojedynczego fotonu wynosi w tych przypadkach odpowiednio okoto 1,2 eV i 3,6 eV.
Oznacza to, ze dla krzemionki przejécie elektronu przez przerwe energetyczng wymaga w
przyblizeniu absorpcji co najmniej o$miu fotondw przy 1030 nm, natomiast przy 343 nm
wystarczajacy moze by¢ proces trojfotonowy. Krotsza dlugosé fali pozwala jednoczesnie
uzyska¢ mniejsza plamke ogniskowa, co moze by¢ korzystne podczas selektywnej obrobki
cienko$ciennych struktur §wiattowodowych.

3.4.2. Strategie skanowania w obrobce powierzchni cylindrycznych

Obrobka laserowa materiatow o geometrii cylindrycznej w uktadach nieposiadajacych
osi obrotowe] zwigzana jest ze specyficznymi ograniczeniami natury optycznej.
Fundamentalnym wyzwaniem takich konfiguracji jest rozbiezno$¢ pomigdzy ptaskim polem
obrazowania ukladu skanujacego a krzywizng obrabianej powierzchni. Oznacza to, Ze
efektywny obszar pracy jest $cisle limitowany przez glebie ostrosci wigzki laserowej oraz
zwigzang z nig dlugo$¢ Rayleigha [149].

W miar¢ zwigkszania dystansu wigzki od osi symetrii elementu, zakrzywiona
powierzchnia materiatu coraz mniej pokrywa si¢ z ptaszczyzng ogniskowania, czego wynikiem
jest utrata ostro$ci wiazki. Gdy to przesunigcie w osi Z przekroczy zakres, w ktérym fluencja
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w obszarze oddzialywania pozostaje powyzej progu ablacji, proces staje si¢ niestabilny lub
nawet zanika. Powyzsze ograniczenie determinuje maksymalny rozmiar obszaru, jaki mozna
odwzorowa¢ na powierzchni cylindra bez koniecznos$ci obracania probka. Dodatkowym
czynnikiem ograniczajacym proces jest niekorzystny wptyw zmiany kata padania wigzki na
zakrzywiong powierzchni¢. Na obrzezach obszaru roboczego obserwowana jest eliptyczna
deformacja plamki [150], co przektada si¢ na spadek fluencji i niejednorodno$¢ otrzymane;j
struktury.

W zwiazku z powyzszym, strategia skanowania dla probek cylindrycznych w uktadzie
nieobrotowym wymaga precyzyjnego doboru apertury numerycznej. Zastosowanie optyki o
mniejszej wartosci NA pozwoli na otrzymanie wigkszej wartosci dtugosci Rayleigha [151], co
moze przetozy¢ si¢ na mozliwos¢ obrobki szerszego obszaru powierzchni cylindryczne;.
Odbywa sie to jednak kosztem zwigkszenia rozmiaru plamki ogniskowej, dlatego dobor
apertury numerycznej stanowi kompromis pomiedzy glebig ogniskowania a rozdzielczos$cig
przestrzenng procesu. Projektowanie wzoru wymaga rowniez uwzglednienia btedéw projekeji,
zwigzanych z odwzorowaniem ptaskiej powierzchni 2D na zakrzywiong powierzchni¢ 3D, co
bez odpowiedniej kompensacji moze skutkowa¢ deformacja wymiaréw w skrajnych obszarach.
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Rozdzial 4. Modyfikacje struktur §wiattowodowych

Niniejszy rozdziat stanowi technologiczng cze$¢ eksperymentalng rozprawy,
koncentrujgc si¢ na opracowaniu, a takze optymalizacji technik mikroobrébki ubytkowej,
pozwalajacych przede wszystkim na modyfikacje struktury $wiattowoddéw z rdzeniem
powietrznym. Zasadniczym zadaniem badawczym bylo opracowanie procesu selektywnego
usuwaniu materiatu ptaszcza w celu otwarcia struktury swiattowodu na kontakt z otoczeniem
zewnetrznym przy zachowaniu geometrii wewngtrznej mikrostruktury i mozliwosci dalszego
wykorzystania widkna w uktadzie optycznym.

Realizacja tego przedsigwzigcia badawczego wymagala rozwigzania wielu problemow
technologicznych, wynikajacych ze specyficznej budowy swiattowodoéw mikrostrukturalnych,
charakteryzujacych si¢ niewielkimi wymiarami, krzywizng powierzchni oraz kruchoscia
cienkosciennych kapilar umiejscowionych wokot rdzenia witokna. W odpowiedzi na te
wyzwania zostala przyjeta dwutorowa strategia badawcza, wykorzystujagca dwie odmienne
metody usuwania materiatu: ablacj¢ laserem femtosekundowym w zakresie promieniowania
podczerwonego oraz ultrafioletowego oraz mikroobrébke za pomoca zogniskowanej wigzki
jonowe;.

Uktad tresci rozdzialu podyktowany jest koniecznos$cig stopniowej weryfikacji
parametréw procesu — od ptaskiego modelu po rzeczywisty element cylindryczny. Punktem
wyjscia do wlasciwej analizy byta charakterystyka procesu usuwania materialu na ptaskich
probkach szklanych. Dzigki takiemu podej$ciu mozliwe bylo zbadanie interakcji wiazki z
materialem, co stanowito niezbedny punkt odniesienia przed przystgpieniem do obrdbki
wlasciwej wiokien.

W drugiej czesci rozdzialu uzyskang wiedze przetozono na obrobke $wiattowodow
mikrostrukturalnych. W tej sekcji szczegdlna uwaga zostala poswigcona analizie
porownawczej, w ktorej zestawiono nanoskalowa precyzje techniki zogniskowanej wigzki
jonéw z szybkoscia 1 skalowalno$cig obrobki laserowej. Jednym z wazniejszych aspektow byta
ocena wplywu dlugosci fali lasera na jako$¢ otworow. Rozdziat wienczy weryfikacja
uzytecznosci wytworzonych struktur, obejmujaca analize integralno$ci mechanicznej
zmodyfikowanych wtokien, co stanowi punkt wyjscia do aplikacji czujnikowych omawianych
w kolejnym rozdziale.

4.1. Metodyka badan i przygotowanie probek

W tym podrozdziale szczegotowo omowione zostaty metody eksperymentalne, bedace
podstawag zrealizowanych prac badawczych. Skoncentrowano si¢ w nim na precyzyjnym
przygotowaniu probek do przeprowadzanych badan, co stanowito niezbedny warunek przed
przystagpieniem do modyfikacji strukturalnych. Zar6wno na etapie wstepnych testow na
materiale litym, jak i podczas wlasciwych modyfikacji swiattowodow stosowano powtarzalne
procedury preparatyki probek. Pozwolilo to ograniczy¢ wptyw czynnikow niezwigzanych
bezposrednio z parametrami procesu mikroobrébki i zwiekszy¢ wiarygodno$¢ podzniejszej
analizy poréwnawczej. Podziat prac eksperymentalnych na etap modelowy oraz aplikacyjny
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bezposrednio warunkowat zroznicowanie metodyki przygotowawczej, ktora zoptymalizowano
pod katem geometrii obrabianych struktur.

W celu okreslenia referencyjnych parametréw obrobki ubytkowej, pierwsza faze
eksperymentalng zrealizowano na uproszczonym modelu, jakim bylo ptaskie podtoze ze szkta
krzemionkowego. Przygotowanie tego rodzaju probek obejmowalo standardowe procedury
czyszczenia laboratoryjnego. Substraty szklane wyczyszczone zostaly z zastosowaniem
roztworu alkoholu izopropylowego tak, by zminimalizowa¢ obecno$¢ zanieczyszczen
organicznych czy drobin pylu na powierzchni roboczej. Nastgpnie probki osuszano
strumieniem sprezonego gazu wolnego od zanieczyszczen olejowych. Krok ten byt szczegolnie
istotny, poniewaz obecno$¢ nawet sladowych ilosci zanieczyszczen powierzchniowych moze
powodowa¢ istotng zmian¢ warunkow oddziatywania wigzek energetycznych z podtozem, co
moze prowadzi¢ do niekontrolowanego pochtaniania promieniowania wiazki laserowej czy
lokalnych réznic w szybkosci rozpylania materiatu przez jony, co w konsekwencji mogloby
zafatszowa¢ wyniki eksperymentalne.

Preparatyka docelowych struktur cylindrycznych, czyli $wiattowodow z powietrznym
rdzeniem, wymagata bardziej ztozonej procedury, wymuszonej przez delikatng i zloZong
budowe wewnetrzng tych wiokien. Proces rozpoczynano od usuni¢cia zewngtrznej powtoki
polimerowej z obrabianych w pozniejszym czasie fragmentow $wiatlowodu. Zabieg ten,
przeprowadzany z wykorzystaniem dedykowanych do $wiattowodow narzedzi, wymagat
szczegOlne] ostroznosci, by nie dochodzito do mikropgknie¢ kruchej struktury
krzemionkowego ptaszcza. Calkowite usuni¢cie warstwy ochronnej z okreslonego wczesniej
obszaru bylo pomocne przede wszystkim w obrdbce zogniskowang wigzka jonow.
Pozostawienie jakichkolwiek resztek pokrycia ochronnego mogtoby skutkowac ich degradacja
pod wptywem dziatania wigzki obrobczej, co z kolei prowadzitoby do zanieczyszczenia strefy
modyfikacji czy nawet obnizenia jakosci wytwarzanych struktur. Odstoniety w ten sposob
ptaszcz szklany byt wigc za kazdym razem poddawany doktadnemu oczyszczaniu.

Alternatywa dla konwencjonalnego, mechanicznego usuwania ochronnego pokrycia
polimerowego jest zastosowanie technologii laserowej realizowanej w rezimie promieniowania
podczerwonego lub ultrafioletowego. Mimo tego, ze usuwanie tworzywa polimerowego z
zastosowaniem wigzki UV cechuje si¢ wysoka precyzja, podstawowym ograniczeniem tej
metody w praktyce laboratoryjnej jest niska wydajnos¢. Czas konieczny do petnego usunigcia
warstwy polimerowej oraz odstoni¢cia wymaganego obszaru roboczego jest nieporownywalnie
dhuzszy w poréwnaniu do standardowego mechanicznego podejscia. Z kolei implementacja
wigzki IR pozwala na przyspieszenie usuwania materialu, jednak generuje powazne
komplikacje natury logistycznej 1 procesowej. Wykorzystanie promieniowania IR wymusza
bowiem konieczno$¢ przerwania ciagglosci eksperymentu. Po usuni¢ciu pokrycia (Rysunek 15),
konieczne jest wyjecie probki z komory roboczej, rekonfiguracja catego uktadu optycznego
oraz zmiana zrodla promieniowania na docelowe do obrébki pasmo UV, a takze ponowne
pozycjonowanie $wiattowodu. Taka procedura wydtuza czas catego procesu, a takze zwigksza
ryzyko mechanicznego uszkodzenia odstonietego widkna. W zwigzku z tym, tradycyjne
usuwanie mechaniczne polaczone z oczyszczaniem roztworem alkoholu izopropylowego
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okazalo si¢ optymalnym wyborem, zapewniajacym natychmiastowa gotowos$¢ czystej probki
do zasadniczego procesu mikroobrobki w statej konfiguracji uktadu.

Rysunek 15. Fragment swiattowodu HCF z usunigtym z zastosowaniem wigzki IR pokryciem
polimerowym. Zrodlo: materiaty wiasne.

Ostatnim etapem preparatyki $wiatlowodoéw bylo staranne przygotowanie ich
powierzchni czotlowych. W tym celu konce widkien poddawano procesowi cigcia poprzecznego
z wykorzystaniem precyzyjnej obcinarki $wiatlowodowej, co pozwolilo na uzyskanie
prostopadtych, pozbawionych nieréwnosci przekrojow wiokien. Wysoka jakos$¢ optyczna
powierzchni czota byla kluczowa do efektywnego 1 stabilnego sprzegania promieniowania z
rdzeniem wtokna. Po etapie przygotowywania probek, zaréwno na lite podtoza szklane, jak i
na $wiattowody mikrostrukturalne nanoszono cienka warstwg¢ przewodzacg. Nanoszonym
materiatem byto zloto o grubosci ok. 10 nm. Tak przygotowane probki stanowily
znormalizowany material wejSciowy, gotowy do umieszczenia w uchwytach stanowisk
badawczych opisanych w kolejnej sekc;ji.

4.1.1. Opis stanowiska badawczego oraz parametrow procesowych

Proces modyfikacji struktur swiattowodowych zrealizowano z zastosowaniem dwoch
roéznigcych sie od siebie technologicznie stanowisk badawczych, co pozwolito na poréwnanie
dwoch odmiennych metod usuwania materialu. Pierwszym z nich jest zaawansowany system
dwuwigzkowy SEM/PFIB, natomiast drugim — precyzyjny ukitad do mikroobrobki laserem
femtosekundowym.  Wykorzystanie tak  zréznicowanej aparatury pozwolilo na
przeprowadzenie ztozonej analizy pordownawczej, zestawiajac specyfike precyzyjnego drazenia
jonowego z ubytkowa obrobka laserows.

Pierwszg z zastosowanych metod bylo selektywne drazenie struktur za pomocg
zogniskowanej wigzki jonéw. Przeprowadzane w tym zakresie eksperymenty wykonano w
prozniowej komorze mikroskopu dwuwigzkowego SEM/Xe-PFIB FEI Helios G5 PFIB CXe.
Aparatura ta stanowi zintegrowany system dwuwigzkowy, w ktorym to kolumna elektronowa
oraz kolumna jonowa s3 zogniskowane na wspolnym obszarze roboczym. Kolumna
elektronowa stosowana jest do wysokorozdzielczego obrazowania postgpow Ww czasie
rzeczywistym, natomiast kolumna jonowa wyposazona w indukowane Zrédto plazmy ksenonu
stuzy do wykonywania modyfikacji strukturalnych.
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Zastosowanie cigzkich jonow ksenonu umozliwilo uzyskanie stosunkowo duzych
predkosci rozpylania materiatu, co jest decydujace przy ubytkowej obrobce znacznych
objetosci materiatu. Dodatkowo ksenon, jako gaz szlachetny, nie powoduje chemicznego
domieszkowania materialu w sposob charakterystyczny dla implantacji galu. Nie eliminuje to
samego zjawiska implantacji jondéw, ale ogranicza ryzyko trwatej chemicznej modyfikacji
szkta, co mogtoby prowadzi¢ do strat absorpcyjnych dla prowadzonego promieniowania czy
pogorszenia wlasciwosci transmisyjnych. Obrébka realizowana byla poprzez programowalne
skanowanie zogniskowang wigzkg jonowg po zadanej geometrycznie $ciezce roboczej. Na
podstawie wstepnych testow odrzucono standardowe jednokierunkowe strategie skanowania.
Do procesow docelowych wdrozono zaawansowang strategi¢ ,,dynamic all directions”. W tej
strategii wektor ruchu wigzki ulega ciaglej rotacji w przestrzeni dwuwymiarowej, co pozwala
na rOwnomierne rozproszenie energii i usrednienie kierunkow wyrzutu atomoéw z podtoza. Ze
wzgledu na specyfike interakcji przyspieszonych jondéw z materiatem nieprzewodzacym,
napigcie przyspieszajace wiazki jonowej ustalono na statym poziomie 30 kV. Warto$¢ ta
zapewniata maksymalng wydajno$¢ usuwania materiatu oraz optymalne skupienie wigzki
jonowej. Jednoczesnie, zastosowanie ci¢zkich jonow ksenonu pozwolito na ograniczenie
glebokosci penetracji przypowierzchniowych uszkodzen radiacyjnych w poréwnaniu do
konwencjonalnych uktadow opartych na lzejszych jonach galu. Kluczowym, zmiennym
parametrem sterujagcym tempem usuwania materialu bylo natezenie pradu wiazki robocze;j.
Eksperymenty realizowano dla warto$ci natezenia w zakresie 1 — 60 nA. Dodatkowo, w celu
zachowania jak najbardziej gtadkich struktur, przeprowadzono optymalizacj¢ parametroéw
skanowania wigzki. Eksperymentalnie dobrano stopien pokrywania si¢ kolejnych plamek (ang.
overlap) oraz czas zatrzymania wigzki w pojedynczym punkcie (ang. dwell time). Parametr
overlap ustawiono na poziomie 50%, co oznacza, ze $rodek geometryczny kolejnej pozycji
wigzki byt przesuniety o 50% srednicy wzgledem pozycji poprzedniej. Taka konfiguracja, w
polaczeniu z czasem dwell time rownym 1 ps zapewnila cigglo§¢ obrobki i pozwolita na
uzyskanie jednorodnego rozkladu dawki jonowej na jednostk¢ powierzchni. Z
technologicznego 1 aplikacyjnego punktu widzenia dobor tych parametrow reprezentuje
optymalny kompromis pomigdzy jakoscig strukturalng a aspektami czasowo-ekonomicznymi.
Zredukowanie parametru overlap do poziomu 50% pozwolilo na istotne zmniejszenie
catkowitej liczby punktow, na ktore wigzka musi dziata¢ w celu usunigcia zadanej objgtosci
materiatu. Warto podkresli¢, ze w przyjetej] metodyce celowo zrezygnowano z koncowego
etapu polerowania $cian mikrootwordéw pradami o niskich wartosciach. Morfologia otrzymana
po procesie byta w pelni zgodna z zatozonymi celami aplikacyjnymi, gwarantujac swobodng
dyfuzje gazéw do rdzenia powietrznego $wiattowodu. Ze wzgledu na fakt, iz wytworzone
kanaty dyfuzyjne nie biorg bezposrednio udziatu w propagacji promieniowania, osiggni¢cie
gladkosci ich krawedzi w skali pojedynczych nanometrow bylo nieuzasadnione z
technologicznego punktu widzenia, a pominigcie tego kroku pozwolilo na znaczaca
optymalizacje oraz skrocenie catkowitego czasu obrobki.

Réwnolegle realizowane byly procesy precyzyjnej mikroablacji przy zastosowaniu
stanowiska laserowego z generatorem laserowym marki Fluence oraz z glowicg pigcioosiowa
marki Scanlab, opartego na technologii impulséw femtosekundowych o wysokiej mocy
szczytowej. Sercem ukladu optycznego byl laser $wiattowodowy z medium aktywnym
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domieszkowanymi jonami iterbu, generujacy fale podstawowa o dtugosci 1030 nm. Ze wzgledu
na fakt pracy z krzemionka, charakteryzujacg si¢ szerokim pasmem wzbronionym, a takze
wykazujacg niemal catkowity przezroczystos¢ dla bliskiej podczerwieni, w torze optycznym
zintegrowano modut generacji wyzszych harmonicznych. Uktad ten pozwolil na konwersje
czestotliwosci promieniowania podstawowego do trzeciej harmonicznej 1 uzyskanie wigzki o
dhugosci 343 nm. Zastosowanie promieniowania UV zwiekszylo energi¢ pojedynczego fotonu
1 tym samym zmniejszyto liczbe fotondw wymaganych do nieliniowego wzbudzenia
elektronow przez przerwe energetyczng krzemionki. Jednoczesnie krétsza diugos¢ fali
umozliwila uzyskanie mniejszej plamki ogniskowej. Oba efekty sprzyjaly silniejszej lokalizacji
procesu ablacji 1 ograniczeniu niepozadanych zmian w otoczeniu obszaru modyfikacji.

Wiazka laserowa wyprowadzona z rezonatora byta precyzyjnie sterowana przestrzennie
oraz ostatecznie ogniskowana na obrabianej powierzchni probki. Warto podkresli¢, ze
wszystkie procesy ablacji laserowej byly realizowane w warunkach otoczenia, bez uzycia
jakichkolwiek strumieni gazéw ostonowych mogacych uszkodzi¢ delikatne wiokno.
Precyzyjne pozycjonowanie obrabianych obiektow cylindrycznych, w szczegdlnosci
wrazliwych na uszkodzenia mechaniczne, realizowano za pomocg zintegrowanego systemu
zmotoryzowanych stolikow translacyjnych pracujacych w osiach XYZ.

