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[VADAS

Lazeriné¢ pazaida — optinio elemento dangos, pavirSiaus ar tlirio negrjztamas pokytis po
medziagos sgveikos su lazerine spinduliuote. Pirma kartg lazeriné pazaida buvo aprasyta dar 1964m.
kai j skaidry dielektrikg buvo sufokusuotas impulsinio rubino lazerio pluostas [1]. Taip atsivéré nauja
moksliniy tyrimy sritis, tirianti lazerinés spinduliuotés indukuotos pazaidos mechanizmus, jos
priezastis ir ieSkanti biidy kaip padidinti optiniy elementy pazaidos slenkscius.

Optiniams komponentams nurodomas lazerinés pazaidos slenkstis apibrézia energijos jtékio
lygj, auksc¢iau kurio pazeidimo tikimybé nebéra nykstamai maza duotam parametry rinkiniui. Tokia
riba, be abejo, yra svarbi, taciau praktikoje optiniai elementai lazerinése sistemose gali biti
eksponuojami spinduliuote visg para, nepertraukiamai kelias dienas, savaites ar ménesius, todél daug
svarbesnis tampa pazaidos slenkstis itin dideliam skaiciui impulsy su palyginti maza ar vidutine
smailine galia. Sis pazaidos slenkstis bus gerokai Zemesnis nei nustatytas pavieniam impulsui, tatiau
butent jis apibrézia kaip kokybiskai ir ilgai optinis elementas gali funkcionuoti lazerinéje sistemoje.

Akumuliaciniy (kaupiamyjy) reiskiniy, kai viena bandinio vieta yra eksponuojama daugiau
negu vienu impulsu, tyrimas yra pagrindiné $io darbo kryptis. Eksperimentai bus atlickami
suformuojant Zinomo skai¢iaus impulsy vorg, zadinant bandinj ty vory serijomis ir registruojant
bandinio pralaidumo pokyti po kiekvieno 1§ Zadinimo impulsy sgveikos su medziaga. Nustacius, kaip
lazering pazaidg sukeliantis impulsy skaiius priklauso nuo impulso energijos jtékio, biity galima
apskaiCiuoti pazaidos tikimybe¢ ties bet kokiu energijos jtékiu ir pagal priklausomybe jvertinti
pagrindinius faktorius, turin€ius daugiausiai jtakos lazerinei paZaidai kiekviename energijos jtékio

diapazone.

Darbo tikslas: pritaikyti ir optimizuoti ultrasparCiosios spektroskopijos tyrimy metodus lazerio
indukuotos paZaidos slenks¢io nustatymui optinése terpése ir dielektrinése dangose bei iStirti

akumuliaciniy reiSkiniy jtakg pazaidos slenksciui.



1. LAZERINE PAZAIDA

Optinio elemento pazeidimas — bet koks iSorinis poveikis elementui, po kurio pakinta
numatytos jo optinés savybés. Poveikio prigimtis gali biiti, pavyzdziui, cheminé arba terming, taciau
dazniausiai pasitaikanti — mechaniné. Jprastai tai yra jvairts pavirSiaus ar dangos jbrézimai, jskilimai
arba tiesiog purvas, taCiau gali pasitaikyti ir pacio elemento tiirio jtrilkimai arba vidiniai jtempiai
atsirade gamybos metu. Siame darbe bus nagriné¢jami optinés prigimties, o dar tiksliau — lazerinés
spinduliuotés sukeliami optiniy elementy pazeidimai, nes biitent jie, eliminavus anksciau iSvardintus

iSorinius faktorius, apibrézia optiniy komponenty veikimo ribas.

Lazerio indukuotos pazaidos slenkstis

Tarptautinis 1SO standartas (ISO 21254-1:2011) optinio elemento pavir$iaus pazaidg apibrézia
kaip negrjztama, lazerinés spinduliuotés sgveikos su bandinio pavir§iumi indukuotg pavirSiaus
charakteristiky pakitima, kuris gali biiti stebimas taikant pasirinkta pokyc¢iy registravimo metodika
[2]. Pazeidimas gali jvykti ant bet kurio bandinio optinio pavir§iaus, 0 taip pat ir optinio elemento
tiryje, pavyzdziui lazeriniuose strypuose, dichroiniuose veidrodZiuose, prizmése ar kituose
pralaidume veikianc¢iuose optiniuose elementuose, ypac¢ jeigu yra sudaromos salygos lazerinés
spinduliuotés fokusavimuisi. Atspindyje veikian¢iy optiniy elementy, kaip metaliniai ar dielektriniai
veidrodziai, pazeidimo tikimybé tiryje bendru atveju yra kelis kartus mazesné nei pavirsiuje [3,4].

Pagrindinis lazering pazaidg charakterizuojantis parametras yra lazerio indukuotos pazaidos
slenkstis (LIPS), kuris parodo, koks maksimalus kiekis lazerinés spinduliuotés gali kristi j bandinio
pavirSiy su nuline tikimybe, kad jvyks paZeidimas. Spinduliuotés kiekis jprastai iSreiSkiamas
energijos jtéekiu:

E
F=—, 1
- (1)

kur E; — vieno impulso energija, S — pluosto plotas.
Bendru atveju faktorius, nuo kuriy priklauso LIPS, galima iSskirstyti j lazerinés spinduliuotés
parametrus, medZiagos parametrus ir aplinkos salygas. Taip pat galima jvertinti optinés dangos

parametrus, jeigu optinis komponentas yra ja padengtas. Toliau bus pla¢iau apZvelgti visi Sie aspektai.

1.1 Lazerinés spinduliuotés parametrai
Daugelyje eksperimentiniy tyrimy yra pademonstruota, kad medZiagos pazaidos slenkstis auga
didéjant j ja krentan¢io impulso trukmei [5-7], ka patvirtina ir teoriniai skai¢iavimai. Si tendencija

pacioje lazeriy eros pradzioje taip pat buvo pastebéta moduliuotos kokybés lazeriniy osciliatoriy ir
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stiprintuvy lazeriniuose strypuose [8], stebint juose besiformuojancius jtrikkimus. Teorijoje LIPS
priklausomybé nuo impulso trukmés apytiksliai aprasoma kaip Saknis i$ impulso trukmés 7 [9], kai
pazeidimas nagrinéjamas griiitinés jonizacijos rezime. Tai galima iSvesti i§ to, kad medziagos
dvifotoné sugertis priklauso nuo spinduliuotés intensyvumo kvadrato [10], kas taip pat yra patvirtinta
praktiniais eksperimentais [11]. Pasikeitus dominuojan¢iam pazaidos mechanizmui, $i priklausomybé
nebegalioja, nors LIPS ir toliau krenta mazéjant impulso trukmei .

Atskirai LIPS gali biiti nurodoma ir nuolatinés veikos lazerinei spinduliuotei. Tokiu atveju
tipiné pazeidimo priezastis — medziagos perkaitimas [12,13]. Esant nuolatiniam lazerio spinduliuotés
srautui medziaga paprasciausiai nespéja iSsklaidyti Silumos optinio elemento pavirSiuje ar tiryje, kam
turi bent trumpus laiko intervalus impulsinés spinduliuotés atveju, todel gali tiesiog pradéti lydytis ar
net uzsidegti. llgéjant impulsy trukmei lazerinés pazaidos slenkstis tampa vis maziau deterministinis
(kaip bity pavyzdziui su femtosekundiniais impulsais) ir pats pazaidos mechanizmas pradeda
panaséti | nuolatinés veikos sukeliamg medziagos perkaitinimg. Augant impulsy pasikartojimo
dazniui taip pat stebimas lazerinés pazaidos mechanizmo panaséjimas j indukuojama nuolatine
spinduliuote [14,15].

LIPS priklausomybé nuo bangos ilgio A yra sudétingesné nei nuo impulso trukmés 7, taciau
bendru atveju taip pat krenta mazéjant bangos ilgiui [16-18]. Kristalinése medZziagose, tokiose kaip
puslaidininkiai ar dielektrikai, turin¢iose draustiniy juosty tarpg tarp valentinés ir laidumo juostos,
pavienio fotono energija, t.y. jo bangos ilgis, bus faktorius, nusakantis, ar fotonas gali perkelti
elektrong j suzadintg biiseng. Taigi nuo bangos ilgio A priklauso ar sugertis bus tiesiné, ar netiesiné,
taCiau abiem atvejais medZziagoje bus sugeneruota laisvyjy elektrony, kuriy tolimesné dinamika
medziagoje gali nulemti optinj jos pazeidima [19]. Laisvieji elektronai, pavyzdziui, gali toliau sugerti
fotony energija ir ja iSnaudoti kity elektrony suzadinimui, po to indukuoti ir grifitinj paZeidimo efekta.
Visi §ie procesai, nagrin€jant juos atskirai, savaip priklauso nuo bangos ilgio, todel galutingje LIPS
priklausomybéje nuo bangos ilgio turime tarsi jy superpozicija, kuri néra aproksimuojama paprasta ir
universalia funkcija. Be to, priklausomai nuo bangos ilgio gali skirtis ir pati pazeidimy morfologija
(1 pav.) kaip pademonstravo Chambonneau et al. [20]. Todél tiriant optiniy elementy pazaidos
slenkséius yra prasminga zinoti, su kokio bangos ilgio spinduliuote jie bus naudojami ir pagal tai
pritaikyti LIPS nustatymo salygas.

Pluosto diametro d jtaka pazaidos slenksCiui i§ pirmo Zvilgsnio yra labai aiski ir
vienareik$miska, nes energijos jtékis (1) formuléje atvirk$¢iai priklauso nuo pluosto ploto, taigi
pluosto diametro kvadrato. Todél energijos jtékis, ties kuriuo indukuojama optinio elemento lazeriné
pazaida, turéty biiti proporcingas vienetui i§ diametro kvadrato. Taciau praktiSkai negalima grieZtai

vadovautis vien tokia iSraiSka, nes augant pluoSto diametrui auga ir tikimybe, kad jis pataikys j optinio
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1 pav. Nomarskio skirtuminés interferencijos mikroskopijos metodu uzfiksuotos lazerinés spinduliuotés pazeidimy morfologijos
lydyto kvarco pavirSiuje ties skirtingais bangos ilgiais ir energijos jtékiais [20].
elemento pavirSiuje arba ant jo dangos esantj neSvaruma, jbrézima ar bet kokj kitg defekta, kuris taps
pazeidimo prekursoriumi. Tai buvo pademonstruota jvairiuose LIPS priklausomybés nuo pluosto
diametro tyrimuose [21-24], kuriuose sutariama, kad esant mazesniam pluosto diametrui optiniai
bandiniai yra pazeidZiami prie didesniy energijos jtékiy, nei esant dideliam pluosto diametrui. 2 pav.
pavaizduota pazeidimo diametro kvadrato priklausomybé nuo energijos jtékio Zzadinant bandinj
skirtingo diametro pluostais — jy aproksimacijy tiesiy susikirtimas su abscisiy asimi apibrézia
pazaidos slenkstj, kuris auga mazéjant pluosto diametrui. Dél §ios priezasties ir ISO standarte (1SO
21254-2:2011) yra rekomenduojama LIPS tyrimo eksperimentus atlikti su kuo maZesniu pluosto
diametru, kad gaunami rezultatai kuo geriau atsikartoty tarp skirtingy bandiniy ir iSoriniai faktoriai
turéty kuo maziau jtakos pazaidos slenksCio vertei [25]. IS grynai matematinés pusés svarbu
nepamirsti, jog StandartiSkai lazeriniai eksperimentai yra atliekami su Gauso profilio pluostais, todél

reikia nurodyti, kokiame auks$tyje maksimalios galios atzvilgiu yra vertinamas pluoSto diametras.
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Energijos jtékis (J/cm?)
2 pav. Lazerinio pazeidimo kraterio lydyto kvarco pavirSiuje diametro kvadrato priklausomybé nuo energijos jtékio zadinant bandinj
skirtingo diametro w, pluostais. Pazaidos slenkstj kiekvienam pluosto diametrui apibrézia taskas, kuriame rezultaty tiesiné

aproksimacija kerta abscisiy a$j. Adaptuota i$ [22].



Taigi lazerinés pazaidos slenkstis priklauso nuo lazerio generuojamos spinduliuotés parametry:
bangos ilgio, impulso trukmés ir smailinés galios [19]. Eksperimentiniai rezultatai rodo, kad pazaidos
slenkstis krenta mazéjant bangos ilgiui ir kartu priklauso nuo medziagos draustiniy juosty tarpo.
Lazerinés pazaidos slenkstis auga proporcingai kvadratinei $akniai i§ impulso trukmés [26]. Taip pat,
kadangi energijos jtekio vienetai yra [/ /cm?] svarbus ir sufokusuoto j tiriamg bandinio vietg pluosto
diametras, kuris apsprendzia Sviesos ir medziagos sgveikos plotg optinio elemento pavirsiuje arba tir]
bandinio viduje. Spinduliuotés parametrus galime valdyti ir apytiksliai numatyti, koks bus LIPS dydis

nedaug juos pakeitus pasinaudojant vadinamaja mastelio keitimo formule [27]:

Ay T, (dy 2
LIPS(A3,75,dy) = LIPS(A44,74,d) * \5— ) |- |5 - (2)
A 71 \d,

Cia A, 1, d; — zinomo LIPS bangos ilgis, impulso trukmé ir pluoito diametras, o A,, T,, d, — ie§komo
LIPS bangos ilgis, impulso trukmé ir pluoSto diametras. Tafiau mastelio keitimo formulé néra
absoliuti ir tinka tik perskai¢iavimams kai ieSkoma impulso trukmé t ne daugiau nei 3 Kkartus, o
diametras d ne daugiau kaip 2 kartus skiriasi nuo zinomy parametry. Bangos ilgis neturéty nuo
zinomo skirtis daugiau nei per 5%. Visi Sie apribojimai atspindi lazerinio pazeidimo tikimybing
prigimt] bei tai, kad esant skirtingiems parametrams pazaida indukuoti gali skirtingi fizikiniai

mechanizmai, todé¢l jy tiesioginis ir viena paprasta iSraiska apribotas lyginimas néra galimas.