Czas trwania impulsu utrzymywano na poziomie 230 fs, co umozliwiato prowadzenie
obrobki w rezimie silnie ograniczonej dyfuzji ciepta w czasie trwania impulsu, w ktorym czas
deponowania energii jest krotszy od czasu relaksacji elektronowo-fononowej materiatu.
Czestotliwos¢ repetycji impulsow docierajacych do probki wynosita 3 kHz, co dobrano
eksperymentalnie w celu zapobiegania akumulacji ciepla. Znaczny odstgp czasowy pomiedzy
kolejnymi impulsami sprzyjal odprowadzaniu energii cieplnej ze strefy interakcji przed
nadejsciem kolejnego impulsu. Miato to kluczowe znaczenie dla zachowania integralnos$ci
strukturalnej probek, zapobiegajac niekontrolowanemu nadtopieniu krawedzi formowanych
mikrokanatéw.

Kluczowym, zmiennym parametrem procesowym poddanym optymalizacji byla
energia pojedynczego impulsu laserowego, dobierana w zaleznos$ci od zastosowanej dtugosci
fali. W przypadku promieniowania ultrafioletowego energie regulowano w zakresie 0,3 pJ —
4,7 nl, co przektadato si¢ na rzeczywista moc $rednig wiazki UV deponowang na probce,
mieszczacy si¢ w zakresie 0,9 mW — 13,4 mW. Z kolei dla promieniowania podczerwonego,
obrobke przeprowadzono w zakresie energii od 6,66 uJ do 31,58 uJ (gdzie gtowny przedziat
optymalizacji wynosit od 7,37 pJ do 11,58 pJ) przy czestotliwosciach repetycji 0,3167 kHz
oraz 31,67 kHz. W obu rezimach pracy parametry byty $cisle kontrolowane i dobierane tak, by
mozliwe byto przekroczenie progu ablacji przy jednoczesnym ograniczeniu niepozgdanych
efektow termicznych. Pozwolilo to na zbalansowanie objetosciowej predkosci usuwania
materiatu z restrykcyjnymi wymaganiami jako$ciowymi. Optymalizacja energetyczna impulsu
byta kluczowa takze do redukcji stozkowatosci $cian bocznych formowanych mikrokanatéw,
co bezposrednio decyduje o powtarzalnosci parametréw koncowych struktur.
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4.1.2. Procedury pozycjonowania i strategie skanowania

Podstawowym warunkiem otrzymania precyzyjnych oraz powtarzalnych mikrokanatéw
umozliwiajacych dostep gazu do wnetrza wiokien §wiattowodowych z rdzeniem powietrznym
jest zapewnienie kontroli nad pozycjonowaniem probki, a takze trajektorig poruszania si¢
wigzki roboczej. Ze wzgledu na cylindryczng geometri¢ $wiattowodow, ich mikrometryczne
wymiary oraz wrazliwg na uszkodzenia strukture wewnetrzng, nawet niewielkie odchytki w
orientacji wldkna moglyby powodowa¢ nieodwracalne zniszczenie cienkosciennych kapilar
otaczajacych rdzen. Biorac pod uwage takie wyzwania technologiczne, opracowano
odpowiednig procedurg przygotowawcza, ktora oparta jest na doktadnej orientacji wtokna
przed jego definitywnym umieszczeniem w komorze roboczej urzadzen.

Proces zamocowania probek realizowany byt z wykorzystaniem specjalnego stolika
SEM wyposazonego w dodatkowy uchwyt pomocniczy, umozliwiajacy precyzyjng regulacje
orientacji wiokna przed jego finalnym unieruchomieniem. Swiattowdd umieszczano
wspotosiowo wewnatrz tego uchwytu, a nast¢pnie stabilizowano za pomocg adhezyjnego
spoiwa nadajgcego si¢ do pracy w prozni. Gtownym zalozeniem takiej konfiguracji bylo
horyzontalne umieszczenie probki tak, by o$ podtuzna $wiattowodu byta rownolegta do
ptaszczyzny stolika. Zastosowanie obrotowego komponentu pozycjonujacego byto kluczowe
do osiaggniecia zadowalajacych rezultatow podczas procesu, poniewaz umozliwialo manualng
regulacje kata obrotu $wiattowodu wokot jego wilasnej osi. Procedura ta umozliwiata takie
ustawienie widkna, by jego wewnetrzna struktura byta prawidtowo spozycjonowana wzgledem
kierunku dziatania wigzki obrobczej. Niezbedne byto takie utozenie wldkna, by w miejscu
dziatania wiazki, pod plaszczem $wiattowodowym znajdowata si¢ pusta przestrzen
mig¢dzykapilarna. Takie utozenie ograniczato ryzyko, ze gdy wigzka modyfikujaca przejdzie
przez plaszcz 1 dotrze do powietrznego rdzenia, nie naruszy przy okazji integralnosci
strukturalnej elementéw odpowiedzialnych za transmisyjne wlasciwosci widkna.

Ze wzglgdu na submikrometrowe wymiary kluczowych elementow wewngtrznych,
przed procesem stosowano weryfikacje poprawnosci katowej realizowang metoda ex situ z
zastosowaniem wysokorozdzielczej, skaningowej mikroskopii konfokalnej. WI1okno
pozycjonowane bylo tymczasowo w orientacji pionowej, co pozwalalo na bezposrednig
obserwacj¢ powierzchni czolowej $wiattowodu. Taki uklad pozwalal na rzeczywiste
zobrazowanie przekroju poprzecznego probki, a takze precyzyjne skorygowanie kata obrotu
wldkna przed jego finalnym ulozeniem w pozycji horyzontalnej. Po pozytywnej weryfikacji
utozenia przestrzeni mi¢dzykapilarnej zespoél mocujacy transportowany byt do komory
roboczej urzadzenia. Dzigki wczesniejszemu ustaleniu prawidlowej orientacji katowej,
poOzniejsze manipulacje wewnatrz komory roboczej zostaly uproszczone 1 sprowadzity si¢ do
znacznie szybszych kalibracji przestrzennych. W systemie laserowym waznym etapem bylo
precyzyjne zlokalizowanie plaszczyzny ogniskowania na wypuklej powierzchni widkna, co
zostalo zrealizowane przez detekcje plamki referencyjnej przy fluencji promieniowania bedacej
ponizej progu ablacji szkla krzemionkowego. Z kolei w komorze prozniowej mikroskopu
dwuwigzkowego procedura sprowadzala si¢ do ustalenia pozycji eucentrycznej oraz
odpowiedniego pochylenia stotu mikroskopowego. Takie dziatania umozliwily prostopadte
padanie wigzki jonowej na obszar zainteresowania. Caly proces zostat znaczaco ulatwiony
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dzicki mozliwosci réwnoczesnego obrazowania wigzka elektronowa, pozwalajaca na
weryfikacj¢ ulozenia wtokna w czasie rzeczywistym.

Po zakonczeniu pozycjonowania, inicjowany zostawat proces modyfikacji materiatu z
wykorzystaniem ustalonej strategii skanowania. W uktadzie laserowym wyeliminowano
naswietlenie punktowe ze wzgledu na konieczno$¢ unikania propagacji mikropgkniec
naprezeniowych. Z uwagi na docelowa podluzng geometri¢ mikrokanatow, strategia
skanowania opierata si¢ na skanowaniu wieloprzejsciowym. Wigzka laserowa prowadzona byta
translacyjnie wzdtuz osi mikrostruktury w trybie powtarzalnego ruchu dwukierunkowego. Taka
sekwencyjna metoda obrobki pozwolita na stopniowe, kontrolowane usuwanie warstw
materialu na zadang glgbokos$¢. Predkos¢ liniowa ruchu wigzki oraz gestos¢ nakladania
impulséw zostaly dobrane tak, by profil akumulacji energii zapewnial stabilne warunki
usuwania materialu na catej dlugosci formowanego mikrokanalu przy jednoczesnym
zachowaniu ostrosci krawedzi struktury.

Zblizone podejscie zastosowano w przypadku trawienia za pomocg zogniskowanej
wiazki jonowej. Omiatanie wigzka jonow realizowane bylo za pomocag deflektorow
elektrostatycznych, kierujacych wigzke po $cisle okreslonych trajektoriach, odpowiadajacych
docelowej geometrii otworow. By zminimalizowa¢ ryzyko redepozycji rozpylonego materiatu
na S$cianach otworu, zaimplementowano strategie skanowania wieloprzejsciowego z
dynamicznie zmiennym kierunkiem propagacji wigzki. Umozliwito to relatywnie krotki czas
przebywania wigzki w pojedynczym punkcie oraz naprzemienng zmian¢ orientacji wektora
skanujacego w kazdym kolejnym cyklu, co usredniato efekt redepozycji materiatu.

4.1.3. Techniki charakteryzacji morfologii

W celu uzyskania mozliwie petnej oceny rezultatow przeprowadzonych proceséw
mikroobrobki, a takze weryfikacji integralno$ci strukturalnej widkien po wykonaniu
modyfikacji, zostala wdrozona wielowymiarowa metodyka analizy mikroskopowe;j.
Podstawowym narzedziem weryfikacyjnym byta skaningowa mikroskopia elektronowa, ktorej
zastosowanie miato na celu analize jako$ciowa, pozwalajaca na ocene morfologii i wzgledne;
chropowato$ci §cian otwordw, ocen¢ stopnia redepozycji usunig¢tego materialu oraz
identyfikacje ewentualnych mikropgknig¢¢ czy defektow powstatych podczas procesu obrobki.
Z uwagi na nieprzewodzacy charakter szkta bedacego budulcem ptaszcza swiattowodowego,
obrazowanie z zastosowaniem elektronéw wigzato si¢ z ryzykiem wystgpienia niepozagdanego
zjawiska gromadzenia si¢ fadunku, ktore moze powodowac¢ obnizenie zdolnosci rozdzielczej
czy pogorszenie kontrastu obrazu. By zminimalizowac ten efekt, przed umieszczeniem probki
w komorze roboczej mikroskopu dwuwigzkowego wldkno poddane zostalo napyleniu
prézniowemu. Dzieki pokryciu materialu cienka, jednorodng, nanometrowa warstwa
przewodzacego ztota mozliwe byto zapewnienie poprawnego odprowadzania fadunku, a co za
tym idzie — uzyskanie stabilnego obrazowania oraz odpowiedniej ostrosci, ktore sg niezbedne
do analizy tak niewielkich struktur.

Jako metod¢ dodatkowa wykorzystano takze optyczna profilometri¢ konfokalna.
Technika ta, rejestrujaca wytacznie wigzke wracajacg z danej glebokosci, zostata przetestowana
w celu bezinwazyjnego mapowania topografii. Nalezy jednak podkresli¢, ze uzyskanie petnego,

68



cigglego modelu tréjwymiarowego napotkato na podstawowe ograniczenia fizyczne.
Ograniczenia te wynikaly m.in. ze stromego profilu §cian bocznych modyfikacji, ktore
uniemozliwiaty powr6t odbitego $wiatta do detektora. Ponadto, transparentny charakter
materiatu oraz kapilarna struktura wewngtrzna generowaly wtérne odbicia $wiatla, co
prowadzito do powstawania artefaktow optycznych. Z tego powodu pomiary konfokalne
postuzyty jedynie do ewaluacji przypowierzchniowych partii modyfikowanego obszaru.

Aby ostatecznie zrekompensowac ograniczenia metod nieniszczacych i uzyska¢ wglad
w glab widkna, weryfikacje mikrokanatow testowych poszerzono o wykonanie przekrojow
poprzecznych za pomoca zogniskowanej wigzki jonowej. Technika ta pozwolita na fizyczne
odstoniecie przekroju poprzecznego wycigtych modyfikacji, co umozliwito bezposrednig
wizualizacj¢ geometrii wewngtrznej otwordow, ocen¢ kata nachylenia $cian oraz precyzyjny
pomiar ostatecznej glebokosci penetracji w glab obrabianego materiatu.

4.2. Modyfikacje powierzchni materiatu litego

Przed przystapieniem do zaawansowanych procesow mikroobrobki docelowych
wlokien $wiattowodowych, niezbedne bylo przeprowadzenie eksperymentow referencyjnych
na litym materiale. Do wykonania wstepnych badan wykorzystano podioze ze szkla
krzemionkowego, odpowiadajacego pod wzgledem wlasciwosci fizykochemicznych oraz
parametréw optycznych materiatowi budujagcemu plaszcz $wiattowodowy. Zastosowanie
ptaskiego podtoza na poczatkowym etapie prac mialo na celu wstepng optymalizacje
parametrow obrobki w warunkach pozbawionych dodatkowych komplikacji zwigzanych z
geometrig probek. Cylindryczny ksztatt wldkna, a takze obecno$¢ wewnetrznych kapilar
wprowadza dodatkowe zmienne, ktore ograniczaja mozliwos¢ bezposredniej oceny profilu
dragzenia oraz tempa ubytku materialu. Praca na litym materiale ulatwita wiarygodne
wyznaczenie podstawowych zaleznos$ci bez ryzyka zafalszowania wynikow przez geometrig
wilokna. Gtownym celem tego etapu badan byta optymalizacja warunkow modyfikowania
zogniskowang wigzka jonowa oraz ablacji laserowej, a takze analiza rzeczywistych skutkdéw
oddziatywania obu typéw wiazki na strukture szkta. Przede wszystkim zwrocono uwage na
tempo usuwania materialu, analiz¢ geometrii otrzymanych struktur, a takze identyfikacje
niepozadanych efektéw ubocznych, m.in. redepozycji rozpylonego materiatu, powstawania
mikropeknie¢ czy generowania stref wptywu ciepla. Informacje uzyskane dzigki testom na
probkach litych stanowily punkt wyjscia do opracowania wysoce powtarzalnych strategii
drazenia precyzyjnych mikrokanatow dostgpowych, ktére w kolejnych etapach zostaty
zaimplementowane do modyfikacji docelowych struktur §wiattowodowych.

4.2.1. Charakterystyka mikrostruktur wykonanych za pomocga zogniskowanej
wigzki jonowe;j

W ramach pierwszego etapu badan eksperymentalnych na litym szkle przeprowadzono
proces mikroobrobki z wykorzystaniem zogniskowanej wigzki jonow. Najwazniejszym celem
tego cksperymentu bylo wyznaczenie optymalnych parametrow procesowych oraz
oszacowanie wydajnosci ubytkowej procesu, a takze weryfikacja geometrii uzyskanych
struktur. Proces ten, oparty na fizycznym rozpylaniu jonowym, charakteryzuje si¢
nanometryczng precyzja usuwania materialu. W kontek$cie modyfikacji $wiattowodow
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mikrostrukturalnych, w ktérych grubo$¢ $cianek kapilar osigga wymiary submikrometrowe,
dokladna kontrola glebokosci obrobki jest kluczowym czynnikiem zapobiegajacym ich
niepozadanej degradacji. Chociaz kinetyka usuwania materiatu cechuje si¢ relatywnie
niewielka wydajnoscig objetosciowa w porownaniu do ablacji laserowej, specyfika ta pozwala
na kontrolowane, stopniowe drazenie w glab struktury dielektrycznej, bez wytwarzania typowe;]
dla obrobki termicznej strefy wptywu ciepla i przy istotnie mniejszym ryzyku powstawania
mikropeknie¢. Analiza mikroskopowa wytworzonych z zastosowaniem wigzki jonowej o
pradach wiazki z zakresu 4 nA — 60 nA na probce testowej struktur (Rysunek 16) wykazata, ze
technika FIB pozwala na uzyskanie krawedzi o duzej gltadkosci oraz powtarzalno$ci. Podczas
analizy ksztaltu otrzymanych struktur zaobserwowano jednak obecno$¢ strukturalnych
pofalowan. W literaturze przedmiotu zjawiska te sa najczgsciej klasyfikowane ogolnym
mianem efektu kurtyny (ang. curtain effect). Warto jednak zauwazy¢, ze w przypadku
specyficznych deformacji schodkowych, w $rodowisku specjalistéw zajmujacych sie
technologia jonowa, stosuje si¢ rowniez pojecie efektu wodospadu (ang. waterfall effect).
Termin ten pojawia si¢ niemal wylgcznie w doniesieniach z konferencji naukowych
dedykowanych mikroskopii jonowej, podczas gdy w literaturze jest on praktycznie nieobecny.
Zjawisko to jest naturalnym nastgpstwem oddziatywania wigzki jonowej ze szklem. Wynika
ono z naktadania si¢ sladow po kolejnych przejsciach wigzki wzdtuz zadanego obszaru, a takze
z propagacji pierwotnych nierowno$ci powierzchniowych. Nalezy jednak wyraznie zaznaczy¢,
iz biorac pod uwage mikrometryczng skalg catej struktury, efekt ten pozostaje na poziomie
nanometrowym. W konsekwencji, w odniesieniu do rozmiaru catej struktury, Sciany boczne
zachowuja gladko$¢ strukturalng oraz wysoka jako$¢ krawedzi. W kontekscie profilu
poprzecznego widoczna jest naturalna dla tej techniki tendencja do powstawania stozkowatosci
scian bocznych. Zjawisko to spowodowane jest faktem, iz wigzka jonowa ma rozktad
gaussowski, wiec wystepuja mniej intensywne krawedzie wigzki, zwane ,,ogonami”. Gdy
otwory dragzone s3 na pewng glebokos¢, ogony te nieustannie muskaja gorne krawedzie struktur,
poszerzajac je przy powierzchni. Dodatkowo, wskutek zjawiska redepozycji, ktére polega na
ponownym osadzaniu si¢ rozpylonego materiatu na wewnetrznych krawedziach struktury, przy
wiekszych gtebokosciach prowadzi do jej zwezania si¢ w ksztatt litery V. Zaobserwowanie tego
mechanizmu na litym podtozu umozliwito wczesniejsze uwzglednienie wptywu tych zjawisk,
a takze optymalizacje strategii skanowania wigzka jonowa oraz dobranie parametrow
procesowych w taki sposob, aby w docelowych aplikacjach $wiattowodowych w peini
wykorzysta¢ precyzje metody jonowej, otrzymujac w ten sposdb wysoce kontrolowany dostep
do wewnetrznej czgsci widkna.
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Rysunek 16. Struktury wykonane z zastosowaniem zogniskowanej wigzki jonéw na podiozu szklanym z
zastosowaniem roznych wartosci prqdu wigzki jonowej: (a) 4 nA, (b) 15 nd, (c) 60 nA. Zrodio:
materialy wlasne.