1.2 Kaupiamieji reiskiniai

Kaip atskirg lazerinés spinduliuotés parametry atvejj reikéty panagrinéti krentanciy impulsy
skai¢iy. Sis faktorius lazerinés spinduliuotés indukuoto optinio pazeidimo slenkséiui yra svarbus
grynai i§ praktinés pusés — realybéje optinése sistemose elementai eksponuojami spinduliuote turi
atlaikyti daugybe pavieniy impulsy ir su kiekvienu i8 jy sgveikauti visiskai identiskai. Batent j LIPS
priklausomybe nuo optinio komponento ekspozicijos daugeliu impulsy ir dél atsirandancius
reiskinius yra sukoncentruoti $io darbo rezultaty dalyje pristatomi eksperimentai. Daugelyje tyrimy,
nagringjanciy §ig priklausomybe buvo nustatyta, kad eksponavus bandinj dideliu impulsy kiekiu jj
galima pazeisti ir jeigu pavienio impulso energijos jtékis yra mazZesnis nei nustatytas LIPS [28-30].

Eksperimento metu eksponuojant bandin; impulsy vora kiekvienas 1§ jy lokaliai keicia
medziagos optinés savybes — §io poveikio stiprumas ir tikimybé¢ priklauso nuo kiekvieno i§ impulsy
energijos. D¢l pakitimy gali mazéti medziagos pazaidos slenkstis, augti sugertis ar didéti netiesinis
luzio rodiklis. Visa tai ir yra vadinama medziagos nuovargio efektu, akumuliacija arba kaupiamaisiais
reiskiniais [31], ko pasekoje impulso energijos pradeda uztekti, kad medZiaga biity paZeista. Siy
reiSkiniy steb¢jimas yra itin sudétingas, nes registruojant pasirinkty medziagos parametry pokytj,
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kuris klasifikuojamas kaip pazeidimas, reikia tuo paciu metu stebéti dar bent vieng papildoma
parametra, kuris kazkaip kisty augant impulsy skaiciui, taciau reikSmingas pokytis sutapty su
pagrindinio stebimo parametro pazeidimo indikacijos momentu. Atliekant tyrimg sistema turi buti
maksimaliai stabili ir visos salygos atsikartojancios tarp skirtingy matavimo iteracijy, kad gaunamy
rezultaty iSsibarstymas biity nulemtas tik tikimybinés optinio pazeidimo prigimties. D¢l Sios
prigimties, pats iSsibarstymas gali augti mazinant vieno impulso energijg. Taigi, artéjant prie
realistiniy lazerinés spinduliuotés intensyvumo verciy daugelio impulsy indukuoto pazeidimo
slenkstis gali turéti daug didesnj neapibréztuma nei tiriant pavienio impulso pazaidos slenkscio

priklausomybe nuo energijos jtekio.

1.3 Medziagos parametrai

Lazeriniam pazeidimui jvykti ] tiriamg bandinj krentanti spinduliuoté pirmiausia privalo biti
sugeriama. Dielektrinése terpése fotonus sugeria elektronai, kurie gave reikiamg kiekj energijos yra
perkeliami i§ valentinés j laidumo juosta ir, kaip jau minéta anksciau, tolimesné jy dinamika
medziagoje gali nulemti jos optinj pazeidimg. Taigi pazaidos slenkstis turéty priklausyti nuo
medziagos draustiniy juosty tarpo. Taciau lazering spinduliuote gali sugerti ir medziagos tiiryje
esantys netobulumai, kurie tampa pazeidimo pirmtakais. Tai gali biiti jvairios dislokacijos, spalviniai
centrai, kity medziagy priemaisos bei Kiti defektai [32—35]. Tai yra itin opi ir dél to placiai tyrinéjama
problema kristaluose, kuriy struktiiros menkiausias defektas gali tapti pazaidos prekursoriumi [36—
40]. Siuo metu medziagy paruosimo ir apdirbimo technologijos yra paZengusios pakankamai, kad
dazniausiai optiniy elementy gamybai naudojamos medziagos biity paruoSiamos beveik absoliuciai
be priemaisy ir vidiniy defekty. Jei medziagos kokybé yra aukSta, galutiniy gaminiy tiirio pazaidos
slenkstis priklauso tik nuo pacios medziagos ir jos apdorojimo gaminant optinius elementus.

AnalogiSka situacija sutinkama optiniy elementy pavirSiuje. Kaip jau minéta anksciau,
pavirSiaus pazaidos tikimybé yra didesné nei elemento tiirio, kg nulemia pavirSiaus mikro jtrikimai,
poros ar subraizymai [41]. Sie netobulumai ikraipo krentandios spinduliuotés elektrinio lauko
skirstinj ir taip gali jj lokaliai sustiprinti. Dél to ir atsiranda optinis pazeidimas, arba kaip ir elemento
tiryje gali bati spinduliuotés sugerties centrais. Si problema yra itin svarbi ir dengiant optines dangas
— net turint mazai sugeriancig interferencing dangg su aukstu LIPS, pavirSiaus ant kurio ji bus
dengiama SiurkStumas ir visi ten esantys defektai gali sumazinti dangos pazaidos slenkstj. Kai
dengimas vyksta ne pacios dengimo metodikos paklaidy ribose, o ant pagrindo su pavirSiaus defektais
— sumodeliuota dangos struktiira yra iSkraipoma ir ji gali nebeatlikti kokybiSkai savo spinduliuotés

valdymo funkcijy. Kaip ir grynos medziagos pavirsius, ji biiti pazeidZiama prie mazesniy energijos



jitekiy. Realiu atveju nejmanoma gaminant optinius elementus iSgauti tobulg pavirSiaus struktiirg ir
visiSkai jos nepazeisti, gaminant optinj komponenta, tafiau optinius pavirSius galima valyti ir
perpoliruoti specialiomis metodikomis, kurios padeda sumazinti pavirSiaus defekty tankj taip gerinant
LIPS [42-44]. Deja, tai néra absoliuciai visas pavirSiaus defekty problemas iSsprendZiantis
sprendimas. Poliravimas, savo ruoztu, suformuoja elemento pavirSiuje amorfinj sluoksnj, kg 1902-
1921 metais atlikdamas eksperimentus ir stebédamas jy rezultatus optiniu mikroskopu nustaté seras
George Beilby [45]. Jo eksperimentai parodé, kad nors poliruojant pavirSiy su $velniausia prieinama
medziaga jis gali atrodyti idealiai lygus ir be defekty steb&jimo paklaidy ribose, chemiskai nuésdinus
pavir$iy, t.y. nebenaudojant mechaninio poveikio kaip poliravimo metu, atsiveria poliravimo metu
susidare popavir§iniai mikrojtrikimai bei kiti defektai (3 pav.). Sis pavirdinis sluoksnis buvo
pavadintas Beilby sluoksniu jj aprasiusio mokslininko garbei. Deja, net jei pavirSiy apdirbimo
technologijos biity paZzengusios tiek, kad pavirSiai biity paruosti iki elemento turio LIPS lygio,
negalétume iSvengti aplinkos salygy jtakos, kuri stipriau ar silpniau paveikia pavirsius. Todél optiniy
elementy pavirSiy pazaidos slenkstis visuomet bus Zzemesnis nei turio.
TarSos dalelés

’ \ B Beilbio sluoksnis

0,1-1um
'Z/ Jtrikimai Popavirsinis sluoksnis

1-100pm === e e e e

Deformuotas sluoksnis

1 0T T S

Nepazeistas sluoksnis

3 pav. Medziagos pavirSiaus sluoksniy po mechaninio poliravimo scheminis atvaizdavimas. Adaptuota i$ [46].

1.4 Aplinkos salygos

Optinio elemento pazaidos slenkstis priklauso ir nuo to, kokioje aplinkoje jis yra naudojamas.
Atliekant testus su optiniais elementais, skirtais veikti kosmose vakuumo salygomis, buvo nustatyta,
kad elemento pazaidos slenkstis krenta mazéjant aplinkos slégiui [47]. Taip pat buvo stebima kitokia
elementy nuovargio dinamika augant impulsy skaiciui: energijos jtékis pradé¢jo mazéti vis labiau

tiesiSkai ir pasiekti Zemesnes vertes krentant slégiui, palyginus su atmosferos slégiu, kuriam esant
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dirbame Zeméje. Sie rezultatai yra aigkinami oro ir vakuumo $iluminio laidumo skirtumais — kadangi
medziagai perduodamas Silumos kiekis, elementui kaistant dél krentancios spinduliuotes, islicka
vienodas, skirtumg jnesa ta Siluminés energijos dalis, kurig galima iSsklaidyti j aplinkg ir ji zenkliai
maz¢ja krentant slégiui. Savo ruoztu, oro jonizacijos, dar vadinamos ,,oro pramusimu®, slenkstis yra
bent kelis kartus didesnis nei tipinés optiniy elementy gamybai naudojamos medziagos, kaip lydytas
kvarcas, todél jis neturi jtakos pacios medziagos LIPS [48]. Si i§ pirmo Zvilgsnio intuityvi i§vada
leidzia galutinai patvirtinti, kad elemento buvimas kontakte su oru tik padidina jo pazaidos slenkstj,
i§skyrus tg atvejj kai oras biity jo pavirSiaus tarSos $altinis. IS principo Vvisa tai turéty galioti ir kity
dujy aplinkose, kol jy jonizacijos slenkstis néra Zemiau elemento lazerinés pazaidos slenkscio.
Lyginant medziagy pazaidos nanosekundine spinduliuote slenkscius ore ir vandenyje, buvo nustatyta,
kad vandenyje LIPS yra apie pusantro karto didesnis nei ore [49]. Tadiau, $io santykio dydZzio
negalima paaiskinti taikant jprastg Silumos sklaidos d¢l terpés Siluminio laidumo modelio, kaip biity
dujinés aplinkos atveju, todél modelio skaiciavimuose reikéty jskaityti jvairius papildomus faktorius,
kaip spinduliuotés sklaida nuo terpiy sandiiros bei iSgarinto vandens jtaka lokalaus slégio pokyciui.
Labiausiai Zemés pavirsiuje kintantis aplinkos faktorius veikiausiai yra temperatira. Jau
zinome, kad optiniy elementy LIPS priklauso nuo oro Siluminio laidumo, kuris auga kylant
temperattrai [50,51]. Taigi, pazaidos slenkstis turéty buti didesnis prie aukStesniy aplinkos
temperatiiry, nes karStam orui yra lengviau perduoti Siluming energijg. Kita vertus, augant
temperatiirai krenta oro tankis, todél turéty mazéti ir jo slégis, taigi LIPS padidéjimas dél Siluminio
laidumo gali biiti kompensuotas. Lazeriniy pazeidimy tyrimai stebint biitent slenks¢io priklausomybeg
nuo temperatiiros, oro Siluminio laidumo ir jo tankio néra atliekami, nes praktiniuose taikymuose
temperatliros svyravimai néra tokie dideli, kad turéty reikSmingos jtakos optiniy elementy LIPS.
Taciau temperatiira gali ir kitaip prisidéti prie LIPS. Wang et al. darbe buvo pademonstruota, kad
BK-7 optinj stikla keturias valandas pakaitinus 450°C temperatiiroje jo pazeidimo slenkstis, Kai
spinduliuotés bangos ilgis A, = 355nm, impulso trukmé t = 9,2ns padidéja vidutiniskai 87] /cm?
[52]. Sis rezultatas paaiskinamas Beilby sluoksnyje esanéiy defekty, atsiradusiy poliravimo proceso
metu, ,,uzgydymu* — medziaga aplink jtrilkimus ar poras yra lokaliai perlydoma ir nors tai néra pilnai
kontroliuojamas procesas, tinkamai parinkus temperatiirg ir kaitinimo laikg galima smarkiai pagerinti
optinio elemento pavirSiaus lazerinés pazaidos slenkstj, priartinant jj prie tiirinio slenkscio lygio.
Kaitinimo rezultatai pavaizduoti 4 pav. (a)-(d) dalyse. BK-7 optinio stiklo pavirSiaus morfologijos
pokytis pries kaitinimg ir po jo skirtingose temperatiirose, uzfiksuotas atominés jégos mikroskopu,
akivaizdZziai parodo, kad egzistuoja optimali temperatiira, kuriai esant optinio elemento pavirSiuje

esantys jtrikimai ar jbrézimai gali biiti perlydyti ir taip ,,uzgydyti®.



4 pav. BK-7 optinio stiklo pavirSiaus morfologija, uzfiksuota atominés jégos mikroskopu, prie§ kaitinima ir pakaitinus bandinj
skirtingose temperatiirose. Adaptuota i [52].