4.2.2. Charakterystyka mikrostruktur wykonanych za pomocg lasera
femtosekundowego

W kolejnym etapie prac eksperymentalnych przeprowadzono wstepne badania
mikroobrobki na litym szkle krzemionkowym z wykorzystaniem promieniowania laserowego.
Badania te objely zastosowanie dwoch Zrédel pracujacych w rezimie femtosekundowym,
emitujacych fale z zakresu podczerwieni oraz ultrafioletu. Kluczowym celem tego etapu prac
bylo przeprowadzanie badan weryfikujacych ogoélna podatnos¢ szkta krzemionkowego na
obrobke laserem femtosekundowym (Rysunek 17). Stanowily one niezbedny etap
przesiewowy, ktory pozwolil na zawezenie okna technologicznego przed przejsciem do
docelowych, znacznie bardziej wymagajacych eksperymentow na $wiattowodach HCF. W
przeciwienstwie do czasochtonnej techniki FIB, ablacja laserowa charakteryzuje si¢ znacznie
wyzsza wydajnos$cig usuwania materiatu. Kluczowym aspektem obrobki z wykorzystaniem
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impulsow femtosekundowych jest generowanie niezwykle wysokiej gestosci mocy szczytowe;.
Pozwala to na wywotanie nieliniowych zjawisk optycznych w szkle, ktére w warunkach
liniowych pozostaje przezroczyste dla stosowanych dlugosci fal. Prowadzi to do gwattownej
jonizacji 1 usunig¢cia materiatu w rezimie ablacji femtosekundowej o ograniczonej strefie
wpltywu ciepta. Analiza topografii wytworzonych struktur pokazata, ze znacznie wigksza
szybko$¢ usuwania materialu ma wplyw na ostateczng morfologi¢ $cian bocznych.
Powierzchnie uzyskane w wyniku ablacji laserowej odznaczaja si¢ wigksza chropowatoscig w
poréwnaniu z gtadkimi 1 wolnymi od defektow termicznych strukturami, charakterystycznymi
dla obrobki jonowej. Badanie to pozwolilo stwierdzi¢ jednak podstawowe roznice w
mechanizmie oddziatywania promieniowania ze szklem w zalezno$ci od zastosowanej dtugosci
fali. W przypadku lasera pracujacego w pasmie podczerwieni, niska energia pojedynczego
fotonu sprawia, ze inicjacja procesu ablacji zachodzi wytacznie na drodze zjawisk wysoce
nieliniowych, a do probki konieczne byto dostarczenie wigkszych gestosci mocy. W efekcie, w
badanych probkach obserwowano wigksza liczbe mikropeknie¢ i odpryskow na krawedziach
kruchego szkta. Natomiast zastosowanie lasera w pasmie ultrafioletu pozwolito na znaczace
zmniejszenie tych negatywnych efektow. Wyzsza energia fotonu promieniowania UV
zapewniala znacznie efektywniejsze sprze¢zenie ze struktura pasmowa krzemionki, redukujac
rzad nieliniowos$ci procesu. Mialo to przetozenie na ptytsza strefe depozycji energii, co
umozliwilo bardziej precyzyjne usuwanie materiatu z minimalnym udzialem napr¢zen. W
rezultacie otwory otrzymane =z zastosowaniem promieniowania ultrafioletowego
charakteryzowaly si¢ wysokg wiernoscig odwzorowania zatozonej geometrii oraz zadowalajaca
jakoscig powierzchni, wyraznie przewyzszajac pod tym wzgledem zrédlo podczerwone.
Rozpoznanie tych mechanizméw stanowito wazny krok przed przejsciem do obrobki
wlasciwych $wiattowodow, pozwalajac na potaczenie wysokiej szybkosci procesowej ze
zminimalizowanym ryzykiem mechanicznego uszkodzenia delikatnej architektury kapilar.
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Rysunek 17. Struktury wykonane z zastosowaniem wiqzki laserowej w rezimie IR na podtozu szklanym
z zastosowaniem roznych wartosci energii wiqzki: (a) 6 uJ, (b) 8 uJ, (c) 10 uJ. Zrédto: materialy
wlasne.

4.2.3. Analiza porownawcza technik

Zestawienie otrzymanych poprzez procesy obrobki jonowej oraz ablacji laserowe;j
wynikéw pozwala na ocen¢ podatnosci szkta krzemionkowego na mikroobrobke ubytkowa.
Powyzsze analizy miaty krytyczne znaczenie w kontekscie weryfikacji technologicznej, ktorej
glownym celem byto oszacowanie wydajnosci ubytkowej poszczegdlnych procesow,
sprawdzenie mechanizmow oddziatywania z probka dielektryczng oraz ocena jakos$ci
wytworzonych krawedzi jeszcze przed przystgpieniem do obrobki $wiattowodow
mikrostrukturalnych.

Istotnym kryterium porownujacym wszystkie z badanych technik jest czas, w ktorym
mozliwe jest wytworzenie struktur o zadanej geometrii. Proces drazenia z wykorzystaniem
zogniskowanej wiazki jonowej, opierajacy si¢ na fizycznym rozpylaniu materiatu, cechuje si¢
ograniczong wydajnos$cig objetosciowa. Chociaz dzieki tej technice mozliwa jest do uzyskania
nanometryczna precyzja usuwania materiatu, wytworzenie struktur o glebokosciach rzedu
kilkunastu/kilkudziesieciu mikrometrow wigze si¢ ze znaczacym wzrostem czasu obrobki.
Dodatkowo, przy wytwarzaniu struktur o wysokim wspotczynniku ksztattu, obserwowany jest
nieunikniony wplyw zjawiska redepozycji usunigtego materialu oraz powstawanie
stozkowato$ci $cian bocznych. W poréwnaniu z metoda FIB, technika ablacji laserowej z
wykorzystaniem impulséw femtosekundowych wykazuje znacznie wyzsza wydajnos¢
ubytkowg. Generowanie wysokiej gestosci mocy szczytowej pozwala na gwattowng jonizacje
oraz usuni¢cie materialu w rezimie zimnej ablacji, co w duzym stopniu poprawia skalowalno$¢
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procesu i czyni tego typu lasery narzgdziami lepiej przystosowanymi do obrobki wigkszych
obszaréw w zadowalajacych ramach czasowych.

Przeanalizowany material badawczy wskazuje jednak, ze zwielokrotniona szybkos$¢
usuwania materialu w procesie laserowym rzutuje na ostateczng morfologi¢ $cian bocznych.
Powierzchnie uzyskane w wyniku ablacji laserowej charakteryzuja si¢ wigksza chropowato$cia
w odréznieniu od gladkich i wolnych od defektéw termicznych struktur wykonanych z
zastosowaniem zogniskowanej wigzki jonowej. Metoda FIB pozostaje w tym aspekcie
korzystniejsza pod wzgledem wykonczenia powierzchni.

Szczegdtowa analiza ujawnila podstawowe roéznice w mechanizmie oddziatywania
promieniowania z nieprzewodzacym, transparentnym podiozem w zaleznos$ci od zastosowane;j
dhlugosci fali lasera, co bezposrednio okresla ostateczng jako$¢ strefy krawedziowej. W
przypadku zrédla pracujacego w pasmie podczerwieni, niska energia pojedynczego fotonu
sprawia, ze zapoczatkowanie procesu ablacji w szkle zachodzi na drodze zjawisk wysoce
nieliniowych. Konieczno$¢ dostarczenia wigkszych gestosci mocy w badanym zakresie
parametrow wigzata si¢ z generowaniem lokalnej strefy akumulacji ciepta oraz glebszej
depozycji energii. Zjawiska te sprzyjaja powstawaniu wewngtrznych naprezen
termomechanicznych, co w konsekwencji moze doprowadzi¢ do powstawania mikropeknie¢
oraz odpryskow na krawedziach kruchego materiatu.

Zupetnie odmienny charakter wykazuje proces zachodzacy pod wplywem
promieniowania w pasmie ultrafioletu. Wyzsza energia fotonu pozwala na szybsze pokonanie
przerwy energetycznej krzemionki, a co za tym idzie — do redukcji rzedu nieliniowosci
zjawiska. Skutkuje to ptytsza strefa depozycji energii, co ulatwia precyzyjne usuwanie
materiatu przy minimalnym udziale ciepta. W rezultacie struktury obrobione z zastosowaniem
promieniowania UV wyrdznialy si¢ wyzsza jakoScia krawedzi 1 mniejsza liczba
obserwowanych defektéw, majac pod tym wzgledem przewage nad zrodiem podczerwonym.

Podsumowujac przeprowadzong weryfikacje technologiczng mozna stwierdzi¢, ze
kazda z analizowanych technik mikroobrobki ubytkowej cechuje si¢ innym zestawem zalet oraz
ograniczen, okre$lajacych ich potencjat aplikacyjny. Obrobka jonowa, mimo swojej
czasochtonnosci, oferuje bezkonkurencyjna, nanometryczng precyzje i gtadko$¢ powierzchni.
Z drugiej strony techniki laserowe otwieraja wigksze mozliwosci w zakresie wydajnosci
procesu, wprowadzajac jednocze$nie wyzwania zwigzane z morfologia krawedzi czy lokalng
modyfikacja struktury materiatu. Przeprowadzone na ptaskich poditozach szklanych badania
stanowily fundamentalny, lecz wylacznie wstgpny etap metodologiczny, pozwalajacy na
oszacowanie bazowej dynamiki ablacji szkta. Rzeczywiste zachowanie mikrostruktury w
przypadku docelowych $wiattowodow HCF moze jednak odbiega¢ od modeli wyznaczonych
na podilozu ptaskim. Wynika to z faktu, iz pod lita Sciang plaszcza wiokna znajduje sie
powietrzny rdzen. Obecnos$¢ tej pustej przestrzeni modyfikuje rozktad pél termicznych podczas
naswietlania laserowego oraz zmienia lokalne warunki odprowadzania tadunku
elektrostatycznego oraz kinetyke redepozycji rozpylonego materiatu wewnatrz wtokna podczas
procesu FIB. W konsekwencji, bezposrednia walidacja parametréw technologicznych na
rzeczywistych wloknach HCF stanowi krytyczny i1 nieodzowny etap prac, warunkujacy
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prawidlowe uformowanie droznych kanalow dyfuzyjnych bez ryzyka naruszenia delikatnej
mikrostruktury otaczajacej rdzen swiattowodu.

4.3. Modyfikacje strukturalne wtokien HCF

Przetozenie procesow mikroobrobki ubytkowej z ptaskich, litych podtozy szklanych na
swiattowody z pustym rdzeniem z kapilarnymi strukturami wewnetrznymi stanowi kluczowy
etap przeksztalcenia struktur pasywnych w platformy czujnikowe o wysokiej czutosci. Gloéwna
bariera aplikacyjna w niemodyfikowanych $§wiattowodach z rdzeniem powietrznym jest
ograniczona dynamika transportu gazu. Wprowadzenie analizowanego gazu do wnetrza rdzenia
wylacznie przez odkryte czoto §wiattowodu opiera si¢ na procesie powolnej dyfuzji gazowe;j
lub wymaga wymuszenia przeptywu pod wysokim ci$nieniem. W przypadku dtugich,
metrowych sensorow gazowych, mechanizm ten charakteryzuje bardzo wysoki czas
odpowiedzi uktadu, wykluczajac przy tym ich realne zastosowanie w systemach monitorowania
w czasie rzeczywistym. W niniejszej pracy funkcja mikrokanatow bocznych wykracza jednak
poza samo skrdcenie czasu napeiniania rdzenia. W docelowej konfiguracji czujnikowej jaka
bedzie przedstawiona w Rozdziale 5 jedno z czo6t swiattowodu zostaje catkowicie zamknigte, a
wykonane w ptaszczu mikrokanaty stanowia jedyng drog¢ doprowadzania analizowanego
medium do pustego rdzenia. Modyfikacja struktury widkna staje si¢ zatem elementem
niezb¢ednym do realizacji catej architektury pomiarowej, a nie jedynie sposobem poprawy
parametréw standardowej komorki swiattowodowe;.

Celem prowadzonych badan stalo si¢ wigc zaimplementowanie modyfikacji
strukturalnych wzdtuz powierzchni bocznej §wiattowodu. Proces ten odznacza si¢ znacznie
wyzszym stopniem ztozono$ci w poréwnaniu z obrobka litych materiatow. Trojwymiarowa,
periodyczna geometria antyrezonansowych wiokien HCF cechuje si¢ obecno$cig bardzo
cienkich szklanych kapilar otaczajacych rdzen, co narzuca rygorystyczne wymagania odnosnie
precyzji pozycjonowania wigzki obrobczej oraz kontroli dostarczanej energii. Kazda
nietrafiona lub zbyt agresywna proba strukturyzacji moze powodowaé niecodwracalne
zapadnigcie si¢ wewnetrznych kapilar oraz  pogorszenie warunkow prowadzenia
promieniowania. Niniejszy podrozdziat poswiecono wiec zdefiniowaniu i realizacji proceséw
mikroobrobki, w ktorych kryterium sukcesu technologicznego stanowito uzyskanie droznego,
bocznego kanalu dostepowego do rdzenia. W ponizszych sekcjach omdwiono strategie
pozycjonowania struktur, wyniki operacji realizowanych za pomoca komplementarnych
narzedzi, jakimi s3 zogniskowana wigzka jonow oraz laser femtosekundowy oraz
przeprowadzono ocen¢ wptywu wprowadzonych mikrokanatéw na integralno$¢ mechaniczng
koncowego komponentu sensorowego.

4.3.1. Opracowanie strategii dostepu do rdzenia powietrznego

Wprowadzenie powtarzalnej, jednoetapowej strategii wykonywania otworow
dostepowych do s$wiattowodéw HCF wymagato rozwigzania podstawowego problemu z
zakresu pozycjonowania oraz orientacji przestrzennej obiektow cylindrycznych. Przejscie od
obrobki ptaskich, litych podiozy do mikrostrukturyzacji geometrycznie ztozonych, kapilarnych
wiokien $wiattowodowych nie pozwalato na bezposrednie zastosowanie konwencjonalnych
strategii ubytkowych, realizowanych dotychczas w geometrii planarne;.
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Glowne utrudnienie wynika bowiem nie tylko z koniecznosci precyzyjnego
zorientowania trojwymiarowego obiektu cylindrycznego wzgledem osi padania wigzki
obrébczej, ale réwniez nieprzewodzacej natury materialu wtokna. Jako materiat dielektryczny,
szklo wykazuje silng tendencj¢ do akumulacji tadunkoéw elektrycznych pod wplywem
bombardowania elektronowego 1 jonowego. Brak mozliwosci swobodnego odprowadzenia
tadunkéw z obszaru oddziatywania wigzki z izolatorem prowadzi do powstania lokalnego pola
elektrostatycznego. Pole to powoduje odchylenie oraz destabilizacj¢ nadlatujacego strumienia
czastek, co utrudnia precyzyjne ogniskowanie oraz prowadzi do znieksztatcen. Aby
zneutralizowaé to niekorzystne zjawisko, w ramach preparatyki probki wdrozono proces
nanoszenia warstwy przewodzacej. Powierzchnia boczna oraz czoto $wiattowodu byly
poddawane procesowi napylania cienkiej warstwy zlota, tworzacej na powierzchni szkta ciggla
powtoke. Dzieki temu zabiegowi, gromadzone tadunki elektrostatyczne byly natychmiast
transportowane po metalowej powtoce do przewodzacych tasm miedzianych potaczonych
bezposrednio z masa uktadu, co przy réwnoczesnej optymalizacji parametréw wigzki
zapewnito stabilnos$¢ procesu.

Dodatkowo, ze wzgledu na fakt, iz wewngtrzna architektura ptaszcza swiattowodu HCF
sktada si¢ z periodycznie rozmieszczonych, submikronowych kapilar kwarcowych
otaczajacych rdzen powietrzny, jakiekolwiek bezposrednie uderzenie wigzki obrobczej w
Scian¢ kapilary skutkowatoby jej natychmiastowa degradacja lub nieodwracalnym
zablokowaniem drogi optycznej przez redeponowany materiat. Z tego wzgledu, zasadniczym
zatozeniem opracowanej strategii stalo si¢ celowanie w obszar przestrzeni miedzykapilarne;j,
czyli w szczeling oddzielajaca sgsiadujace kapilary, ktorej szerokos¢ wynosi zaledwie kilka
mikrometrow.

Aby osiggna¢ postawiony cel technologiczny w ramach jednego, cigglego procesu
obrébki, bez podzialu na czasochlonne fazy zgrubne oraz wykonczeniowe, konieczne byto
zaprojektowanie autorskiego systemu obrobczego (Rysunek 18) oraz zachowanie konkretne;j
orientacji katowej wtokna wokot jego osi podtuznej. W ramach niniejszych badan opracowano
nieinwazyjng procedur¢ orientacji przestrzennej, dostosowang do wybranej S$ciezki
technologicznej 1 ostatecznego narzedzia obrobczego, jakim byt komplementarnie mikroskop
SEM/PFIB badz system lasera femtosekundowego. Jako platform¢ nos$ng dla delikatnego
segmentu $wiattowodu wykorzystano zintegrowany stolik uktadu obrébczego, na ktorym
zamontowano dedykowany uchwyt pozycjonujacy. Swiattowéd HCF umieszczany byt
wewnatrz wspomnianego uchwytu w pozycji lezacej, co zapewniato jego réwnolegla pozycje
wzgledem powierzchni stolika.

(a)
uchwyt obrotowy

wtékno
stolik SEM
pin

uchwyt pozycjonujgcy

Rysunek 18. Schemat zaprojektowanego ukladu mocowania i pozycjonowania swiattowodu
mikrostrukturalnego: (a) rzut z boku, (b) rzut z gory. Zrodto: materiaty wlasne.
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Pierwsza faza procedury pozycjonowania — faza orientacji wstgpnej, wspdlna dla
wszystkich Sciezek, realizowana byla poza komorami urzadzen obrébkowych przy uzyciu
mikroskopu konfokalnego. Caly uktad pomiarowy umieszczano w dedykowanym przyrzadzie
pozycjonujacym, co umozliwialo bezposrednig inspekcje¢ optyczna geometrii kapilar od strony
czota swiattowodu. Dzieki kontrolowanemu obrotowi widkna wewnatrz uchwytu mozna byto
doprowadzi¢ do sytuacji, w ktorej geometryczny S$rodek przestrzeni mie¢dzykapilarnej
znajdowat si¢ w najwyzszym punkcie profilu cylindrycznego $§wiattowodu. Po zablokowaniu
tej pozycji probka byla transferowana do wlasciwej aparatury badawczej, gdzie stolik roboczy
montowany byl w pozycji horyzontalnej, co pozwalato na prostopadte do powierzchni boczne;j
ptaszcza padanie wiazki.

Przed przystagpieniem do tworzenia wlasciwych otworéw funkcjonalnych na
powierzchni bocznej witokna, strategic poddano walidacji eksperymentalnej. Etap ten
obejmowal wykonanie serii mikroperforacji w bezposrednim sgsiedztwie geometrycznego
czola $wiattowodu, na glebokosci od kilku do kilkunastu mikrometrow wzdhuz diugosci
wtokna. Takie podej$cie bylo podyktowane koniecznos$cig weryfikacji specyfiki usuwania
materialu krzemionkowego oraz zachowania si¢ wewnetrznej struktury wtokna pod wptywem
obrabiajacej wigzki. Bliska odlegto§¢ mikrootworéw od krawedzi cigcia wtokna umozliwita
natychmiastowa, bezinwazyjng inspekcje od strony czota. Pozwolilo to na precyzyjna oceng
geometrii wytworzonych kanatow, detekcje ewentualnych mikropgkni¢¢ oraz jednoznaczne
potwierdzenie, czy przyjete parametry wiazki nie uszkadzaja $cian kapilar. Pozytywna
weryfikacja drozno$ci mikrokanatow oraz brak zniszczen w obrebie wewnetrznej architektury
ptaszcza refleksyjnego stanowily ostateczne kryterium dopuszczenia opracowanych
parametrow do realizacji docelowych modyfikacji strukturalnych.

W przypadku stosowania $ciezki laserowej, tak zorientowany uktad poddawany byt
procedurze precyzyjnego ogniskowania wigzki obrobezej na zewnetrznej powierzchni bocznej
wtokna. Istotnym elementem tej strategii byto dobranie takich energii impulsu, aby proces
ablacji prowadzit do kontrolowanego przebicia calej grubosci litego ptaszcza kwarcowego.
Sposob ochrony delikatnej struktury wewngtrznej zalezat od zastosowanego toru optycznego.
W przypadku promieniowania podczerwonego kluczowe byto zatrzymanie obrobki w
momencie uzyskania droznego kanatu, co pozwalato na zatrzymanie propagacji ablacji przed
dotarciem do $cian kapilar i zapobiegato ich uszkodzeniu. Z kolei w torze ultrafioletowym
ochrong zapewniata geometria wigzki. Silnie skupione $§wiatto, po przejSciu przez punkt
ostrosci na powierzchni ptaszcza, szybko tracito gestos¢ energii. W efekcie gestos¢ ta byta zbyt
mata, by uszkodzi¢ szklo, co ograniczalo ryzyko uszkodzenia struktury wewnetrznej.
Natomiast w przypadku alternatywnej implementacji strategii w komorze prozniowe]
mikroskopu SEM/PFIB, proces jednoetapowej obrobki poprzedzany byl weryfikacja oraz
korekta pozycji in situ. Korzystajac z kontrolowanego pochylu stotu mikroskopowego,
mozliwe bylo jednoczesne obrazowanie bocznej powierzchni plaszcza oraz kapilar
zlokalizowanych w bezposrednim sasiedztwie krawedzi cigcia $wiattowodu. Obserwacja ta
pozwolita na ostateczne okreslenie, czy w wyznaczonym najwyzszym punkcie profilu
geometrycznego wtokna nie znajduje si¢ zadna z kapilar. Ewentualne, drobne odchytki katowe
powstate podczas transferu probki kompensowane byty przez translacje patternu wzgledem
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geometrycznego srodka witokna. Waznym elementem bezpieczenstwa strukturalnego byto
celowe zredukowanie wymiarow patternu w stosunku do rzeczywistego wymiaru szczeliny
migdzykapilarnej, co pozwolito zagwarantowaé zachowanie marginesu tolerancji i
minimalizowato ryzyko naruszenia wewnetrznych kapilar. Dopiero po przeprowadzeniu
walidacji geometrycznej proces mikroobrobki ubytkowej zostat uruchamiany. Operacja ta byta
realizowana przy prostopadtym padaniu wigzki, co zapewniato wykonanie droznego otworu
dostepowego o akceptowalnej geometrii, bez wprowadzania uszkodzen do wewngtrznej
architektury wtokna HCF.

4.3.2. Selektywne usuwanie ptaszcza metoda FIB

Jak wspomniano w przegladzie literaturowym w Podrozdziale 2.1, konwencjonalne
metody obrobki materiatow szklanych nie spetniaja rygorystycznych wymagan koniecznych do
modyfikacji §wiattowodéw mikrostrukturalnych typu ARHCF. Metody ubytkowe, takie jak
trawienie chemiczne czy obrobka mechaniczna, niosa ze soba wysokie ryzyko
niekontrolowanego naruszenia sumikronowych kapilar oraz powodujga powstawanie naprezen
termomechanicznych. Z drugiej strony implementacja technik przyrostowych zwigzana jest z
konieczno$cig zastosowania dodatkowych materiatéw, najczesciej polimerowych, co zmniejsza
trwalo$¢ eksploatacyjng czujnika w roznych warunkach srodowiskowych. Bioragc pod uwage te
informacje, za jedno z optymalnych narzedzi do selektywnego usuwania plaszcza kwarcowego
uznano technologi¢ zogniskowanej wigzki jonowej. Rozwigzanie to pozwala na bezposrednia,
bezmaskowag 1 bezkontaktowg nano- oraz mikromodyfikacje ubytkowa, zapewniajac przy tym
nanometryczng gladko§¢ krawedzi przy mozliwosci ograniczenia wpltywu procesu na
wewnetrzng architekture widkien HCF.

Decyzja o wyborze obrdobki jonowej jako techniki ubytkowej byta podyktowana jej
wyjatkowymi wlasciwosciami w skali nanometrycznej, przede wszystkim brakiem strefy
wpltywu ciepta oraz mozliwoscig bezposredniego tworzenia struktur o skomplikowanej
geometrii. W przeciwienstwie do tradycyjnej obrébki laserowej, w ktorej usuwanie materiatu
zachodzi gtownie na drodze fototermicznej ablacji i lokalnego odparowania szkta, mechanizm
obrobki FIB opiera si¢ na procesie rozpylania jonowego. W ramach niniejszej pracy
najpopularniejsze zrodto jondw galu Ga* zastgpiono zrodlem plazmowym wykorzystujgcym
jony ksenonu Xe". Zmiana ta miata kluczowe znaczenie metodologiczne i aplikacyjne. Chociaz
koncowa perforacja docelowych struktur byla prowadzona przy nizszych pradach wigzki,
dostepnych rowniez w klasycznych systemach galowych, to implementacja PFIB byta
niezbedna na etapie optymalizacji 1 walidacji parametréw procesowych. Wykonanie
powtarzalnych kanatéw wymagalo przeprowadzenia serii niszczacych badan diagnostycznych,
polegajacych na wykonaniu przekrojéw poprzecznych witokna. Wykorzystanie petnego
potencjalu wysokopradowego zrodta ksenonowego pozwolitlo na znaczace skrécenie czasu
usuwania sporych objetosci ptaszeza do rezimu minutowego, co przy uzyciu wigzki Ga* bytoby
procesem nieefektywnym 1 bardzo czasochtonnym.

W procesie obrobki, jony ksenonu przyspieszane w polu elektrycznym napigciem 30 kV
uderzajg w powierzchni¢ amorficznej krzemionki, przekazujac swoj ped atomom podtoza w
kaskadzie zderzen atomowych. Z uwagi na znacznie wigksza mas¢ atomowa ksenonu w
porownaniu do galu, transfer energii w ukltadzie jon-matryca jest efektywny, co powoduje
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zwigkszenie wydajnosci rozpylania krzemionki. W momencie, gdy energia kinetyczna
przekazana atomom przewyzszy energi¢ ich wigzan chemicznych w amorficznej strukturze
krzemionki, nast¢puje emisja tych atomow poza powierzchni¢ probki, czego skutkiem jest
precyzyjne, lokalne usunigcie materiatu. Brak wygenerowania wysokich temperatur w strefie
obrobki eliminuje ryzyko powstawania naprezen termomechanicznych oraz stopienia krawedzi
wytwarzanej struktury, co jest szczegdlnie istotnym warunkiem przy pracy z submikronowymi
kapilarami wewnetrznymi wtokna HCF.

Po umieszczeniu stolika roboczego z zamontowanym $wiattowodem w komorze
prozniowej mikroskopu elektronowo-jonowego, system pompowany byt do osiggniecia prozni
roboczej na poziomie 2-10° Pa, co bylo niezbedne do zapewnienia swobodnej drogi dla
strumienia jonow oraz elektronéw. Proces mikroobrébki jonowej rozpoczynano od
pozycjonowania, opartego na wizualnej identyfikacji geometrii wewnetrznej wiokna in situ.
Stot mikroskopowy pochylano o kat 52° wzgledem osi kolumny elektronowej, co odpowiadato
prostopadtemu padaniu wigzki jonowej na boczng powierzchni¢ $wiattowodu. W tej
konfiguracji, z zastosowaniem wigzki elektronowej mozliwe byto bezposrednie obserwowanie
przycigtego czota §wiattowodu, a takze doktadna lokalizacja kapilar. Dodatkowo, poprzez
zmian¢ kata pochylenia stotu mikroskopowego jeszcze o kilka stopni, mozliwe bylo
podejrzenie fragmentu struktury czotowej rowniez podczas obrazowania jonowego. Pozwalalo
to na precyzyjne skorelowanie pozycji kapilar ze strefa planowanej mikroobrobki. Po
precyzyjnej lokalizacji struktur wewnetrznych $wiattowodu st6l przywracany byt do
optymalnej pozycji obrobkowe;j.

W celu pelnej optymalizacji procesu mikroobrobki jonowej oraz okreslenia
optymalnych parametrow procesowych, konieczne bylo przeprowadzenie szczegoétowych
badan eksperymentalnych na trzech réznych wartosciach nat¢zenia pradu wigzki jonowej: 4
nA, 15 nA oraz 60 nA (Rysunek 19). Badania te wykonano w obrebie czota §wiattowodu HCF.
Dobor optymalnego pradu roboczego stanowit kluczowy kompromis pomigdzy wydajnoscia
usuwania materiatu, a co za tym idzie szybkos$cig procesu, a ostateczng jakoscig otrzymanych
struktur, gtadko$cig $cian bocznych oraz dokladnoscig geometryczng mikrokanatéw. Analiza
struktur obrabianych najwyzszym testowanym natezeniem 60 nA wykazata degradacj¢ $Scian
bocznych oraz wystepowanie zjawiska redepozycji usuwanego materiatu. Przy tak wysokim
natezeniu pradu zjawisko wtornego osadzania si¢ czastek na krawedziach i $cianach
formowanego otworu zmniejsza ich gladko§¢, a takze znieksztalca profil. Szczegodlnie
krytycznym ograniczeniem dla tak wysokiego pradu okazata si¢ praca przy niewielkich
szerokos$ciach (<10 um) struktury, gdyz wysokie nat¢zenie pradu wigze si¢ bezposrednio ze
znacznym wzrostem $rednicy plamki wigzki. Z kolei obrobka prowadzona przy warto$ci
nat¢zenia pradu réwnemu 15 nA pozwolita na uzyskanie zadowalajacej, niskiej chropowatosci
Scian bocznych, jednakze w strukturze kanaléw dyfuzyjnych identyfikowano obecnos¢
charakterystycznych obszarow z wystepujaca redepozycja materiatu, podobnie jak w
przypadku najwyzszego nate¢zenia pradu wiazki. Majac na uwadze powyzsze obserwacje, jako
docelowy parametr procesowy ostatecznie wybrano nat¢zenie wigzki rowne 4 nA. Chociaz prad
ten charakteryzuje si¢ najnizsza szybko$cig usuwania materialu, gwarantuje on najwyzsza
precyzje mikroobrobki i najwyzsza sposrod badanych wariantow jakos$¢ §cian otworu, bez
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wyraznych defektow morfologicznych ani istotnej redepozycji widocznej w obrazach SEM.
Zastosowanie wigzki o natezeniu 4 nA zapewnialo najmniejszg srednice plamki wigzki jonowe;j
oraz ograniczalo wptyw niestabilno$ci wigzki zwigzanych m.in. z tadowaniem si¢ powierzchni.
W kontekscie aplikacyjnym, wysoka gladkos$¢ Scian struktury oraz ograniczenie defektow
strukturalnych sg istotne dla zachowania wysokiej integralno$ci mechanicznej swiattowodu i

powtarzalnej drozno$ci kanaldw, co w pelni uzasadnia wybdr tego parametru kosztem
dhuzszego czasu trwania procedury technologiczne;.

Rysunek 19. Obrazy SEM testowych mikrokanatow wykonanych na czole swiattowodu z
zastosowaniem roznych wartosci natgzenia prqdu wiqzki: (a) 4 n4, (b) 15 nA, (c) 60 nA. Dla kazdej z
wymienionych wartoSci przedstawiono trzy rozne otwory we wioknie HCF. Zrodio: materialy wiasne.

Niezbednym etapem przedprodukcyjnym, decydujagcym o powodzeniu przyjetej
strategii obrobki, byla mikrostrukturalna weryfikacja jakosci i glebokosci perforacji
prowadzona na probkach testowych (Rysunek 20). Ze wzgledu na fakt, iz ocena nienaruszenia
wewnetrzne] architektury kapilar wymagata wykonania glgbokich ci¢¢ poprzecznych w
plaszczyznie prostopadiej do osi §wiattowodu, co bylo zabiegiem niszczacym, operacj¢ te
realizowano wylacznie w fazie optymalizacji procesu. Do wykonania przekrojow
poprzecznych stosowano maksymalne, unikalne dla technologii plazmowej PFIB prady wiazki
jonowej na poziomie 2,5 pA. Tak wysoka gestos¢ strumienia cigzkich jonéw ksenonu
pozwalala na szybkie usuniecie sporej objetosci widkien testowych oraz odstonigcia petnego
profilu poprzecznego mikrokanatu zaledwie w czasie kilkunastu minut. Analiza obrazow SEM
uzyskanych z tych przekrojow (Rysunek 21) potwierdzita, ze parametry docelowej obrobki
gwarantujg petna drozno$¢ kanatu dyfuzyjnego bez destrukcyjnego wptywu na submikronowe
elementy refleksyjne $wiattowodu. Po pomys$lnej walidacji, docelowe $wiattowody byty
perforowane bez stosowania przekrojow poprzecznych, co pozwolilo na zachowanie ich
integralnosci strukturalnej przy jednoczesnej pewnosci co do jakosci uzyskanych struktur.
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Rysunek 20. Obrazy SEM mikrokanalow testowych wykonanych na widknie HCF: (a-b) na
pochylonym stole mikroskopowym, a takze (c) na ptasko. Zrodto: materialy wiasne.

Podczas szczegdlowej analizy obrazow SEM przekrojow poprzecznych, w jednym z
badanych obszarow zidentyfikowano zanieczyszczenie usytuowane bezposrednio wewnatrz
wiokna. Zjawisko to moze wywiera¢ negatywny wptyw na dynamike oraz ostateczng precyzj¢
procesu mikroobrobki jonowej. Zazwyczaj zanieczyszczenia, ze wzgledu na odmienny
material, charakteryzujg si¢ innym wspotczynnikiem rozpylania jonowego, wigc prog usuwania
materiatu jest odmienny w poréwnaniu z materiatem bazowym. Dodatkowo, obecno$¢ czastki
o odmiennej przewodno$ci moze sprzyja¢ lokalnej akumulacji tadunku elektrostatycznego.
Powstajace w ten sposob fluktuacje pola elektrycznego moga powodowac niestabilnosé
trajektorii wigzki jonowej czy jej niewielkie odchylenia, co degraduje gtadkos¢ formowanych
$cian bocznych. Warto jednak podkresli¢, ze w tym konkretnym przypadku obecnosé
zanieczyszczenia nie wywarta krytycznego wptywu na finalny rezultat mikroobrobki, co jest
widoczne w obszarze zaznaczonym na czerwono (Rysunek 21b, 21c, 22d).
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Rysunek 21. Zestaw obrazow SEM przekrojow poprzecznych wykonanych przez cztery wybrane
mikrokanaly testowe dla docelowych parametrow obrobkowych. Obrazy byly wykonywane zarowno
na: (a-b) pochylony stole mikroskopowym, gdzie bylo uwidocznione czoto swiattowodu, jak i (c-d) na
plasko. Zrédlo: materialy wlasne.

Istotnym aspektem etapu projektowego bylo okreslenie wymaganej liczby oraz
rozmieszczenia mikrokanatoéw. Liczbe t¢ zdefiniowano w taki sposob, aby sumaryczna
powierzchnia przekroju poprzecznego wszystkich wytworzonych struktur byta wieksza do
powierzchni czolowej witokna. Taka konfiguracja geometryczna miata na celu realizacje
koncepcji sensora gazu, w ktorym powierzchnia czotowa zostaje catkowicie zakryta,
wymuszajac wnikanie analizowanego medium wytacznie przez kanalty boczne. Uktad ten zostat
szczegOlowo opisany w Rozdziale 5.

Ze wzgledu na gromadzenie si¢ ladunku elektrostatycznego oraz cylindryczng
geometri¢ probki, waznym zadaniem bylo zdefiniowanie obszaru obrobki o okreslonych
wymiarach geometrycznych. Programowany wzorzec perforacji zostal wigc zaprojektowany w
ksztalcie prostokata o szerokosci 5 um oraz dtugosci 30 pm, przy czym jego szerokos¢ celowo
ograniczono do warto$ci mniejszej niz rzeczywiste wymiary szczeliny miedzykapilarnej,
tworzac w ten sposob bufor bezpieczenstwa chronigcy $cianki boczne kapilar wewngtrznych.
Proces docelowego frezowania jonowego przeprowadzano przy pradzie wigzki wynoszacym 4
nA, co stanowito precyzyjnie dobrany kompromis miedzy szybko$cia usuwania materiatu a
precyzja geometryczng struktury. Strategia skanowania wigzki opierata si¢ na dynamicznym
skanowaniu wielokierunkowym (ang. dynamic all directions). Zastosowanie tego trybu, w
pofaczeniu z krokiem nakladania plamki (ang. overlap) ustalonym na poziomie 50%
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gwarantowalo uzyskanie jednorodnego profilu ubytku materialowego oraz skutecznie
zapobiegato powstawaniu artefaktow na dnie obrabianego mikrokanatu.

Wstepnym etapem procesu docelowej mikroobrobki byta weryfikacja morfologii
wyjsciowej struktury HCF. Wyglad czota widkna oraz rozmieszczenie kapilar w obrgbie czota
zostato zobrazowane przed procesem (Rysunek 22). Umozliwito to poprawne rozmieszczenie
wzorca obrobkowego.

HVY  cur it det mag w
2.00 kV 0.10 nA 52.0 * ETD 1 000 x 207 pm 3.9 mm

Rysunek 22. Czolo swiattowodu mikrostrukturalnego z pustym rdzeniem przed finalng mikroobrobkq w
widoku elektronowym. Zrodto: materialy wlasne.

W miar¢ postgpu procesu obrobczego oraz zaglgbiania si¢ wigzki jonowej w lity
plaszcz, istotnym wyzwaniem stato si¢ monitorowanie glebokosci w czasie rzeczywistym. Ze
wzgledu na brak mozliwosci bezposredniego pomiaru giebokosci mikrokanatu podczas trwania
procesu, czas trwania ekspozycji jonowej byl wczesniej zdefiniowany na podstawie testow
optymalizacyjnych dla okreslonej geometrii 1 grubosci ptaszcza swiattowodu, wynoszac 40
minut dla jednego mikrokanalu. Przebieg procesu kontrolowany byl wraz z wizualng
weryfikacja in situ postepu obrobki przy uzyciu wigzki elektronowej. Ze wzgledu na fakt, iz
wiazka elektronowa ukazuje modyfikowany obszar pod pewnym katem, metoda ta miata
charakter pomocniczy 1 stuzyta do szacunkowej oceny odstoni¢cia struktur wewnetrznych.
Jednakze dopiero po osiggnieciu optymalnie dobranego czasu procesu, ktory w testach
zapewnial powtarzalne, petne otwarcie kanalu dyfuzyjnego bez obserwowanego uszkodzenia
kapilar, emisja wigzki jonowej byla zatrzymywana. Dzieki tak rygorystycznemu procesowi
kontrolnemu udawato si¢ uzyskaé¢ droznos¢ kanatow dyfuzyjnych, taczacych bezposrednio
srodowisko zewnetrzne z rdzeniem powietrznym HCF, przy jednoczesnym zachowaniu
nienaruszonej geometrii §cianek kapilar refleksyjnych.

Warto podkresli¢, ze opracowana procedura mikroobrobki jonowej cechowata si¢
bardzo wysoka powtarzalnoscig statystyczng, co ma kluczowe znaczenie w kontekscie
powtarzalnego wytwarzania mikrostruktur. Spos$réd matrycy obejmujacej 30 docelowych
mikrokanatéw (Rysunek 23), pelng drozno$¢ i zatozona glebokos$¢ obrobki uzyskano dla 29
struktur, co oznacza skuteczno$¢ procesu na poziomie 97%. Wytacznie w jednym przypadku
odnotowano lokalng anomali¢ procesowa w postaci niepelnego otwarcia kanatu. Analiza
mechanizmu obrobki jonowej pozwala na wskazanie dwoch potencjalnych czynnikow
wyjasniajacych to zjawisko. Pierwsza z nich zwigzana jest z lokalnym nagromadzeniem
tadunku elektrostatycznego. Szklo kwarcowe, bedace izolatorem, wykazuje silng tendencj¢ do
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akumulacji dodatnich fadunkéw deponowanych przez wigzke jonéw. Mimo kompensacji tego
zjawiska przez naniesienie cienkiej warstwy zlota, mikroskopowe niejednorodnosci topografii
powierzchni lub lokalne wahania przewodnos$ci mogty mie¢ wptyw na proces obrobki. Drugim
czynnikiem mogta by¢ obecno$¢ zanieczyszczenia, ktore uniemozliwito osiggniecie nominalnej
glebokosci otworu przed zakonczeniem zatozonego cyklu roboczego. Majac jednak na uwadze
jednostkowy charakter opisanego zjawiska oraz idealng, powtarzalng geometri¢ pozostatych 29
kanatow, anomali¢ t¢ nalezy sklasyfikowaé jako marginalng wade technologiczng, ktora nie
wptyneta negatywnie na mozliwos¢ dalszego wykorzystania widkna w demonstratorze sensora
gazowego (Rozdziat 5).
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Rysunek 23. Zestaw finalnych mikrokanatow dyfuzyjnych wytworzonych z zastosowaniem
zogniskowanej wigzki jonow plazmy ksenonu na docelowym czujniku swiattowodowym. Zrodto:
materialy wlasne.
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4.3.3. Wiercenie otworéw metodg laserowa

Rownolegle do badan nad technologia zogniskowanej wigzki jonow, jako alternatywna
metode wytwarzania mikrokanatow dyfuzyjnych we widéknach HCF przebadano proces
laserowej mikroobrobki ubytkowej. Implementacja technologii laserowej byta podyktowana
checig wypracowania metody o wigkszej szybkos$ci usuwania materialu, co ma istotne
znaczenie biorgc pod uwage potencjalne skalowanie procesu do warunkow przemystowych.
Majac na uwadze skomplikowang architektur¢ wewnetrzng tego typu $wiattowoddéw oraz
konieczno$¢ zminimalizowania ryzyka ich trwalego uszkodzenia, proces optymalizacji
parametrow obrobki podzielono na dwa etapy. W pierwsze] fazie procesy ablacji
przeprowadzono bezposrednio na powierzchni czotowej, co pozwolilo na precyzyjng oceng
oddziatywania ultrakrotkich impulsow z amorficznym materiatem wtokna oraz
submikronowymi kapilarami refleksyjnymi, bez ryzyka narazenia struktury cylindrycznej na
niekontrolowang degradacj¢. Dopiero po zdefiniowaniu optymalnych parametrow obrobki,
technologi¢ przeniesiono na docelowy obszar majacy podlegaé strukturyzacji.