Prie medziagos parametry iSnagrinéta pavirSiaus defekty jtaka optiniy elementy LIPS galima
papildyti nuo pacios medziagos nepriklausanciu faktoriumi — aplinkos tar$a. Tai i$ principo biina arba
kietosios dalelés nusédancios i§ oro ar tiesiog dulkés, arba lakios medZiagos, kurios kondensuojasi
ant optinio elemento pavir§iaus [53,54]. Dulkés yra daznai pasitaikantis tarSos Saltinis lazerinése
sistemose, kurios yra atviros, pavyzdziui mokslingje laboratorijoje ant eksperimentinio stalo
sukonstruotas laikinas matavimy stendas. Taciau ir uzdarose sistemose, kaip lazeriai ar lazeriniai
stiprintuvai dulkés gali atsirasti jeigu prietaisas buvo surenkamas ne specialiai tam pritaikytoje
Svarioje patalpoje su oro valymu. Be to, pats didelio intensyvumo lazerio pluostas gali veikti kaip
optinis pincetas, pritraukiantis dulkes prie elemento pavirSiaus. Taip pat, lazeriniuose prietaisuose
optika gali biiti uztersta lakiomis medziagomis, jei judancios detalés suteptos per dideliu kiekiu tepaly
ar reikiamose vietose panaudotas per didelis klijy kiekis — korpuso viduje kylant temperatiirai,
medziagy perteklius gali pradéti garuoti ir nusésti ant kity komponenty pavirsiy. Tam tikrais atvejais,
turint optinj elementa lygiagreciais pavirSiais, antrojo (spinduliuotés sklidimo atzvilgiu) pavirSiaus
pazeidimai gali jvykti dél ant pirmojo pavirSiaus esancios tarSos daleliy [55]. Jos gali ne sugerti
spinduliuotg kaip pazeidimo prekursoriai, o ja i$sklaidyti taip, kad fokusuotysi j galinj pavirsiy ir ji

pazeisty. PavirSiaus tarSa kietosiomis dalelémis yra aktuali net atliekant pacius LIPS matavimo
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eksperimentus. Jeigu pazeidimo momentu medziaga yra iSabliuojama — jos skeveldros gali uztersti
aplink esantj pavirsiy ir jeigu kitas tyrimy taSkas nebus pasirinktas pakankamu atstumu, yra tikimybe,
kad LIPS jau bus mazesnis dél paCio matavimo metu atsiradusios tarSos. Tai taip pat galioja
molekuliniame lygmenyje, atliekant matavimus iki pazeidimo slenks¢io, kol dar néra realios
medziagos abliacijos [56]. Apibendrinant aplinkos tarSos jtaka optiniy komponenty LIPS galima
teigti, kad bet kokia pavirSiaus tarsa tik didina pazeidimo tikimybeg, taigi mazina atsparumo lazerinei
spinduliuotei slenkstj. Todél optiniy komponenty valymas pries statant juos j sistema, taip pat uzdary
sistemy surinkimas tam tinkamomis sglygomis, yra kritiSkai svarbus veiksniai padedantys apsaugoti

optinius elementus nuo jy pazeidimo lazerine spinduliuote [57,58].

1.5 Optiniy dangy parametrai

Optiniai elementai dazniausiai btina dengiami jvairiomis optinémis (dielektrinémis arba
metalinémis) dangomis, siekiant valdyti optinio elemento savybes. Pavyzdziui, skaidrinancios
dielektrinés dangos su itin mazu atspindzio koeficientu padeda sistemoje patirti mazesnius
spinduliuotés nuostolius, atsirandancius del Fresnelio atspindziy nuo grynos medziagos pavirSiaus. I$
kitos pusés, interferencinés dangos gali biiti su itin aukstu atspindzio koeficientu, kas taip pat padeda
mazinti spinduliuotés nuostolius sistemoje, nes pluosta nukreipiantys optiniai komponentai jnesa
minimalius nuostolius dél krypties pokycio. Metalinés dangos negali pasigirti tokiais dideliais
atspindzio koeficientais kaip dielektrinés, tacCiau jprastai jos apima daug didesn; bangos ilgiy
diapazong, jy atspindZio koeficientas beveik nepriklauso nei nuo Sviesos kritimo kampo, nei nuo
poliarizacijos, todél yra patogesnés naudoti sistemose, kur nereikia itin auksto atspindzio koeficiento
ar daznai keiiamas bangos ilgis. Taigi optiné danga tampa elemento dalimi, ji gali taip pat bati
paZeista kaip ir pats pagrindas ir nebeatlikti savo funkcijos. Akivaizdu, kad optinés dangos atsparumo
lazerinei paZaidai slenkstis tampa dar vienu ribojanciu faktoriumi siekiant valdyti auk$tos smailinés
galios lazering spinduliuote [59]. Todél toliau trumpai aptarsime pacios optinés dangos parametrus
bei dengimo proceso faktorius, kurie turi jtakg jos LIPS, koncentruojantis j dielektrines dangas, nes
bitent jy pazeidimo slenksciai bus tiriami Siame darbe.

AnalogiSkai optinio elemento pagrindui, dielektrinéms dangoms naudojamos medZiagos
pirmiausia turi nesugerti lazerinés spinduliuotés. Dél to, skirtingiems bangos ilgiy diapazonams
skirtoms dangoms naudojamos atitinkamos medziagos — jy pasirinkimas yra tikrai platus ir priklauso
nuo pacios dengimo technikos, kurios bus apzvelgtos kiek véliau. PavyzdZziui, regimajam bei
infraraudonajam spektro diapazonui kelios i§ dazniausiai naudojamy medziagy yra silicio dioksidas

Si0,, titano dioksidas Ti0,, aliuminio trioksidas Al, 05 bei tantalo pentoksidas Ta, 0 [60-63] arba
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i§ fluoridy: magnio fluoridas M gF,, lantano fluoridas LaF; ir aliuminio fluoridas AlF; [64—66]. Viena
dazniausiai sutinkamy medziagy ultravioletiniame spinduliuotés diapazone yra hafnio dioksidas
Hf 0, [67-69], naudojamas dél didelio draustiniy juosty tarpo ir mazos, palyginti su regimajame
spektro diapazone naudojamomis medziagomis, sugerties artimajame bei viduriniame UV diapazone.
Be abejo, nesvarbu kokiam spektriniam diapazonui dielektriné danga yra suprojektuota, priemaisos
dengiamose medziagose gali tapti sugerties centrais, taigi ir lazeriniy pazeidimy prekursoriais. Dél
Sios priezasties medziagy, 1§ kuriy bus dengiamos optinés dangos, ruoSiniai turi buti itin auksto
grynumo ir gali siekti iki 99,999% [70-72].