W toku prac przeprowadzono analize¢ wptywu dtugosci fali promieniowania laserowego
na jako$§¢ 1 strukturalng integralno$¢ $wiatlowodu, poréwnujac efekty dziatania
femtosekundowego zrodla pracujgcego w zakresie podczerwieni (A = 1030 nm) oraz trzeciej
harmonicznej — ultrafioletu (A = 343 nm). Pierwsze proby z uzyciem fali fundamentalnej 1030
nm wykazaly ograniczong przydatno$¢ tej dlugosci fali do bezpiecznej strukturyzacji
Swiattowodow mikrostrukturalnych. Wynika to z faktu, Zze krzemionka charakteryzuje si¢ niska
absorpcja liniowg w zakresie bliskiej podczerwieni, stanowigcym jej naturalne okno
przezroczysto$ci. Zainicjowanie procesu ablacji przy fali réwnej 1030 nm wymaga udzialu
procesow nieliniowych wyzszego rzedu niz w przypadku promieniowania 343 nm. W badanym
zakresie parametrow obrobka promieniowaniem IR prowadzita do powstawania mikropgkniec¢

1 odpryskéw oraz do uszkodzen delikatnych elementéw mikrostruktury (Rysunek 24).

Rysunek 24. Struktury wykonane na czole swiattowodu z zastosowaniem wiqzki laserowej w rezimie IR
w zakresie roznej energii wigzki: (a) 30 uJ, (b) 20 uJ, (c) 10 uJ. Zrodto: materiaty wlasne.

Uzupehieniem badan zrealizowanych za pomoca wiazki IR na czole wtokna bylo
podjecie préb eksperymentalnych na dhlugosci §wiattowodu. Po optymalizacji parametrow
procesowych podjeto proby przeprowadzenia drazenia mikrokanatow bocznych, co pozwolito
na ostateczng ocen¢ interakcji promieniowania z zakresu podczerwieni z cylindryczng
geometria widkna. Analiza jakosciowa uzyskanych struktur wykazata jednakze, ze proces

86



dragzenia z zastosowaniem pasma IR prowadzit do powstawania uszkodzen
charakterystycznych dla lokalnych naprezen termomechanicznych. W obrgbie mikrokanalow
stwierdzono obecno$¢ propagujacych peknie¢ oraz lokalne odpryski szkta (Rysunek 25), co

znaczaco wplywato na wytrzymato$¢ mechaniczng widkna.

Rysunek 25. Przykiadowe mikrokanaly wykonane wigzkg IR na dlugosci wiokna HCF zobrazowane z
zastosowaniem mikroskopii konfokalnej. W poblizu wykonanych struktur zauwazalne sq
mikropekniecia oraz odpryski szkla. Zrodlo: materialy wlasne.

Z tego wzgledu do wykonania mikrokanaléw na powierzchni bocznej witokna
zaimplementowano laserowe zrodto ultrafioletowe o dtugosci 343 nm. Przejscie do rezimu UV
w skali femtosekundowej mialo fundamentalne uzasadnienie fizyczne. Fotony pasma
ultrafioletowego charakteryzuja si¢ bowiem trzykrotnie wyzsza energiag w poréwnaniu do fali
podczerwonej. Ograniczenie rzedu nieliniowo$ci absorpcji $wiatta, w potaczeniu z wysoka
gesto$cig mocy impulsu femtosekundowego sprzyjato efektywniejszej inicjacji fotojonizacji
przy nizszej energii dostarczanej do obszaru oddziatywania. Pozwolilo to na ograniczenie
akumulacji lokalnych naprgzen mechanicznych oraz zminimalizowanie powstawania defektow
strukturalnych w obszarze brzegowym. W efekcie mozliwe stato si¢ precyzyjne formowanie
prostokatnych kanatow o wysokiej ostrosci krawedziowej, redukujac ryzyko degradacji kapilar
usytuowanych w bliskiej odlegtosci od wykonywanych mikrostruktur.

Procedura formowania mikrootworéw dyfuzyjnych metoda laserowa UV wymagata
wdrozenia restrykcyjnego protokotu metrologicznego i pozycjonowania przestrzennego probki,
realizowanego przy uzyciu mikroskopii optycznej o wysokiej rozdzielczosci. Przed
przystapieniem do procesu, geometryczny profil §wiattowodu montowanego na dedykowanym
stoliku pozycjonujagcym byt poddawany inspekcji przedprocesowej w celu okreslenia osiowosci
wtokna oraz wstepnej lokalizacji przestrzennych szczelin migdzykapilarnych doktadnie jak
opisano w podrozdziale 4.3.2. Ze wzgledu na cylindryczng geometrie probek oraz
transparentno$¢ materiatu, na granicach faz dochodzito do silnych zjawisk refrakcji 1 aberracji
sferycznych. Zjawiska te uniemozliwialy rzetelne, trojwymiarowe mapowanie petnej grubosci
ptaszcza oraz wewnetrznej architektury §wiattowodu za pomocg metod optycznych. Nastgpnie
uruchamiano programowy wzorzec obrobki w ksztatcie prostokata o szerokosci 7 pm i dtugosci
30 um, celowo umiejscowiony w taki sposob, aby obszar ablacji nie pokrywat si¢ bezposrednio
ze $cianami kapilar. Proces prowadzono przy rzeczywistej mocy $redniej wigzki wynoszacej
10 mW, rzeczywistej czestotliwosci repetycji impulsow ustalonej na poziomie 3 kHz oraz
energii pojedynczego impulsu réwnej 3,33 pJ. Po zakonczeniu obrobki, §wiattowod poddawano
optycznej inspekcji poprocesowej, ktoéra pozwalata na oceng topografii uformowanych kanatéw
oraz weryfikacje¢ ich wymiaréw zewnetrznych.
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Mimo optymalizacji procesu, calkowite ograniczenie widoczno$ci —struktur
wewnetrznych  wymuszone  wspomnianymi  barierami  optycznymi  uniemozliwialo
bezinwazyjng ocen¢ stanu submikronowych kapilar. Z tego powodu, w celu ostatecznej
walidacji poprawnosci doboru parametrow wigzki femtosekundowej UV, wdrozono procedure
diagnostyczng oparta na technologii plazmowej zogniskowanej wigzki jonowej, opisanej
szczegodtowo w podrozdziale 4.3.2. Wybrane probki testowe, na ktérych wykonano perforacje
laserem UV, wprowadzano do komory prézniowej systemu elektronowo-jonowego. Przy
uzyciu wysokopragdowej wigzki jonow ksenonu wykonano glebokie, niszczace cigcia
poprzeczne odstaniajace wnetrze wydrazonego mikrokanatu. Analiza uzyskanych w ten sposob
wysokorozdzielczych obrazéw SEM (Rysunek 26) pozwolila na bezposrednia weryfikacje
przyjetej strategii, tj. przekroje poprzeczne potwierdzity pelng drozno$¢ kanatéw dyfuzyjnych
oraz, co najwazniejsze, nie zaobserwowano peknigé. Po tak przeprowadzonej pomysinej
walidacji procesu na probkach testowych, docelowe $wiattowody przeznaczone do
ostatecznych struktur czujnikowych byly poddawane procedurze mikroobrobki laserowej UV
potaczonej z nieinwazyjng inspekcja z wykorzystaniem wigzki elektronowej.

(a). .

Rysunek 26. Zestaw obrazow SEM czterech wybranych (a) wykonanych za pomocq wiqzki laserowej
mikrokanatow oraz (b-c) przekrojéw poprzecznych wykonanych przez mikrokanaly testowe dla
docelowych parametrow obrobkowych. Zrddto: materiaty wiasne.

W ramach wytworzenia docelowego czujnika $wiattowodowego z zastosowaniem
takich samych parametréw lasera femtosekundowego w zakresie ultrafioletu jak powyzej
uformowano 22 mikrokanaty o takich samych wymiarach jak wczesniej (Rysunek 27).
Szczegotowa analiza morfologiczna ujawnita, ze w poréwnaniu do struktur wytworzonych za
pomocg zogniskowanej wigzki jonowej, otwory te cechowaly si¢ zauwazalnie mniejsza
regularno$cia geometryczng. W przeciwienstwie do niemal idealnie prostopadtych i pionowych
$cian uzyskiwanych za pomoca metody opisanej w podrozdziale 4.3.2., krawedzie struktur
wykazywaty wyrazna zbiezno$¢, przyjmujac profil o charakterze lekko stozkowym. Cecha ta,
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pofaczona z nieuniknionym zaokragleniem narozy oraz fluktuacjami szerokosci wzdtuz osi
szczeliny, wynika bezposrednio z gaussowskiego profilu intensywno$ci wigzki laserowej.
Ponadto, istotnym wyzwaniem zidentyfikowanym podczas mikroobrobki laserowej byto
intensywne generowanie i osadzanie si¢ zanieczyszczen poobrobkowych w bezposrednim
sasiedztwie strefy oddziatywania wigzki z materialem. Teoretycznym rozwigzaniem problemu
mogltoby by¢ zastosowanie cigglego przedmuchu strefy obrobki, jednakze implementacja
takiego systemu w skali nano- i mikrofabrykacji napotyka powazne problemy technologiczne.
Wprowadzenie dyszy o mikrometrycznej srednicy w bezposrednie sgsiedztwo delikatnego i
pozbawionego warstwy ochronnej $wiattowodu mikrostrukturalnego generuje wysokie ryzyko
mechanicznego uszkodzenia struktury. Co wiecej, przeplyw gazu w tak ograniczonej
przestrzeni indukuje drgania swobodnego konca wtokna, co drastycznie destabilizuje pozycje
ogniska wiazki laserowej wzgledem obrabianego obszaru i1 uniemozliwia zachowanie
powtarzalnos$ci geometrycznej. Mimo opisanych niedoskonatosci zwigzanych z czystoscia
procesu oraz stozkowatoscig $cian, technologia ablacji laserowej wykazuje nieporownywalnie
wickszg przepustowos$¢ technologiczng oraz wielokrotnie krétszy czas procesowy w
porownaniu do metody jonowej. Chociaz wigksza chropowato$¢, mniejsza regularnosé
geometrii oraz obecno$¢ zanieczyszczen poobrobkowych stanowig ograniczenia tej metody,
znacznie krotszy czas procesu czyni jg atrakcyjng w zastosowaniach, w ktérych kluczowe
znaczenie majg wydajnos$¢ i mozliwo$¢ skalowania technologii.
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Rysunek 27. Zestaw finalnych mikrokanatow dyfuzyjnych wykonanych z zastosowaniem lasera
Jemtosekundowego dzialajqcego w pasmie ultrafioletu na docelowym czujniku Swiattowodowym.
Zrodto: materialy wiasne.

4.3.4. Wplyw modyfikacji na integralno$¢ mechaniczng widkna

Kazda technologia ubytkowej mikroobrobki §wiatlowodu, niezaleznie od fizycznego
mechanizmu usuwania materiatu, prowadzi do lokalnego naruszenia cigglosci geometryczne;j
jego ptaszcza. W przypadku kruchego materiatu, jakim jest szkto krzemionkowe, wykonany
mikrokanal moze stanowi¢ obszar koncentracji napr¢zen i1 tym samym zwigkszaé podatnosé
wtokna na uszkodzenia podczas dalszej manipulacji lub montazu. Szczegdlne znaczenie ma
przy tym geometria wykonanej struktury oraz morfologia jej krawedzi. Prostokatny profil
kanatu, stosowany w obu analizowanych technologiach, prowadzi do powstawania narozy o
stosunkowo malym promieniu krzywizny, ktore moga stanowi¢ miejsca lokalnej koncentracji
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naprezen. Z tego wzgledu jednym z kryteriow oceny opracowanych proceséw byta zdolnos¢
zmodyfikowanych wtokien do zachowania integralnosci podczas kolejnych etapow
przygotowania i montazu demonstratora czujnikowego. Ocena ta miala charakter uzytkowy i
nie stanowita ilosciowego pomiaru wytrzymato$ci mechanicznej $wiattowodow. Ze wzgledu
na ograniczong dostepnos$¢ badanych widkien mikrostrukturalnych oraz aplikacyjny charakter
tego etapu prac nie wykonywano niszczacych prob mechanicznych, takich jak statyczne proby
rozciggania czy dwupunktowego zginania. Kryterium weryfikacyjnym bylo natomiast
zachowanie integralnosci widkna podczas standardowych procedur manipulacji, transportu
oraz montazu w uktadzie pomiarowym. Pozwalato to bezposrednio oceni¢, czy wprowadzona
modyfikacja nie uniemozliwia dalszego wykorzystania wtokna zgodnie z jego przeznaczeniem.

Poréwnanie probek strukturyzowanych réznymi technikami wykazato, ze w przypadku
mikroobrobki laserowej o dlugosci fali réwnej 343 nm, kluczowym aspektem okazata sig¢
precyzyjna kontrola gestosci deponowanej energii. Chociaz ultrakrotkie impulsy
femtosekundowe w pasmie ultrafioletu z definicji realizujg atermiczny mechanizm ablacji,
odpowiednio dobrana energia pojedynczego impulsu i czgstotliwo$¢ repetycji pozwolity
ograniczyé powstawanie makroskopowych peknigé krawedziowych. Swiattowody po
perforacji laserowej UV charakteryzowaly si¢ wystarczajaca odpornoscia na pegkanie,
umozliwiajaca ich bezpieczne manipulacje montazowe. W przypadku mikroobrobki
zogniskowang wigzka jonow uzyskiwano natomiast bardzo gtadkie §ciany boczne kanatéw, bez
widocznych mikropeknie¢ oraz deformacji charakterystycznych dla proceséw zwigzanych z
silnym oddziatywaniem termicznym. Ograniczato to obecno$¢ potencjalnych miejsc inicjacji
peknie¢ podczas pozniejszego uzytkowania widkna.

Kluczowe znaczenie dla zachowania integralnosci struktury modyfikowanych wtokien
HCF miat fakt utrzymania petnej drozno$ci i nienaruszonej geometrii wewngtrznego uktadu
kapilar, co jednoznacznie potwierdzily wysokorozdzielcze analizy przekrojow poprzecznych
SEM, przedstawione w podrozdziatach 4.3.2 oraz 4.3.3. Submikronowe S$ciany kapilar
refleksyjnych, usytuowane w niewielkiej odlegtosci od wyfrezowanych kanatow, nie ulegly
deformacji ani stopieniu. Dzigki temu, mimo lokalnego usunigcia litego ptaszcza kwarcowego
na glebokos¢ kilkudziesieciu mikrometrow, zmodyfikowane witdkna zachowaty integralnos¢
wystarczajacg do dalszego manipulowania nimi oraz montazu w uktadzie pomiarowym.

Podsumowujgc, zarowno technologia zogniskowanej wigzki jonowej, jak i
mikroobrobka laserem femtosekundowym dzialajacym w pasmie ultrafioletowym, przy
optymalnie dobranych parametrach procesowych, umozliwiaja formowanie kanaléw
dyfuzyjnych bez wywotywania  krytycznej degradacji mechanicznej  wiokien
mikrostrukturalnych. Mimo wykonania mikrokanatow zmodyfikowane wtokna zachowaly
integralno$¢ mechaniczng wystarczajaca do  przeprowadzenia kolejnych etapow
technologicznych i realizacji demonstratora czujnikowego. Wynik ten nie stanowi ilosciowej
charakterystyki wytrzymato$ci mechanicznej, lecz potwierdza uzytkowa przydatnosé
opracowanych procedur modyfikacji.

Przeprowadzone badania wykazaty tym samym, Ze obie analizowane technologie moga
by¢ wykorzystane do wykonywania funkcjonalnych modyfikacji widkien §wiattowodowych,
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jednak realizujg ten cel przy odmiennym kompromisie pomigdzy precyzja, jakoScia
morfologiczng i szybkoscig procesu. Technologia FIB zapewnila najwyzsza kontrolg geometrii
i jako$Sci wykonywanych struktur, natomiast ablacja femtosekundowa w zakresie UV
umozliwila znaczne skrécenie czasu obrobki przy zachowaniu integralnosci mikrostruktury
wystarczajacej do dalszego zastosowania wilokna. Wyniki te stanowig podstawe do
wykorzystania wykonanych mikrokanatéw w konfiguracjach czujnikowych przedstawionych
w Rozdziale 5.
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Rozdzial 5. Aplikacyjne aspekty zmodyfikowanych wtokien do
detekcji gazdéw

Opracowanie powtarzalnych technik mikroobrobki laserowej oraz jonowej
swiattowodow z powietrznym rdzeniem stanowi fundament technologiczny dla implementacji
zaawansowanych systemow czujnikowych nowej generacji. W niniejszym rozdziale
zaprezentowano przyktad zastosowania zmodyfikowanych struktur $wiattowodowych w
obszarze optycznej detekcji gazow. Realizowana przy uzyciu widkien ARHCF detekcja oparta
jest na bezposrednim wykorzystaniu zjawiska absorpcji promieniowania laserowego przez
czasteczki gazu, ktore wspoldzielg przestrzen propagacji fali $wietlnej wewnatrz
mikrostrukturalnego, powietrznego rdzenia $wiattowodu. W rozdziale zaprezentowano jak
otwory boczne wytwarzane we wioknach optycznych pozwalajg na budowe niezwykle
kompaktowej odbiciowej sondy pomiarowej, a takze opisano potencjalne kierunki dalszych
prac rozwojowych w tym obszarze.

5.1. Koncepcja refleksyjnej sondy pomiarowe;j

Jak wspomniano w Rozdziale 1, swiattowody optyczne sa powszechnie stosowane w
rozmaitych uktadach czujnikowych. Standardowe jednomodowe wlokno optyczne
(analogicznie do rozwigzan telekomunikacyjnych) moze by¢ wykorzystane do detekc;i
naprezen czy temperatury, na przyktad przy uzyciu techniki OTDR (ang. optical time-domain
reflectometry), nawet bez wprowadzania jakichkolwiek modyfikacji [152-154]. Mozliwosci
swiattowodow w roli czujnikdw znaczgco jednak rosng po zastosowaniu odpowiednich
przeksztalcen strukturalnych. Przyktadem jest wytworzenie we wioknie siatki Bragga —
struktury o periodycznej zmianie wspdtczynnika zatamania, petnigcej funkcj¢ odbiciowego
filtra spektralnego, ktorego parametry silnie zaleza od temperatury czy naprezenia ukltadu
[155]. Siatki takie powstaja z wykorzystaniem promieniowania laserowego o precyzyjnie
dobranych parametrach, np. w zakresie ultrafioletu lub poprzez ekspozycj¢ na impulsy femto-
badz pikosekundowe w pasmie podczerwieni.

Widkna z pustym rdzeniem stanowig wyjatkowa grupe $wiattowodow. Wyrdznia je
mechanizm propagacji §wiatta niewymagajacy, by wspotczynnik zatamania w rdzeniu byt
wyzszy niz w plaszczu. Z punktu widzenia budowy czujnikéw najistotniejszy jest fakt, ze
wypetniajac pusty rdzen substancja chemiczng, uzyskuje si¢ zminiaturyzowang komorke
pomiarowa, w ktorej praktycznie cata wigzka promieniowania oddziatuje z analitem.
Rozwigzanie to jest niezwykle atrakcyjne w detekcji gazow, ktorych wspotezynnik zalamania
Swiatta oscyluje zwykle wokot jednosci, w konsekwencji wypetnienie wnetrza takimi probkami
nie zaburza w sposob istotny wtasciwosci transmisyjnych swiattowodu.

Sposrod roznych typéw HCF §wiatlowody antyrezonansowe (ARHCF) [46] zyskaly w
ostatnich latach szczego6lng popularnos¢ w optycznej detekcji gazéw, zyskujac znaczaca
przewage nad modelami wykorzystujacymi efekt przerwy wzbronionej (ang. photonic band-
gap, PBQG) oraz nad wtoknami z wewnetrzng powtoka odbijajaca. Antyrezonansowe struktury
posiadajg stosunkowo duzy rdzen, co znacznie skraca czas jego wypelniania gazem.
Dodatkowo, przy prawidlowym sprzggnigciu $wiatla propagacja wewnatrz $wiatlowodu
ARHCEF zachodzi prawie wylacznie w modzie podstawowym. Pozwala to na unikanie zjawiska
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powstawania prazkow interferencyjnych, bedacych jednym z gtéwnych problemow w uktadach
wykorzystujacych spektroskopie laserowa. Ponadto, niewielka interakcja §wiatta ze szklang
strukturg umozliwia propagacj¢ promieniowania w $redniej podczerwieni, nawet w uktadach
wykonanych z krzemionki [7].

Dotychczasowe doniesienia literaturowe na temat uzycia widkien HCF do detekcji
gazoéw skupialy si¢ przewaznie na scenariuszach czysto laboratoryjnych, w ktorych gaz byt
zwykle wprowadzany ze standardowych butli przy uzyciu nadci$nienia podawanego z jedne;j
strony $wiatlowodu, np. [53, 156-159]. Niestety takie podejscie nie uwzglednia jednej z
najwiekszych zalet widkien z pustym rdzeniem — ich niezwykle matej objetosci pomiarowe;.
Istotnym ograniczeniem ukladow bazujacych na tego typu widknach jest kwestia samego
doprowadzenia badanej probki do $wiattowodu. Przykltadowo, teflonowa rurka
doprowadzajaca o $rednicy wewngetrznej 4 mm i dtugosci zaledwie 1 metra posiada pojemnos¢
okoto 12,6 ml. Przy typowym przeplywie gazu przez rdzen swiattowodu ARHCF na poziomie
kilkunastu mikrolitrow na minute proces napetniania ukladu do stanu nasycenia moze trwaé
kilkanascie godzin. Cho¢ w praktyce bywa on krotszy ze wzgledu na drobne nieszczelno$ci
przyspieszajace usuwanie powietrza z rurek doprowadzajgcych, wcigz moze on wynosi¢ nawet
kilkadziesigt minut [50].

Propozycja na ominigcie problemu ,,martwej objetosci” (ang. dead volume) rurek
doprowadzajacych jest konstrukcja oparta na sondzie odbiciowej, ktorej koncepcja zostata juz
wstepnie zaprezentowana w pracach [160] (na przyktadzie swiattowodu PBG) oraz [161] (w
zastosowaniu do wldkna antyrezonansowego). Schematyczng architektur¢ takiej sondy
przedstawiono na Rysunku 28. W takiej konfiguracji $wiatto wnika do wldkna i je opuszcza z
tej samej strony, co uzyskuje si¢ poprzez umieszczenie zwierciadta na przeciwleglym koncu
swiattowodu, zachowujac jednoczes$nie otwartg droge dla swobodnego przeptywu gazu.
Przeptyw jest zapewniony przez pompe prozniowa umieszczong na wejsciu wtokna — obnizenie
ci$nienia z jednej strony wymusza zasysanie badanej probki z drugiej strony wiodkna z pustym
rdzeniem.

WEJSCIE SYGNALU
(Z LASERA)

NN

WEJSCIE

WYIJSCIE SYGNALU
(DO DETEKTORA) POMPA

W

WYISCIE GAZU /

Rysunek 28. Schematyczne przedstawiona architektura sondy odbiciowej wykorzystujqcej wiokno z
pustym rdzeniem (CYR — cyrkulator optyczny). Zrodto: [162].

Konfiguracja odbiciowa niesie ze sobg zardwno korzysci o charakterze praktycznym,
jak i fundamentalnym. Aspekt praktyczny wigze si¢ z podwojeniem efektywnej drogi optyczne;j
uktadu bez wydtuzania samego odcinka §wiattowodu. Atut fundamentalny jest jednak znacznie
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wazniejszy: jezeli dostep do probki nastgpuje wytacznie z jednego konca wtokna, swiattowod
HCEF przestaje by¢ zaledwie pasywng alternatywa dla komorki gazowej, a przeksztatca si¢ w
funkcjonalng sonde¢ endoskopowa, wolna od zewnetrznych wezykéw przesytlowych. Taka
forma ma kluczowe znaczenie w aplikacjach analitycznych wykorzystujacych objetosci probek
mierzone w mikrolitrach. Sonda endoskopowa moze by¢ wykorzystywana do diagnozowania
np. zamknig¢tych instalacji z trudnym dostgpem badz analizy w niewielkich probkach
biologicznych, czyli wszedzie tam, gdzie tradycyjne konfiguracje transmisyjne s zbyt duze lub
gdzie dostepna objetos¢ probki jest bardzo mata. Glownym wyzwaniem technologicznym przy
opracowaniu takiej sondy jest jednak umieszczenie na jej koncu mikrolustra, ktore z jednej
strony zrealizuje odbicie $wiatla, z drugiej za$ nie zablokuje dostepu gazu do rdzenia.

Jak wspomniano, w literaturze istnieja przyktady préb budowy podobnych uktadéow. W
pracy [160] zademonstrowano sond¢ bazujaca na $wiattowodzie z fotoniczng przerwa
wzbroniong, gdzie funkcje¢ zwierciadta petnil ucigty fragment standardowego $wiattowodu,
pokryty warstwa chromu i srebra, ktory nastepnie dospawano do widkna mikrostrukturalnego.
Zastosowanie takiego zwierciadta blokuje dostgp gazu do wnetrza $wiattowodu HCF, co
wymusito wytworzenie mikrootworu bocznego za pomoca wiazki jonéw. Wykonanie takie
otworu o wymiarach 5 pm x 5 pm trwato 30 minut. Omawiane eksperymenty, mimo
innowacyjnej formy, nie pozwalaty na zebranie wartosciowych wynikow spektroskopowych ze
wzgledu na bardzo silne prazki interferencyjne powstajagce z niepozadanych odbi¢ na
potaczeniu $wiattowodu HCF oraz §wiatlowodu tworzacego mikrolustro. Prazki mogty tez
powstawa¢ ze wzgledu na wielomodowy charakter §wiattowodu PBG. System miat tez
ograniczone zastosowanie, dziatajac wytacznie w bliskiej podczerwieni.

Inny uktad odbiciowy, oparty na §wiattowodach typu Kagome, przeanalizowano w
pracy [163]. W tym przypadku mikrolustro przygotowano ze standardowego $wiattowodu
przewezonego do $rednicy okoto 20 pum, odpowiadajacej $rednicy wewnetrznej widkna z
pustym rdzeniem. Przewezony odcinek, petnigcy funkcje ,.korka”, pokryto dodatkowa powtoka
srebra w celu uzyskania wysokiego wspotczynnika odbicia. Autorzy w swojej pracy skupili si¢
jednak na badaniach z wykorzystaniem spektroskopii absorpcji nasyconej (ang. Saturated
Absorption Spectroscopy), a nie na detekcji gazow. W publikacji nie ma informacji o czasie
napetniania uktadu gazem, a zaprezentowane sygnaty sugeruja, ze uktad posiadat stosunkowo
silne prazki interferencyjne.

W przypadku $wiattowodow antyrezonansowych, pierwsza analiza konfiguracji
odbiciowej zostala zaprezentowana w [161]. W przedstawionej konfiguracji uktad byt wcigz
daleki od praktycznej sondy pomiarowej, gdyz zwierciadto nie byto na state zintegrowane ze
swiattowodem z pustym rdzeniem. Uktad byt wigc catkowicie stacjonarny, pozwalat jednak na
okreslenie, gdzie wystepuja gléwne ograniczenia konfiguracji odbiciowej. Autorzy
zidentyfikowali problem niepozadanych odbi¢ na styku poszczegdlnych komponentow
swiattowodowych jako gléwng przeszkode w poprawnej pracy czujnikoéw odbiciowych.
Zaproponowali 1 eksperymentalnie dowiedli, ze wplyw wielokrotnych odbi¢ mozna jednak
zminimalizowa¢, np. przy pomocy detekcji heterodynowej. W konkluzjach tej pracy autorzy
zadeklarowali podjecie prac nad stworzeniem zwierciadla zintegrowanego na stale z wtoknem
HCEF, co tez stato si¢ podstawowym obiektem niniejszych badan doktorskich.
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5.2. Sonda pomiarowa — wersja ,,mini”

Pierwszym krokiem w kierunku kompaktowej sondy ze zintegrowanym zwierciadlem
byta konstrukcja, w ktorej lustrem byt krotki odcinek standardowego $wiattowodu
jednomodowego (SMF-28) z czolem pokrytym warstwg ztota. Podstawa sondy byl 60-
centymetrowy odcinek §wiattowodu antyrezonansowego o $rednicy rdzenia wynoszacej okoto
53 pm 1 $rednicy zewngtrznej 125 um. Koniec wtokna HCF umieszczono w standardowe;j
ferruli $wiattowodowej. W takiej samej ferruli umieszczono $wiattowdd stanowigcy
zwierciadlo. Nastepnie obie ferrule potaczono ze sobg za pomoca standardowego adaptera (ang.
mating sleeve), zachowujac niewielki odstep pomigdzy dwoma $wiattowodami. W ten sposdb
stworzono niezwykle kompaktowa konstrukcje umozliwiajaca swobodny przeptyw gazu do
wnetrza sondy przy jednoczesnym odbijaniu wigzki $wiatla. Zdjecia tego ukladu
zaprezentowano na Rysunku 29.

Rysunek 29. Zdjecia sondy odbiciowej: (a) obraz SEM wykorzystanego swiattowodu; (b) zdjecie
kompletnej sondy; (c) dwie ferrule polgczone adapterem z widocznymi swiattowodami (HCF oraz
zwierciadto wykonane z wtokna SMF-28 pokrytego zlotem), (d) zblizenie na dwa swiattowody, (e)
obraz z mikroskopu optycznego z widocznymi swiattowodami (SMF-M to zwierciadto wykonane z

wiokna SMF-28 pokrytego zlotem) oraz przerwq miedzy nimi, ktorg probka gazu moze dostac si¢ do
wnetrza $wiattowodu z pustym rdzeniem. Zrédlo: [162]

W pierwszej kolejnosci zbadano prace sondy w zakresie bliskiej podczerwieni,
wykorzystujac laser potprzewodnikowy 1651 nm do pomiaru linii absorpcyjnej metanu. Do
wprowadzenia $wiatta ze Zrodta laserowego w strong swiattowodu z pustym rdzeniem uzyto
swiattowodu jednomodowego z termicznie poszerzonym rdzeniem (P5-1550TEC-2 firmy
Thorlabs). Na Rysunku 31 zaprezentowano sygnaty uzyskane w czasie przestrajania dtugosci
fali lasera, (przestrajanie uzyskano poprzez piloksztattng modulacj¢ pradu lasera, co pokazuje
Rysunek 30a, dla dwoch probek — metanu (1000 ppm) oraz azotu. Zaprezentowano takze
sygnaly uzyskane po usunigciu tta (Rysunek 30c), na ktoérych, dla probki 1000 ppm, widoczna
jest linia absorpcyjna metanu w poblizu 1651 nm. Uzyskana linia dobrze odpowiada linii
obliczonej w oparciu o dane spektroskopowe z bazy HITRAN. Niestety, pomimo iz koncowa
powierzchnia $wiattowodu doprowadzajacego byta pokryta powloka antyrefleksyjna,
niepozadane odbicia, cho¢ niewielkie, wcigz generowaly prazki interferencyjne widoczne na
Rysunku 30b. Ich obecno$¢ ograniczata limit detekcji uktadu do poziomu kilkuset ppm
(czasteczek na milion), ktéry oszacowano na podstawie szumu sygnatlu z dala od linii
absorpcyjne;j.

96



(c)

Symulacja

1000ppm |

m
N
&) o
=) S
I 1
—
Q
=
1
N
o
I

o

o
o]

Absorpcja (%)
o

10 4\ VP~

Azot

o
o
1

o
~
1

Sygnat z detektora (V) Prad lasera (mA)
: o
~

T T T T T T
0.1 0.2 0.3 0.4 1650.9 1651.0 1651.1
Czas (ms) Dtugos¢ fali (nm)

Rysunek 30. (a) prgd lasera modulowany sygnatem pitoksztattnym w celu uzyskania quasi-liniowego
przestrajania diugosci fali; (b) sygnaly na wyjsciu detektora dla dwoch probek. Sygnaly przesunigto w
pionie dla czytelnosci wykresu. Strzatki wskazujg pozycje linii absorpcyjnej metanu, (c) widma
absorpcyjne uzyskane po usunieciu tla z sygnatow z detektora (kolor szary — sygnat bez usrednienia).
Sygnaty przesunieto w pionie dla czytelnosci wykresu. Zaprezentowano takze widmo symulowane na
podstawie danych z bazy HITRAN dla 1000 ppm. Zrédlo: [162].

Pewnym rozwigzaniem problemu wystepowania prazkow byto zastosowanie techniki
WMS (ang. wavelength modulation spectroscopy) [164-165]. W tej technice, dtugos¢ fali lasera
jest modulowana sinusoidalnie (z czgstotliwoscia £, zwykle kilku lub kilkunastu kHz), a sygnat
z detektora jest analizowany w dziedzinie czestotliwo$ci: zazwyczaj interesujacy jest poziom
sygnatu na czestotliwosci 2xf, (tzw. sygnat 2f). W przypadku braku linii absorpcyjnej sygnat
w czestotliwosci 2xf, praktycznie nie wystgpuje. Sygnat 2f pojawia si¢ jednak, gdy linia
absorpcyjna wystepuje, a w pewnych warunkach, tj. dla glebokosci linii absorpcyjnej do okoto
10%, amplituda sygnatu 2f jest proporcjonalna do poszukiwanego stezenia mierzonej molekuty.
Podobnie jak linie absorpcyjne, prazki interferencyjne takze uwidaczniaja si¢ w sygnale 2f.
Jednakze wystepuje duza réznica pomigdzy linig absorpcyjng a prazkami. Chociaz w obu
przypadkach powstajacy sygnal 2f zalezy od zastosowanej amplitudy modulacji, w przypadku
prazkow, ktore sg sygnalem periodycznym, odpowiedni dobdr glebokosci modulacji moze
znaczaco zminimalizowa¢ poziom sygnatu 2f. Minimalizacja ta polega na ,przesunigciu”
sygnatu do wyzszych harmonicznych, na cz¢stotliwos$ciach 4xf,,, 6xf,, itd., ktore sa skutecznie
ignorowane w procesie analizy sygnatu za pomocg wzmacniacza fazoczutego. Na Rysunku 31
zaprezentowano sygnaly 2f WMS zarejestrone w uktadzie sondy odbiciowej. Prazki wyraznie
widoczne w bezposredniej detekcji, w sygnale WMS sa znacznie ostabione, a limit detekcji
zmniejszyt si¢ do poziomu okoto 10 ppm.
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Rysunek 31. Sygnaly 2f WMS zarejestrowane dla sondy wypetnionej probkami o roznym stezeniu
metanu: (a) 1000 ppm; (b) 100 ppm i 24 ppm (amplituda sygnatu 2f WMS odpowiada stezeniu badanej
molekuty). Zrodio: [162].

Nalezy jednak podkresli¢, ze zastosowanie techniki WMS z odpowiednig glebokoscia
modulacji jedynie maskuje problem prazkéw. Realnym rozwigzaniem okazato si¢
skonstruowanie uktadu w zakresie $redniej podczerwieni. Z uwagi na ograniczong dost¢pnos¢
elementow $swiattowodowych w $redniej podczerwieni, §wiatto z lasera kaskadowego ICL
firmy Nanoplus, emitujacego na dtugosci fali réwnej 3,27 um bylo kierowane do sondy za
pomoca optyki objetosciowej. Ta konfiguracja catkowicie wyeliminowata fizyczne ztacze
pomigdzy standardowym $wiattowodem a §wiattowodem z pustym rdzeniem, eliminujgc takze
pasozytnicze odbicia oraz wynikajace z nich prazki interferencyjne. Przejscie do $redniej
podczerwieni to takze pomiar znacznie silniejszych, fundamentalnych linii absorpcyjnych, co
dodatkowo zwigksza czuto$¢ detekcji. Na Rysunku 32 zaprezentowano zdjecia oraz przebieg
swiatla w uktadzie, a na Rysunku 33 — zarejestrowane widma 2f WMS.

Rysunek 32. (a) Zdjecie uktadu wprowadzajgcego i wyprowadzajgcego swiatto z sondy odbiciowej
(KOL — kolimator, D — lustro typu D-shaped, Z — zwierciadlo, DET — detektor); () oraz z sondy do
detektora (c). W uktadzie tym lustro typu D-shaped petni role cyrkulatora. Zrodio: [162].
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Rysunek 33. Sygnaly 2f WMS zarejestrowane w ukiadzie sondy pomiarowej pracujgcej w sredniej
podczerwieni, dla probek o roznym stezeniu metanu: 100 ppm, 24 pmm, 6 ppm oraz dla powietrza
zawierajqcego okolo 2 ppm metanu [162].

Analiza uktadu wykazata limit detekcji na poziomie zaledwie 90 ppb (czasteczek na
miliard) przy czasie usredniania sygnalu wynoszacego 1 sekunde. Co niezwykle istotne w
kontekscie praktycznym, wyeliminowanie zewnetrznych rurek doprowadzajacych gaz
pozwolilo sondzie reagowa¢ na zmiang¢ stgzenia probki niemal natychmiastowo, a czas
odpowiedzi uktadu zredukowano do zaledwie 2,5 — 3 sekund. Wyniki te zostaly szczegdétowo
przedstawione w pracy [162], ktora ukazata si¢ w czasopi$mie Applied Optics i zostata
wyrozniona odznaczeniem Editors’ Pick.

5.3. Sonda pomiarowa — wersja ,,mikro”

Sonda stworzona w pierwszej fazie badan dziatata znakomicie, jednak jej rozmiar, tj.
dlugo$¢ okoto 3 cm oraz $rednica okoto 3 mm, wcigz pozostawiat pole do poprawy. Dalsze
zmniejszenie rozmiaru wymaga jednak zmiany konstrukcji sondy, w szczegdlnosci sposobu
mocowania lustra na zakonczeniu $wiattowodu z pustym rdzeniem. W prowadzonych
badaniach zdecydowano si¢ zastosowac¢ rozwigzanie prezentowane we wspomnianej juz pracy
[163]. Zwierciadto zostalo wykonane ze standardowego $wiatlowodu solid-core, przewg¢zonego
do s$rednicy odpowiadajacej S$rednicy wewnetrznej $wiattowodu z pustym rdzeniem.
Dodatkowo, w celu zwigkszenia odbiciowosci, przewezony §wiattowdd zostat pokryty cienka,
60 nm warstwa ztota. Tak wytworzone zwierciadto moglo by¢ wsuniete do §wiattowodu z
pustym rdzeniem. W przeprowadzonych badaniach z sukcesem przetestowano dwa sposoby
mocowania zwierciadta. Pierwszy polegal na zespawaniu zwierciadla umieszczonego
wewnatrz $wiattowodu z pustym rdzniem za pomocg standardowej spawarki §wiattowodowe;j
(Rysunek 34). W drugim sposobie zwierciadlo bylo umiejscowione za pomoca kleju
epoksydowego (Rysunek 35).
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Rysunek 34. Zdjecie przedstawiajgce wiokno z pustym rdzeniem (po lewej) wraz ze zwierciadtem

wykonanym z przewgzonego swiatlowodu (po prawej). Na gorze: zwierciadto lekko wsunigte do

pustego rdzenia ze strzatkq wskazujqcq pozycje zwierciadta. W srodku: zwierciadto catkowicie

wsuniete, na chwile przed spawaniem. Na dole: zespawane swiattowody ze strzatkq wskazujgcg
pozycje zwierciadla. Zrédlo: materiaty wlasne.