Dielektrinés dangos dengimo metodika taip pat gali turéti jtakos dangos pazaidos slenksciui
[73]. Tai apima tokius faktorius kaip dengimo kameros §varumas, dél elemento pavirSiaus ir pacios
dangos tar$os, kameros temperatiira, kurioje dengiama struktiira gali gautis tvir¢iausia bei tiksliausio
reikiamo storio, ir jvairius kitus dangy dengimo mokslo disciplinoje nagrinéjamus aspektus.
Nesigilinant ] dangy garinimo metodiky principus ir jy techninius niuansus galime apzvelgti
dazniausiai naudojamy metody tinkamumg dengti auksSto pazaidos slenks¢io dangas. Vienas
populiariausiy metody, Siluminis garinimas elektrony pluostu, yra daznai taikomas bitent siekiant
padengti didesnio LIPS dangas, ypa¢ infraraudonajame spektro diapazone [74—76]. Tai pasiekti
leidzia mazi, palyginti su kitomis garinimo metodikomis, padios dangos jtempiai, dél ko auga
tikimybé, kad ap$vietus optinj elementg auksto smailinio intensyvumo spinduliuote dangoje neatsiras
mikrojtrukimy ir dél to paZeidimy. Taip pat dél santykinai maZo tankio Siluma interferencingje
dangoje grei¢iau iSsklaidoma, kas taip pat mazina pazaidos tikimybe jau dél lokalaus perkaitimo.
Garinima elektrony pluostu asistuojant jony srove arba ja apdirbant elementg po garinimo, pasiekiami
dar geresni LIPS rezultatai cirkonio dioksido Zr0,, silicio dioksido SiO, ir hafnio dioksido Hf O,
dangoms [77-80]. Jonapluos¢io dulkinimo procesas, kai medziagos Siluminio garinimo principas
pakei¢iamas pavirSiaus suardymu vakuume jj bombarduojant jgreitinty jony pluostu, yra létesnis nei
garinimas elektrony pluostu, taciau leidZia padengti daug sudétingesnes dangas. Dazniausiai tai biina
itin auksto atspindzio koeficiento veidrodziai, ¢irpuoti veidrodziai ar filtrai su precizi$ku spektriniu
atskyrimu, taciau literatiiroje galima rasti apraSyty eksperimenty, kuriuose bandoma iSgauti kuo
didesnio LIPS dangas naudojant jonapluostj dulkinimg [81-84]. Magnetroninio dulkinimo metodu
padengty dangy savybés yra labai panaSios j jonapluos¢io dulkinimo, taciau dél didelés pavienio
proceso kainos néra atlikta daug moksliniy tyrimy siekiant aukstesnio pazeidimo slenks¢io dengiant
dangas Sia technologija [85-87]. Taigi dengiant auks$to atsparumo lazerinei spinduliuotei optines
dangas optimaliausia biity rinktis Siluminio garinimo elektrony pluostu su jony srovés asistavimu
metodika. Taciau, esant parametry, kuriuos gali uZtikrinti tik kiti dangy dengimo metodai, poreikiui

galima juos taikyti kontroliuojant pacio proceso kokybe ir apribojant dengimo jrenginio keliama tarsa.
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Itin jautri lazerinei pazaidai gali buti ir sandiira tarp optinio elemento pagrindo ir dielektrinés
dangos. Kadangi dangos dengimo procesai jprastai yra iSdirbti iki maksimalaus jmanomo dengimo
tolygumo, yra maza tikimybé, kad pac¢ios dangos pirmyjy padengty sluoksniy netolygumas sudaryty
salygas lazeriniam pazeidimui jvykti. Todél tikétina, kad dangos ir pagrindo sandiiros pazeidimo
prekursoriais bus jau anksc¢iau aptarti pagrinduko pavirSiaus defektai ir tarSa [88,89]. Dél pavirSiaus
tarSos prie§ pat dangos dengima elementai turi buti nuvalyti specialiomis priemonémis. Valymas
dazniausiai yra atlickamas pasitelkiant ultragarsg — specialiuose jrenginiuose optika yra plaunama
vonelése, kuriose jas veikia ultragarso bangos, kuriy daznis tipiskai yra ne mazesnis nei f = 40kHz,
vandenyje sudarancios oro burbuliukus, kuriems sprogstant prie elemento pavirsiaus yra suskaldomi
ir taip pasalinami ant jo esantys neSvarumai. Shen et al. pademonstravo, kad tinkamai parinkus
plovimo parametrus dazniausiai praktikoje taikomy lydyto kvarco ir BK-7 stiklo pagrindy pavirsiy
LIPS gali padidéti daugiau nei du kartus [90]. Taigi optinio pagrindo paruoSimas dengimo procesui

vienareik§miskai yra labai svarbus galutinio elemento atsparumui lazerinei spinduliuotei.
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2. LAZERINES PAZAIDOS SLENKSCIO MATAVIMAS

LIPS vertés nustatymas susideda i§ dviejy daliy: lazerinés pazaidos indukavimo ir jos
registravimo. Pagal ISO standarto lazerio indukuotos pazaidos apibréZima jos registravimui galima
pasirinkti bet kokj metoda, kuris tenkina uZsibréZtus matavimo tikslumo reikalavimus. Jprastai tai yra
daroma su mikroskopu, bene populiariausias i§ jy — Nomarskio, ieSkant vizualaus pavirSiaus
struktiiros poky¢io po to kai ta zona buvo eksponuojama lazerine spinduliuote. Taigi i§ principo yra
stebima, ar po lazerio impulso sgveikos su medziaga joje atsiranda pakitimy, kurie Sviesg sklaidyty
kitaip nei medziaga iki sgveikos. Tokiam Sviesos sklaidos pokycio steb¢jimui Siame darbe yra
pasitelkiami ultraspar¢iosios spektroskopijos matavimo metodai.

Lazerinés pazaidos indukavimo metodas priklauso nuo to, kur praktiskai bus naudojamas
optinis elementas, kad pazaidos slenkstis buity jvertintas kuo tiksliau atkartojant realaus taikymo

salygas. Toliau yra pateikiami trys pagrindiniai LIPS matavimy protokolai.

2.1 LIPS matavimy protokolai

2.1.1 1-j-1 skenavimas

Bandinys Energijos jtekis (J/cm?)

A

- [ [ [ ] [ [ ]
Lazes Pavienis
impulsas
[ [ ] ®
g ® [ ]
i
[
Optinis pazeidimas

0 02 04 06 08 1

Pazaidos tikimybé
5pav. 1-j-1 skenavimo principiné schema. Raudona linija — pazaidos tikimybés rezultaty aproksimacija, pagal kurig nustatomas LIPS.