Rysunek 35. Zdjecia polgczenia swiattowodu HCF ze zwierciadlem umieszczonym oraz sklejnoym w
pustym rdzeniu. Na gorze: zwierciadlo znajduje sie po prawej stronie; na catej diugosci swiattowodu
HCF widoczne sq otwory wykonane za pomocq impulsow laserowych; kropla widoczna na potgczeniu

HCF ze zwierciadlem to pozostalosé kleju. Na dole: elementy sondy w powiekszeniu. Zrédlo:
materialy wlasne.

Ze wzgledu na metode mocowania, wprowadzenie elementu refleksyjnego na koncu
sondy czujnikowej trwale odcina swobodny doptyw gazu do czota $wiatlowodu. Aby
wyeliminowa¢ tg przeszkode i umozliwi¢ analizowanemu medium wnikni¢cie do wngtrza
pustego rdzenia, niezbg¢dne byto wprowadzenie modyfikacji strukturalnych w postaci bocznych
otworéw dostepowych zlokalizowanych w poblizu komorki pomiarowej. Tworzenie takich
zaawansowanych struktur w delikatnych widknach z pustym rdzeniem stawia jednak wysokie
wymagania przed technologiami obrobczymi, ktére to muszg zapewni¢ mikrometryczng
precyzje bez ryzyka zniszczenia delikatnych kapilar otaczajacych rdzen widkna.

Narzedziem najczesciej stosowanym do implementacji bocznych kanatéw dyfuzyjnych
jest ablacja laserem femtosekundowym. Nalezy przy tym podkresli¢, ze w wigkszos$ci prac
wytworzenie kanaléw bocznych miato na celu przyspieszenie dyfuzyjnej wymiany gazowej
[166]. W prowadzonych w ramach doktoratu badaniach cel jest inny: kanaly boczne catkowicie
zastepuja otwor wlotowy na czole $wiattowodu, ktory jest ,,zablokowany” zwierciadtem.
Przyktady wytwarzania mikrootwordw sg zaprezentowane w licznych pracach [167-171]. Co
istotne, wprowadzenie tego typu modyfikacji bocznych nie musi wigza¢ si¢ z pogorszeniem
wlasciwosci transmisyjnych widkna, a precyzyjnie wykonane mikrootwory o wymiarach 250
pm x 30 um mogg generowac straty optyczne ponizej 0,01 dB dla pojedynczego kanatu [168].
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Pomimo duzej elastycznosci projektowej oraz stosunkowo duzej szybkosci obrobki,
fizyczny mechanizm ablacji femtosekundowej niesie ze sobg istotne wady, ujawniajace si¢
szczegllnie podczas obrobki struktury w skali pojedynczych mikrometréw. Chociaz
ultrakrotkie impulsy laserowe z zatozenia opieraja si¢ na mechanizmie catkowitego usuwania
materialu z minimalizacjg efektow termicznych, w literaturze niejednokrotnie raportowane sg
takze przyktady, w ktérych wytworzone struktury posiadaja uszkodzenia, a nicodpowiedni
dobdr parametréw procesowych moze skutkowaé osadzaniem si¢ resztek materiatu wewnatrz
struktury wtokna [168-169]. Nalezy przy tym podkresli¢, ze to wtasnie takie nieregularnosci,
uszkodzenia, w tym uszkodzenia wewnetrznych kapilar, lub drobiny materiatu pozostatego
wewnatrz widkna moga prowadzi¢ do strat optycznych [169]. Optymalizacja parametréw
obrobki jest wigc w tym przypadku kluczowa.

Alternatywnym rozwigzaniem o odmiennym mechanizmie fizycznym jest
mikroobrobka za pomocg zogniskowanej wigzki jonowej. Pozwala ona na uzyskanie
nanometrowej precyzji oraz doskonalej kontroli nad geometria wytworzonych struktur bez
generowania uszkodzen elementu. Chociaz metoda ta cechuje si¢ wyzszymi kosztami zakupu
aparatury oraz znacznymi kosztami operacyjnymi, jej unikatowa zdolnos¢ do tworzenia mikro-
czy nawet nanostruktur bez wprowadzania niepozadanych uszkodzen stanowi istotny krok
naprzod w technologii obrobki $wiattowodow z pustym rdzeniem. Nielicznym przyktadem
wytwarzania modyfikacji we wtoknach antyrezonansowych za pomoca technologii FIB jest
praca [113]. Trzeba jednak zauwazy¢, ze w pracy tej zaprezentowano jedynie jeden
przyktadowy otwor, nie przedstawiono tez informacji o powtarzalnosci procesu czy doborze
parametréw. Autorzy skupili si¢ jedynie na otworach w bezposrednim sgsiedztwie czota
swiattowodu, co utatwia odpowiednie ustawienie wigzki jondw w celu uniknigcia uszkodzen
wewngtrznych kapilar wiokna.

W ramach przeprowadzonych badan przetestowano dwie sondy pomiarowe — w
pierwszej otwory boczne wykonano za pomoca zogniskowanej wiazki jondéw, w drugiej
wykorzystano w tym celu impulsy laserowe. Proces wykonywania mikrootworéw zostat
szczegdtowo omoéwiony we wezesniejszych rozdziatach. Dla sondy z otworami wykonanymi
za pomoca wiazki jondéw wytworzono tacznie 30 otwordw, przy czym zaprojektowany rozmiar
pojedynczego otworu wynosit 5 um x 30 pm. Daje to taczng powierzchni¢ wejsciowa rowng
4500 um?, czyli ponad dwukrotnie wickszg niz pole przekroju poprzecznego pustego rdzenia
Swiattowodu, co z nadmiarem zapewnia wydajny transport gazu do jego wnetrza. Odstep
pomigdzy sgsiednimi otworami wynosit 100 um, a pierwszy z nich znajdowat si¢ w odleglosci
2 mm od konca $wiattowodu ARHCF. Kazdy boczny otwor zostat poddany analizie z
wykorzystaniem obrazowania SEM w celu zmierzenia jego szerokos$ci i dtugosci. Na podstawie
30 pomiardéw ustalono, ze $rednia szeroko$¢ 1 dtugo$¢ wyniosty odpowiednio 6,84 um i 31,83
um. Wartos$ci te sg wigksze niz zaktadane 5 pm x 30 um. Wynika to z faktu, ze wigzki jonoéw
charakteryzuja si¢ skonczong, niezerowg srednica oraz stozkowym profilem. W konsekwencji,
podczas drazenia otworu powstaje zwezajacy si¢ profil — szerszy na gorze, a wezszy na dole.

W przypadku sondy z otworami wykonanymi za pomoca impulséw lasera, proces
usuwania materiatu przeprowadzono z wykorzystaniem impulsow o czasie trwania 230 fs, przy
czestotliwosci repetycji rownej 3 kHz i sredniej mocy wynoszacej 10 mW. Wytworzono tacznie
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22 mikrootwory oddalone od siebie o okolo 1 mm. Zaprojektowany rozmiar kazdego z kanatow
wynosit 7 pm x 30 pm, co daje catkowita powierzchnie rowng 4620 um?. Szeroko$¢ rowna 7
um jest wigksza niz szeroko$¢ zadana w przypadku obrobki FIB i zostata wybrana celowo,
gdyz otwory boczne wykonane za pomocg impulsoéw lasera femtosekundowego charakteryzuja
si¢ wigkszymi fluktuacjami krawedzi. Wszystkie 22 modyfikacje przeanalizowano na
podstawie ich obrazéw SEM. Srednie wartosci szerokosci i dtugosci wyniosty odpowiednio
7,63 pm oraz 35,67 um. Nalezy przy tym zwrdci¢ uwage na fakt, ze odchylenie standardowe
szerokos$ci dla 22 pomiardw wynosito zaledwie 0,568 pum. Oznacza to, ze pomimo fluktuacji
ksztattu, proces cechuje si¢ wysoka powtarzalno$cig. Ponadto, warto zauwazy¢, ze szeroko$¢
mikrokanatéw wynoszaca zaledwie 7 um jest znaczaco mniejsza niz prezentowana w
niektorych publikacjach [166, 168].

Wstepne eksperymenty przeprowadzone byty z wykorzystaniem sondy, w ktdrej otwory
wykonano za pomocg wigzki jonow. Zdjecie sondy zaprezentowano na Rysunku 36. Jej dtugos¢
wynosita 10,5 cm. Swiattowod z pustym rdzeniem umieszczony byt w ztaczce §wiattowodowej
BFT1 firmy Thorlabs. Swiatto z diody laserowej o dtugosci rownej 1651 nm byto dostarczone
do sondy za pomoca §wiatlowodu typu solid-core, w ktorym $rednica rdzenia na wyjsciu byta
powigkszona do 25 pum. Dzigki temu uzyskano zwigkszong efektywnos$¢ sprzegania swiatta —
okoto 75% przy przejéciu ze $wiattowodu solid-core do witdkna ARHCF, okoto 35% w
przeciwnym kierunku.

Rysunek 36. Zdjecie kompletnej sondy: 1 — szczelne pofgczenie miedzy wioknem HCF (4) oraz
Swiattowodem doprowadzajqcym/zbierajgcym swiatlo (2), umozliwiajgce zasysanie powietrza; 3 —
uchwyt swiattowodu HCF; 5 — zakonczenie sondy z otworami bocznymi i zwierciadtem umieszczonym
wewngqtrz pustego rdzenia. Wewngqtrz: obraz SEM pokazujgcy 3 z 30 otworow bocznych wykonanych
za pomocq wiqzki jonéw. Zrédlo: [172].

Analogicznie do wczesniejszej sondy przedstawionej w Podrozdziale 5.2, do
demonstracji detekcji gazow zaimplementowano technike TDLAS, w ktorej dtugos¢ fali lasera
o modelu PL-DFB-1651-A-A81-SA firmy LD-PD byla przestrajana w poblizu 1651 nm za
pomoca pitoksztattnej modulacji pradu Zrédia potprzewodnikowego. W uktadzie wykorzystano
cyrkulator optyczny po to, by mozliwe bylo wprowadzenie $wiatta do sondy, a odbite
promieniowanie skierowac¢ do detektora PDA20C2 firmy Thorlabs. Do testow uzyto dwoch
mieszanek metanu i azotu o stezeniach 1% 1 2,2%. Po wpuszczeniu gazu do sondy sygnat byt
rejestrowany za pomocg oscyloskopu.

Niestety, ponownie jak w przypadku wczesniejszej wersji sondy, w rejestrowanym
sygnale wystepowaly silne prazki interferencyjne o kontrascie na poziomie 20-25%. Przy tak
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silnych prazkach zdecydowano si¢ na alternatywny sposob analizy sygnatu, w ktorym analizie
poddano maksima sygnalu interferencyjnego. Obserwowane prazki powstaty w wyniku
interferencji dwoch wiazek, z ktérych jedna wchodzita w interakcje z mierzong probka. Z tego
powodu, linia absorpcyjna powinna by¢ widoczna w sygnale interferencyjnym jako zmiana
amplitudy prazkéw. W dostepnych warunkach eksperymentalnych poziom absorpcji nie byt na
tyle duzy, zeby zmiana amplitudy prazkow byta wyraznie widoczna. Z tego tez powodu na
Rysunku 37 lini¢ absorpcyjng oznaczono strzatka. Uwidacznia si¢ ona jednak po usunieciu tla,
a uzyskane sygnaly sg zgodne z symulacjg na podstawie danych z bazy danych HITRAN.
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Rysunek 37. (a) Prqzki interferencyjne zarejestrowane za pomocq refleksyjnej sondy dla roznych
stezen metanu (1% i 2.2%). Dodatkowo, zaprezentowano tez sygnat zarejestrowany dla czystego azotu.
Interferogramy zostaly przesuniete w poziomie dla lepszej czytelnosci wykresu. Czarne strzatki
wskazujg potozenie linii absorpcyjnej metanu. Czas na osi X odpowiada zmianie dfugosci fali; (b)
wyodrebnione widmo absorpcyjne w poblizu 1651 nm (okoto 6057 cm™), wykazujgce dobrq zgodnosé
zmierzonej absorpcji metanu (symbole) z symulacjq opartg na parametrach bazy HITRAN (linie
ciggle). Zrédlo: [172].

Przeprowadzony eksperyment dowodzi, ze sonda w rozmiarze ,,mikro” dziata — sonde
mozna wypeli¢ gazem wykorzystujac otwory boczne, Swiatlo odbite od zwierciadla
umieszczonego na zakonczeniu sondy dociera do detektora, a pomimo obecnos$ci prazkow
interferencyjnych mozliwe jest zarejestrowanie linii absorpcyjnej. Nalezy jednak stwierdzi¢, ze
czutos¢ takiego uktadu jest daleka od zadowalajacej. Podobny problem wystepowat juz jednak
we wezesniejszej wersji sondy, a recepta na wystepujace prazki interferencyjne okazat si¢ uktad
zbudowany dla $redniej podczerwieni, w ktorym $wiatto sprzegane bylo do sondy z wolne;j
przestrzeni. Zdecydowano wigc, aby sondg¢ ,,mikro” przetestowa¢ w podobnym uktadzie. W
tych eksperymentach zastosowana zostala sonda pomiarowa z otworami wykonanymi za
pomoca impulséw femtosekundowych. Catkowita dlugo$¢ sondy wynosita 75 cm, przy czym
sktadata si¢ ona z dwoch polaczonych ze sobg odcinkow — krotszego (okoto 10 cm), w ktérym
umieszczone byto zwierciadto 1 wykonane byly otwory boczne, oraz dluzego (okoto 65 cm),
ktory stuzyt wylacznie do wydluzenia sondy. Na Rysunku 38 zaprezentowano zdjecie sondy
oraz uktadu pomiarowego.
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Rysunek 38. Zdjecie uktadu do detekcji gazow za pomocg sondy odbiciowej w wersji ,, mikro” o
catkowitej diugosci rownej 75 cm. W prezentowanym ukitadzie swiatlo kierowane jest od lasera (ICL)
do kolimatora (K) za pomocg dwéch zwierciadel (Z). Swiatlo powracajgce z sondy, po ponownym
odbiciu od zwierciadet jest kierowane do detektora za pomocq plytki swiattodzielgcej (BS). Lustro
paraboliczne (OAPM) skupia swiatto na detektorze. Po prawej stronie na gorze zaprezentowano
zakoriczenie sondy z widocznymi mikrokanatami bocznymi. Zrédlo:[172].

Przeptyw gazu przez sond¢ wymuszono przy uzyciu pompy prozniowej, ktora obnizyta
ci$nienie wewnatrz obudowy kolimatora do 200 Torr. Na potrzeby pomiarow WMS dlugos¢
fali lasera byla modulowana falg sinusoidalng o czgstotliwosci 25 kHz i przestrajana z
czestotliwoscig 10 Hz. Do wydzielenia sygnalu 2f WMS uzyto wzmacniacza homodynowego
(lock-in amplifier, model LIA-MVD-200-H firmy Femto). WysSwietlany sygnat
znormalizowano réwniez wzgledem $redniej mocy padajacej na detektor.

Rysunek 39 przedstawia sygnaly WMS dla trzech probek zasysanych do sondy,
zawierajacych 0,5 ppm oraz 10 ppm metanu w azocie. Na wszystkich skanach linia metanu
znajduje si¢ tuz obok silnej linii pary wodnej. Wynika to z faktu, ze w czesci uktadu opierajace;j
si¢ na propagacji w wolnej przestrzeni (okoto 27 cm od lasera do kolimatora oraz kolejne 33
cm od kolimatora do detektora) obecne bylo powietrze z otoczenia. Z tego samego powodu
niewielki sygnat WMS pochodzacy od metanu jest réwniez widoczny w przypadku uzycia jako
probki azotu.

T T T T T T T T T T T T T
44 —— 10 ppm CH,
—— 5 ppm CH,

Azot

2f WMS (j.znorm.)

Prad lasera (mA)
Rysunek 39. Sygnaty 2f WMS dla trzech probek zmierzonych za pomocg sondy odbiciowej. Prqd lasera

odpowiada dlugosci fali Zrodla. Linia od pary wodnej jest widoczna na kazdym skanie, a jej Zrodlem
jest czes¢ uktadu, w ktorej wigzka porusza sie¢ w wolnej przestrzeni (okoto 60 cm). Zrédlo: [172].
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Analiza uktadu za pomoca wariancji Allana wykazata teoretyczny limit detekcji na
poziomie zaledwie 48 ppb (czasteczek na miliard) przy czasie usredniania sygnatu wynoszacym
1 s. W przypadku ukladéw, w ktorych moga wystepowac prazki interferencyjne, w tym
przypadku z powodu pasozytniczych propagacji modow wyzszych rzeddéw, analiza za pomoca
wariancji Allana moze jednak nie by¢ najbardziej wiarygodnym narzedziem do charakteryzacji
uktadu detekcyjnego. Bardziej miarodajny szacunek czutosci mozna uzyskaé¢ mierzac sygnat
dla okreslonej probki oraz obliczajac stosunek sygnatu do szumu (ang. signal-to-noise ratio,
SNR), przyjmujac za szum maksymalne fluktuacje sygnatu z dala od linii absorpcyjnych. Przy
takim podejsciu uzyskano czulo§¢ wynoszaca 560 ppb. Co niezwykle istotne w kontekscie
praktycznym, zastosowanie bocznego mikrokanatu we wtoknie ARHCF w Zaden sposob nie
ograniczytlo swobodnego wnikania gazu do jego pustego rdzenia. Pozwolito to sondzie
reagowac na zmiang st¢zenia probki niemal natychmiastowo, a czas odpowiedzi uktadu wynidst
zaledwie okoto 3 s. Wyniki te zostaly szczegdtowo przedstawione w pracy [172], ktéra ukazata
si¢ w czasopismie Optics and Laser Technology.

5.4. Dyskusja wynikow w konteks$cie aplikacyjno-wdrozeniowym

Dotychczasowa charakterystyka zaprezentowanej sondy §wiattowodowej potwierdzita
jej wysoki potencjat metrologiczny w warunkach laboratoryjnych. Potaczenie zaawansowane;j
spektroskopii w zakresie podczerwieni ze §wiattowodami z pustym rdzeniem z mikrokanatami
bocznymi umozliwito uzyskanie wysokiej czutosci, niskiej granicy detekcji oraz dynamicznej
wymiany gazowej przy zastosowaniu unikatowej konstrukcji sondy pomiarowej o niewielkim
rozmiarze 1 objetosci. Uzyskane parametry stanowig istotny krok w strone rozwoju
miniaturowych czujnikéw do detekcji sladowych stezen gazéw. Przejscie od stacjonarnego
stanowiska badawczego do praktycznych zastosowan detekcyjnych wymaga jednak

przeanalizowania zaro6wno obszaréw, jak 1 ograniczen wynikajacych z obecnej konstrukcji
uktadu.

Ocena rzeczywistego potencjalu aplikacyjnego opracowanej sondy wymaga
zestawienia jej cech z wymaganiami stawianymi przez eksploatacje optycznych czujnikow
gazu poza srodowiskiem laboratoryjnym. Konwencjonalne optyczne detektory metanu oparte
na wieloprzejsciowych komorkach absorpcyjnych (ang. Multipass Absorption Cells, MPAC)
wprawdzie gwarantujg wysoki stosunek sygnalu do szumu, jednak ich znaczne gabaryty oraz
duza objetos¢ pomiarowa, zwykle wynoszaca kilkaset mL, czesto utrudniajg budowanie
uktadéw o matych rozmiarach i niewielkiej wadze. Zaproponowane rozwigzanie przenosi wiec
detekcje gazowa z uktadow makroskopowych do skali mikrokanatowej. Zastosowanie
Swiattowodow antyrezonansowych dodatkowo pozwala na pomiary w $redniej podczerwieni,
gdzie wspotczynniki absorpcji molekut sg zwykle o okoto 2 — 3 rzedy wielkos$ci wyzsze niz w
pasmie bliskiej podczerwieni. W rezultacie, do mozliwosci uzyskania wysokiej czutosci
wystarczajagcy moze by¢ odcinek s$wiattowodu o dilugosci zaledwie kilkudziesigciu
centymetrow, co zaprezentowano na przyktadzie detekcji metanu.