Vienas j vieng yra papras¢iausias LIPS testavimo metodas. Bandinio pavir$ius yra padalinamas
] tarpusavyje atskirty (standartiskai atstumas tarp matavimo tasky turi biiti bent tris kartus didesnis
nei naudojamo lazerio pluosto diametras) ploteliy, kuriuose bus atliekami matavimai, tinklelj. Tuomet
pasirinktas skaiCius ploteliy yra apSvieciamas tik vienu impulsu j vieng plotelj ir procesas kartojamas
padidinus impulso smailing galig su kitu ploteliy rinkiniu. Kiekviename plotelyje i§ rinkinio yra
registruojama jvykusi ar nejvykusi pazaida ir pagal tai apskai¢iuojama pazaidos tikimybé¢ rinkiniui

parinktam energijos jtékiui. Pazeidimo slenksciu laikomas tas energijos itékis, kuriam aproksimavus
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energijos jtekio priklausomybés nuo pazaidos tikimybés rezultatus pazeidimo tikimybé yra lygi nuliui
(5pav.).

1-j-1 skenavimas naudojamas gamybiniy procesy (optiniy padékly arba dielektriniy dangy)
optimizavimui, fundamentiniy medziagos savybiy tyrimams ar tiesiog fundamentinés informacijos
apie bandinio pazaidos slenkstj surinkimui. Nepaisant §ios metodikos paprastumo, tai gali buti labai

pravartus jrankis optiniy elementy charakterizavimui.

2.1.2 N-j-1 skenavimas

Si metodika pritaiko tokj patj matavimy principa kaip 1-j-1 skenavimo protokolas, tatiau vietoj
pavienio impulso vienas plotelis yra apSvie¢iamas N impulsy su vienodu energijos jtékiu vora.
Tipiskai N = 1000 impulsy, tadiau §j skai¢iy, kaip ir impulsy pasikartojimo daznj voroje galima
reguliuoti pagal numatoma taikyma. N-j-1 matavimy metu apSvieciamas plotelis turi biiti stebimas
gyvai — jeigu pazeidimas jvyksta vidury impulsy voros, reikia jg nutraukti, kad pazeidimas neplisty
ir neturéty itakos gretimiems tiriamiems ploteliams (nepaisant to, kad jie i§ pat pradziy yra iSdéstyti
pakankamais atstumais, kad nejausty vienas kito jtakos). Tuomet suskai¢iuojama, kiek impulsy
reikéjo pazaidai sukelti ir pateikiama pazaidos priklausomybé nuo impulsy skaiciaus ties konkreciu
energijos jtékiu. Tipiskai, uzfiksavus pavienio impulso energijos jtékj, optinio elemento LIPS maz¢ja
augant impulsy skaiciui, nes pradeda reikstis kaupiamieji reiSkiniai, taigi galime stebéti elemento
paZzaida ties maZesniu impulso energijos jtékiu jeigu impulsy N > 1.

N-i-1 protokolas taikomas kai reikia gauti maksimaliai tikslig LIPS verte. Pasikartojimo daznio
Jtaka paZaidos slenksciui leidZia jvertinti lokaliai vykstanciy akumuliaciniy reiSkiniy jtaka optiniams
elementams, o taip pat prognozuoti jy senéjimo procesus. Tam tikrais atvejais galima ekstrapoliuoti
gautus duomenis ir numatyti, kaip bandiniai reaguos j itin aukstas spinduliuotés dozes.

N-i-1 skenavimo protokolas bus taikomas ir Siame darbe atliekamuose eksperimentuose.

2.1.3 Rastrinis skenavimas

Kaip jau minéta anksciau, lazerinés pazaidos, ypaC elemento pavirSiuje, pagrindiniai
prekursoriai yra jvairiis defektai. Siekiant sumazinti defekty koncentracija optinio gaminio pavirSiuje
po pagrindiniy gamybos zingsniy galima jj perpoliruoti jvairiomis technikomis [91-93]. Taciau pats
poliravimo procesas gali savo ruoztu uztersti pavir$iy [94] ir netgi jj kartojant daug karty pavirSiaus
defektai nebus absoliuciai pilnai pasalinti. D¢l sumazéjusio jy tankio atliekant pazaidos slenkscio
matavimus N-j-1 protokolu spinduliuoté gali tiesiog nepataikyti j defektus ir bus nustatytas didesnis

nei realus LIPS — to iSvengti padeda rastrinis skenavimas.
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Rastrinio skenavimo metu bandinys padalinamas ne | platy tinklelj, kad gretimi matavimai
nesgveikauty, o 1 pluosto diametro dydzio tasSkus, kurie gali biiti greta arba persikloti. Taigi gauname,
kad j kiekvieng taska leidziant impulsy vorg skenuojamas yra visas pasirinktas plotas ir praktiskai
néra galimybiy nepataikyti j pavir§iaus defektus, jeigu tokiy ant bandinio yra like. Sis metodas dél
didelio matavimo tasky skaiCiaus uztrunka ilgiau nei kiti protokolai, tadiau savo ruoztu yra

tiksliausias ir realiausiai atkartoja praktinj optinio elemento taikymg.

2.1.4 R-j-1 skenavimas

Lazerin¢ pazaida yra faktorius, ribojantis optiniy elementy numatyty funkcijy atlikima
nepriklausomai nuo jy dydzio. Todél LIPS tyrimai yra aktual@is ir paciai maziausiai optikai,
dazniausiai tai buna kristalai, kuriy optinio pavirSiaus plotas gali biti tik keliy kvadratiniy milimetry
eilés. Tokiais atvejais reikia ieSkoti budy, kaip iSmatuoti pavirSiaus lazerinés pazaidos slenkstj 1§
vieno tasko, nes akivaizdu, kad standartiniams 1-j-1 ar N-j-1 matavimams paprasc¢iausiai neuztenka
pavirSiaus ploto. Tuomet yra taikomas R-j-1 skenavimas arba kiekvienam individualiam atvejui
pritaikomos jo variacijos [95].

Pavirsius padalinamas j kiek jmanoma daugiau testavimo viety, nors jy skai¢ius bus Zenkliai
mazesnis nei S-j-1 atveju. Ypatingais atvejais tai gali apskritai bati tik vienas taskas. Kiekviena
testavimo sritis yra apSvieCiama vienodo energijos jtékio impulsy vora. Tuomet energijos jtékis
padidinamas ir procesas kartojamas, kol bus uzfiksuotas pazeidimas. R-j-1 metodu gauti duomenys
daznai nesutampa ir i§ principo negali biti lyginami su S-j-1 protokolu gautais rezultatais, nes dél
pacio matavimo principo gali pasireik§ti medziagos nuovargio efektai. Taip pat, impulsy skaicius

voroje gali nulemti, ties kokiu energijos jtekiu bus uzfiksuota lazeriné pazaida.