Kluczowym atutem aplikacyjnym wytworzonej architektury jest znaczna
miniaturyzacja sondy pomiarowe] przy zachowaniu wysokiej czuto$ci pomiaru, znacznie
ponizej sredniego tta atmosferycznego, wynoszacego okoto 2 ppm. Znaczna miniaturyzacja
byta mozliwa dzigki wytworzeniu mikrootworow bocznych w $wiatlowodzie, ktorymi gaz
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mogl dostawaé si¢ do wnetrza wldkna z pustym rdzeniem. Z sukcesem zademonstrowano
mozliwos¢ uzycia w tym celu zar6wno wigzki lasera femtosekundowego, jak rowniez
zogniskowanej wigzki jonowe;.

Przejscie od stacjonarnej aparatury laboratoryjnej do w pelni funkcjonalnego,
kompaktowego systemu detekcji gazéw wymaga doktadnego zidentyfikowania ograniczen
sprzetowych oraz konstrukcyjnych, ktore to wyznaczaja obszary potencjalnej dalszej
optymalizacji. Z jednej strony, duzym ograniczeniem w obszarze optyki $redniej podczerwieni
pozostaje ograniczona dostepnos¢ komercyjnych komponentow w petni §wiattowodowych, np.
sprzegaczy czy cyrkulatorow. Wymusza to zastosowanie dyskretnych elementéw optycznych
oraz sprz¢gania Swiatla ze swobodnym biegiem wigzki w powietrzu. Taka konfiguracja, chociaz
elastyczna na etapie badan laboratoryjnych, wykazuje jednak wysoka wrazliwo$¢ na drgania
mechaniczne i termiczne, co w warunkach praktycznych moze prowadzi¢ do stopniowego
rozstrajania toru pomiarowego. Z drugiej strony, to wilasnie uniknigcie elementow
swiattowodowych pozwolilo znaczaco ograniczy¢ niepozadane odbicia w uktadzie.
Niewatpliwie jednak, konfiguracja $wiattowodowa wcigz ma potencjat do znacznej poprawy.
Dwa najbardziej istotne obszary to optymalizacja konstrukcji lustra na zakonczeniu sondy w
celu zwigkszenia sygnalu docierajacego do detektora, oraz optymalizacja potaczenia
Swiattowod solid-core do hollow-core w celu zmniejszenia odbicia i zwigkszenia transmisji.

Dodatkowym aspektem o charakterze konstrukcyjnym jest odporno$¢ mechaniczna i
srodowiskowa struktury czujnikowej. Mikrootwory zmieniajg lokalng sztywnos$¢ swiattowodu.
Ewentualne stosowanie takiej sondy poza laboratorium oznacza konieczno$¢ zaprojektowania
odpowiedniej ostony mechanicznej, utatwiajacej manipulowanie sondg. Ponadto, w konteks$cie
dlugoterminowe;j eksploatacji w niekontrolowanym otoczeniu, istotne jest zapewnienie statych
parametrow odbicia mikrolustra na czole Swiatlowodu poprzez zabezpieczenie go przed
wplywem zanieczyszczen pytowych lub wilgoci.
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Zakonczenie 1 wnioski

W niniejszej rozprawie przeanalizowano mozliwo$¢ wykorzystania zogniskowanej
wiazki jondéw oraz ultrakrotkich impulséw lasera femtosekundowego do precyzyjnej
modyfikacji struktur $wiattowodowych. Gtownym przedmiotem badah byto opracowanie
metodyki umozliwiajacej kontrolowang mikroobrobke szkta oraz geometrycznie ztozonych
struktur $wiattowodowych, przy jednoczesnym zachowaniu ich integralnosci i wlasciwosci
uzytkowych. Jako szczegdlnie wymagajaca platforme eksperymentalng wykorzystano
antyrezonansowe S$wiatlowody z pustym rdzeniem, ktorych cienko$cienna mikrostruktura
stawia wysokie wymagania zarowno w zakresie precyzji pozycjonowania, jak 1 kontroli procesu
usuwania materiatu.

W pierwszym etapie prac przeprowadzono badania na litym szkle krzemionkowym, co
pozwolito okresli¢ podstawowe zaleznosci pomigdzy parametrami procesowymi a geometrig i
jakoscig otrzymywanych struktur. Nastepnie opracowane procedury przeniesiono na
swiattowody z pustym rdzeniem. Szczegdlng uwage poswigcono metodom przygotowania
probek, ich orientacji przestrzennej oraz precyzyjnemu pozycjonowaniu obszaru modyfikacji
wzgledem wewnetrznej mikrostruktury widkna. Pozwolito to na powtarzalne wykonywanie
bocznych mikrokanatow prowadzacych do pustego rdzenia bez destrukeji cienkich elementow
antyrezonansowych oraz bez wprowadzania strat transmisyjnych uniemozliwiajacych dalsze
wykorzystanie widkna. Przeprowadzone badania wykazaty jednocze$nie, ze technologie FIB 1
femtosekundowej obrobki laserowej posiadajg wyraznie odmienne charakterystyki i nie
powinny by¢ traktowane wylacznie jako wzajemnie zastgpowalne metody wytwarzania tych
samych struktur. Obrébka za pomoca zogniskowanej wigzki jondw zapewnia bardzo wysoka
kontrolg geometrii, dobra jako$¢ krawedzi oraz mozliwo$¢ stopniowego 1 selektywnego
usuwania materialu bez powstawania typowej strefy wplywu ciepla. Jej ograniczeniem
pozostaje jednak stosunkowo niewielka wydajnos¢ objetosciowa, a w przypadku glebokich
struktur takze wystepowanie zjawisk charakterystycznych dla rozpylania jonowego, takich jak
redepozycja materialu czy stopniowe zwigkszanie stozkowatoSci $cian. Zastosowanie
plazmowego zrddta jondow ksenonu pozwolito zwigkszy¢ wydajno$¢ procesu, szczegdlnie na
etapie wykonywania wigkszych przekrojow diagnostycznych, i1 jednoczesnie uniknaé
implantacji metalicznej charakterystycznej dla klasycznych zrodet galowych. Obrobka z
wykorzystaniem impulséw femtosekundowych zapewnia z kolei znacznie wigkszg wydajnosé¢
usuwania materiatu i tym samym wigkszy potencjat skalowalno$ci procesu. Wiaze si¢ jednak z
wickszg wrazliwoscig jakosci otrzymywanych struktur na parametry ekspozycji oraz z
mozliwoscig wystgpowania zwigkszonej chropowatosci, mikropekni¢¢ i lokalnych zmian
materiatlowych. Przeprowadzone badania pokazaly réwniez istotny wplyw dlugosci fali
promieniowania laserowego na przebieg procesu i jako$¢ uzyskiwanych struktur. Ostatecznie
obie metody umozliwity wykonanie funkcjonalnych modyfikacji swiattowodow HCF, jednak
prowadzity do tego celu przy odmiennym kompromisie pomig¢dzy precyzja, jakoscia
powierzchni, wydajnoscig procesu i jego skalowalnoscig. Wyniki te pokazuja, ze FIB i obrobka
femtosekundowa mogg by¢ rozpatrywane nie tylko jako technologie konkurencyjne, ale
réwniez jako rozwigzania komplementarne. FIB jest szczegdlnie atrakcyjnym narz¢dziem w
sytuacjach wymagajacych najwyzszej kontroli geometrii, selektywnosci 1 jako$ci wykonania,

107



podczas gdy obrobka femtosekundowa staje si¢ korzystna tam, gdzie kluczowe znaczenie ma
wigksza szybko§¢ procesu 1 mozliwos¢ wykonywania wigkszej liczby lub wigkszych
objetosciowo modyfikacji. Dobor odpowiedniej metody powinien by¢ zatem determinowany
wymaganiami konkretnej struktury i jej pdzniejszego zastosowania, a nie jedynie maksymalng
mozliwa rozdzielczo$cig procesu.

Jednym z celéow pracy byto rowniez wykazanie, ze opracowane metody modyfikacji
mogg prowadzi¢ do rzeczywistego rozszerzenia funkcjonalnosci $wiattowodu. Jako
demonstracje¢ tego podejscia wybrano laserowa detekcje gazéw w S$wiatlowodach
antyrezonansowych z pustym rdzeniem. W tym celu opracowano refleksyjng sond¢ pomiarowa,
w ktorej probka doprowadzana jest do pustego rdzenia przez wykonane w plaszczu
mikrokanaty, natomiast jeden z koncow wtdkna petni funkcje zakonczenia refleksyjnego. W
takiej konfiguracji boczne modyfikacje nie stluza jedynie skréceniu czasu napelniania
standardowej komorki §wiattowodowej, lecz stanowig element niezbedny do funkcjonowania
catej architektury pomiarowej. Skuteczno$¢ takiego rozwigzania potwierdzono
eksperymentalnie. Opracowane mikrokanaty umozliwity wydajna, poprzecznag wymiang
gazowa, a uzyskane wyniki potwierdzily mozliwos¢ wykorzystania niewielkiej objetosci
pustego rdzenia jako rzeczywistego obszaru pomiarowego i pokazaly, ze odpowiednio
wykonana modyfikacja struktury S$wiattowodu moze umozliwi¢ realizacj¢ konfiguracji
czujnikowej niedostepnej dla wtokna niemodyfikowanego.

Przeprowadzone badania pozwalajg tym samym odnie$¢ si¢ bezposrednio do dwoch
probleméw naukowych zdefiniowanych we Wstepie. Pierwszy z nich dotyczyt mozliwosci
kontrolowanej mikroobrobki szklanych struktur $wiattowodowych o ztozonej geometrii oraz
okreslenia mozliwos$ci 1 ograniczen technologii FIB 1 femtosekundowej obrobki laserowe;.
Problem ten zostal rozwigzany poprzez opracowanie i eksperymentalng weryfikacj¢ procedur
przygotowania, pozycjonowania i mikroobrébki probek oraz poprzez poréwnanie rezultatow
otrzymanych dla obu metod. Wykazano, ze przy odpowiednim doborze parametréw obie
technologie mogg by¢ skutecznie stosowane do modyfikacji §wiattowodow, przy czym kazda z
nich charakteryzuje si¢ odmiennym zestawem zalet i ograniczen. Drugi problem dotyczyt
mozliwo$ci wykorzystania kontrolowanej modyfikacji mikrostruktury $wiatlowodu do
realizacji nowej funkcjonalno$ci czujnikowej, a nie jedynie do poprawy parametrow
istniejgcego rozwigzania. Problem ten rozwigzano poprzez opracowanie i eksperymentalng
demonstracje refleksyjnej sondy gazowej, w ktorej wykonane modyfikacje boczne umozliwiaja
bezposredni dostgp analizowanej probki do pustego rdzenia i stanowig integralny element
architektury pomiarowe;.

Uzyskane wyniki pozwalaja réwniez uzna¢ obie hipotezy badawcze sformutowane we
Wstepie za potwierdzone. Pierwsza hipoteza zaktadala mozliwos¢ wykorzystania
zogniskowanej wiazki jonow i impulséw femtosekundowych do kontrolowanej i powtarzalnej
mikroobrobki struktur $wiattowodowych bez krytycznego naruszenia ich geometrii i
wlasciwosci transmisyjnych oraz komplementarny charakter obu metod wynikajacy z
odmiennych mechanizméw ich oddziatywania z materialem. Wyniki badan eksperymentalnych
potwierdzity zardowno mozliwos¢ wykonania funkcjonalnych modyfikacji obiema metodami,
jak 1 wyrazne réznice pomi¢dzy nimi w zakresie precyzji, jako$ci powierzchni i wydajnosci
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procesu. Druga hipoteza zakladata, Zze kontrolowana modyfikacja mikrostruktury swiattowodu
moze prowadzi¢ do nadania mu nowych funkcjonalnosci czujnikowych. Eksperymentalna
realizacja sondy gazowej pokazala, ze wykonane mikrokanaty nie stanowia jedynie
dodatkowego elementu poprawiajacego dziatanie istniejacego rozwiazania, lecz umozliwiaja
realizacj¢ odmiennej konfiguracji pomiarowej, w ktorej dostep badanego medium do obszaru
interakcji odbywa si¢ poprzez celowo wytworzone modyfikacje widkna. Tym samym réwniez
druga hipoteza zostala potwierdzona.

Nalezy jednocze$nie podkresli¢, ze wykorzystane w pracy $wiattowody ARHCF oraz
laserowa spektroskopia gazow stanowig jedynie wybrane przyklady zastosowania
opracowanych metod. Podstawowym wynikiem rozprawy jest metodyka precyzyjnej
mikroobrobki szklanych struktur §wiattowodowych, ktérej zakres stosowalno$ci nie jest
ograniczony do widkien z pustym rdzeniem ani do zastosowan spektroskopowych. Te same
narzgdzia 1 procedury moga zosta¢ wykorzystane do modyfikacji standardowych
swiattowodow typu solid-core, witdkien specjalnych oraz innych komponentow fotonicznych.
Modyfikacji moga podlega¢ zarowno powierzchnie boczne wildkna, jak 1 jego czota, a
wytwarzane struktury moga petni¢ funkcje zwigzane z detekcjg, ksztattowaniem wigzki,
sprzeganiem $wiatla czy obrazowaniem. Przykladem potwierdzajacym bardziej uniwersalny
charakter opracowanych kompetencji sa przedstawione na Rysunku 40 struktury wykonane na
czole komercyjnego swiattowodu wielordzeniowego. Za pomocg technologii FIB wytworzono
na jego powierzchni zlozone struktury optyczne w postaci mikrosoczewek Fresnela.
Demonstracja ta pokazuje, ze opracowane narzedzia mikroobrobki moga by¢ wykorzystane
roOwniez poza geometria bocznych kanatow w ARHCF 1 pozwalaja na kontrolowane
ksztaltowanie funkcji optycznych bezposrednio na zakonczeniach widkien.

%, 12/22/2023 HV curr tit |det magm  HFW WD
8:33:56 AM 2.00kV 0.10nA 7.0° ETD 250 x 829 ym 4.3 mm

Rysunek 40. Wytworzone za pomocq zogniskowanej wigzki jonow na czotach komercyjnie dostgpnego
Swiattowodu wielordzeniowego soczewki Fresnela. Zrodio: materiatly wlasne.

Istotnym rezultatem rozprawy jest rowniez jej wymiar wdrozeniowy. Realizacja pracy
w ramach programu ,,Doktorat Wdrozeniowy” przyczynita si¢ do zwigkszenia kompetencji
technologicznych partnera przemystowego Whitecarbon/Nanores. Prowadzone badania
pozwolily rozszerzy¢ istniejace know-how zwigzane z technologia FIB o zagadnienia
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dotyczace precyzyjnej obrobki materiatow dielektrycznych, szkla i struktur $wiattowodowych,
a takze zbudowac¢ kompetencje w zakresie mikroobrobki z wykorzystaniem impulsow
femtosekundowych. Uzupelnia to wczesniej rozwijane w przedsicbiorstwie do$wiadczenia
zwigzane mig¢dzy innymi z modyfikacja elementow i struktur potprzewodnikowych oraz
rozszerza zakres dostgpnych technologii o nowag grupe materialbw 1 komponentow
fotonicznych. Znaczenie tych kompetencji wykracza poza zakres pojedynczego projektu
badawczego. Specjalne wtokna optyczne, czujniki §wiattowodowe, struktury typu lab-on-fiber
1 lab-on-tip oraz zintegrowane mikroelementy optyczne stanowig intensywnie rozwijany obszar
wspotczesnej fotoniki. Mozliwos$¢ precyzyjnej i powtarzalnej modyfikacji takich komponentow
moze wigc stanowi¢ zaréwno podstawe dalszych badan, jak i element oferty technologiczne;j
przedsiebiorstwa. W ramach realizacji doktoratu opracowano nie tylko pojedyncze struktury
demonstracyjne, lecz rowniez zdobyto wiedze dotyczaca preparatyki, pozycjonowania, doboru
parametrow procesu, oceny jakosci oraz ograniczen obu technologii, ktéra moze by¢
przenoszona na kolejne zadania badawcze 1 ustugowe.

Dalszy rozwdj przedstawionych metod moze przebiega¢é w kilku kierunkach.
Szczegolnie interesujace sg dalsze modytikacje boczne swiattowodow, obejmujace selektywne
odstanianie obszaru rdzenia lub lokalne ksztattowanie geometrii plaszcza w celu zwigkszenia
oddziatywania pola optycznego z otoczeniem. Tak przygotowane struktury mogtyby znalez¢
zastosowanie miedzy innymi w detekcji chemicznej i biologicznej, zwlaszcza po potaczeniu
mikroobrobki z nanoszeniem odpowiednio dobranych warstw funkcjonalnych. Drugim
perspektywicznym obszarem sg modyfikacje czota swiattowodu. Mozliwo$¢ bezposredniego
wytwarzania na powierzchni wtokna ztozonych struktur refrakcyjnych lub dyfrakcyjnych
otwiera droge do integracji funkcji optycznych bez potrzeby stosowania dodatkowych
elementow objetosciowych. Rozwigzania tego typu moga by¢ rozwijane w kierunku uktadow
obrazujacych, miniaturowych sond optycznych, ksztattowania profilu wigzki oraz zwigkszania
efektywnosci sprzegania promieniowania pomigdzy zrodtami $wiatta i wtoknami o réznych
parametrach modalnych.

Podsumowujac, przedstawione wyniki pokazuja zatem, ze kontrolowana mikro- i
nanomodyfikacja $wiattowodow moze by¢ traktowana jako uniwersalne narz¢dzie rozszerzania
funkcjonalnosci istniejacych struktur fotonicznych. Zogniskowana wigzka jondw oraz impulsy
femtosekundowe oferuja w tym zakresie odmienne, a zarazem uzupetiajace si¢ mozliwosci.
Antyrezonansowe $wiattowody z pustym rdzeniem 1 laserowa detekcja gazow postuzyly w
niniejszej pracy jako wymagajaca platforma pozwalajaca zweryfikowaé te mozliwosci w
praktyce. Opracowane metody majg jednak charakter znacznie bardziej ogélny 1 moga stanowic
podstawe dalszego rozwoju nowych komponentow $wiattowodowych oraz systemow
fotonicznych, w ktorych lokalna modyfikacja gotowej struktury pozwala nada¢ jej funkcje
wykraczajace poza pierwotne zatozenia projektowe.
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Materials Science, Volume: 60, No: 32, 2025 (DOI: 10.1007/s10853-025-11273-y)

4. P. Gronowicz, P. Perehiniec, K. Patka, A. Filipkowski, R. Buczynski, M. Nikodem, "Towards
miniature reflective gas-sensing probe based on antiresonant hollow-core fiber with micro-
machined side holes", Optics and Laser Technology, Volume 203, Part D, 2026 (DOI:
https://doi.org/10.1016/j.optlastec.2026.116272)

Prezentacje konferencyjne

e M. Nikodem, G. Gomoétka, P. Gronowicz, R. Buczynski, “Hollow-core fibers in laser
gas detection”, TAL2023, Lublin, 11-14.09.2023 — wspotautorstwo w prezentacji ustnej

e P. Gronowicz, M. Nikodem "Micromachining silica-based anti-resonant hollow-core
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e M. Nikodem, P. Gronowicz, P. Perehiniec, R. Buczynski ,,Gas sensing inside hollow-
core fibers”, 29th International Conference on Optical Fiber Sensors (DOI:
10.1117/12.3063017), 25-30.05.2025, Porto, Portugalia — wspotautorstwo w prezentacji
ustnej
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hollow-core fibers for gas spectroscopy", Specialty Optical Fibers 2026, (DOI:
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e P. Lasek, M. Nikodem, K. Patka "Microfabrication of Anti-Resonant Hollow-Core
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