Silicis Natris Deguonis Vandenilis Silicis g Deguonis Vandenilis

6 pav. Dvimatis silikatinio stiklo pavir$iaus molekulinés struktiiros standartinémis salygomis atvaizdavimas ir jos pokytis po

pakaitinimo. Adaptuota i§ [96].

I§ kitos pusés, pavirSius matavimo metu gali biiti ,,uzgrudinamas* ir rezultate gautos aukstesnés

LIPS vertés. Pavyzdziui, silikatiniy stikly pavirSiuje normaliomis temperattros ir slégio saglygomis
silicio atomas gali buti prisijunges vieng arba dvi (-OH) grupes. Apsvietus pavirSiy lazerine
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spinduliuote jis yra jkaitinamas ir dél pakilusios temperatiiros cheminé struktiira persitvarko taip, kad
lieka tik dvigubi silicio rysiai (6 pav.). Tokia pavirSiaus struktira yra maziau linkusi prisijungti
vandenj ir, kaip rodo tyrimai, pasizymi iki dviejy karty iSaugusiu LIPS [97]. Taigi tam tikrais atvejais
atlickant pavirSiaus pazaidos slenks¢io matavimus R-j-1 protokolu galima gauti Zenkliai geresnius
rezultatus nei S-j-1 protokolu, nors tai nebiitinai atspindés realiomis saglygomis naudojamo optinio

elemento atsparumo lazerinei spinduliuotei lygj.

2.2 Pazaidos slenks¢io nustatymo metodai

Norint iSmatuoti lazerinio pazeidimo slenksc¢io priklausomybe nuo krentancios spinduliuotés
energijos jtékio, nepriklausomai nuo matavimy protokolo reikia turéti galimybe gyvai eksperimento
metu stebéti arba po jo analizuoti tiriamojo bandinio parametra, kurio pokytis indikuoja lazering
pazaida. Nepaisant pavienés matavimo metodikos tikslumo, skirtingais metodais iSmatuoti pazaidos
slenksciai gali skirtis identiSkiems bandiniams. Taip pat, LIPS gali buti skirtingas vienodiems
bandiniams atliekant eksperimentus skirtingose matavimy laboratorijose, netgi maksimaliai
suvienodinus tyrimy salygas [98], todél norint korektiSkai stebéti, pavyzdziui, tobulinamo produkto
atsparumg lazerinei spinduliuotei — matavimai turéty buti atlickami kiek jmanoma identiSkomis

salygomis. Toliau bus aptariami jvairiis lazerinés pazaidos slenkscio identifikavimo metodai.

2.2.1 Sklaidos registravimas

Vienas dazniausiai taitkomy lazerinés pazaidos nustatymo metody — i§sklaidytos spinduliuotés
registravimas [99]. Sis metodas yra gana intuityvus ir paprastas: fotodetektoriumi yra surenkama nuo
tiriamojo elemento pavirSiaus tasko iSsklaidyta Sviesa. Detektorius gali registruoti pacios pazeidima
indukuojanc¢io lazerio spinduliuotés arba antrinio Saltinio ] tiriamajj pavirSiaus plota iSsklaidoma
Sviesg (7 pav.). Abiem atvejais reikSmingas, t.y. didesnis nei triuk§my lygio, detektoriaus fiksuojamo
signalo pokytis indikuoja lazerinés pazaidos atsiradima. Fotodetektorius taip pat gali biiti jrengiamas
uz bandinio ir taip matuojamas praéjusios spinduliuotés intensyvumo arba sklaidos pokytis. Tokiu
atveju dazniausiai yra stengiamasi uzdengti centring Zadinancio pluoSto dalj uz bandinio, kad
detektorius nebiity pazeidziamas, paliekant pakankamai spinduliuotés pazeidimo faktui nustatyti. Be
abejo, toks metodas néra tinkamas neskaidriems spinduliuotei bandiniams arba jei bandinio galinis
pavirSius yra matinis.

Akivaizdus i$sklaidytos spinduliuotés registravimo metodo triikumas nustatin¢jant LIPS yra
foniné spinduliuoté, kuri didina signalo/triuk§Smo santykj ir dél to prastéja matavimo tikslumas. Taip

pat reikia atsizvelgti ir | turimo detektoriaus jautrj. Nepaisant to, metodas yra paprastas ir
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nereikalaujantis sudétingos ijrangos, todél su jvairiais patobulinimais tikslumui pagerinti daznai

taikomas lazerinés pazaidos slenks¢io nustatymui [101-104].

fotodetektorius fotodetektorius

bandinys bandinys

Zadinanti spinduliuoté Zadinanti spinduliuoté

antrinis Saltinis

7 pav. Issklaidytos spinduliuotés registravimas lazeriniam pazeidimui nustatyti. Kairéje — zadinancios lazerio spinduliuotés

registravimas, deSingje — antrinio $altinio §viesos registravimas. Adaptuota i§ [104].

2.2.2 Atvaizdo registravimas

Vaizdo registravimas LIPS nustatymui yra savo principu panasus j sklaidos registravima. Siuo
atveju vietoj fotodetektoriaus ] Zadinancios spinduliuotés apSvieciamg plotg yra nukreipiama CCD
arba CMOS kamera, kuri registruoja pavir$iaus atvaizda prie§ zadinimg ir po kiekvieno impulso
[105]. Tuomet kiekvienas paveikslélis skaitmeniSkai atimamas i§ pirmojo, kol dar bandinys nebuvo
apSviestas, ir pagal poky¢ius, kurie yra rySkesni nei registruojamo triuk§mo lygis nustatomas optinis
pazeidimas. Toks metodas leidzia registruoti optinio elemento pavirsiaus struktiiros pokytj jam dar
tik beuzsimezgant, ko tikrai negalétume pamatyti akimi ir veikiausiai dar neregistruotume anksciau
apraSytu sklaidos detektavimo metodu. Taciau, jeigu pokytis yra negriztamas — jj jau galime pagal
apibrézima vadinti lazerine pazaida. Sis metodas dél jautrumo bet kokiam elemento pavirSiaus
struktiiros pokyciui yra tinkamas stebéti nuovargio efektus, pavyzdziui dielektriniy dangy savybiy
(kaip fazés vélinimas) pokytj dar iki kritinio dangos struktiros suardymo (dangos atsilupimas ar
iSdeginimas) [106].

Metodo patikimumas ir tikslumas turi savo kaing: vaizdy registravimas ir apdorojimas po
kiekvieno lazerio impulso reikalauja daug skai¢iuojamosios galios, todél ne kiekvienas kompiuteris
gali susitvarkyti su tokia uZduotimi. Net turint galingg jrenginj, veikiausiai nepavykty atlikti
eksperimenty su didesnio nei desSimc¢iy kilohercy daznio spinduliuote, nes matavimg pradéty riboti ir
patys pavirSiaus atvaizda fiksuojantys jrenginiai. Pacios vaizdg registruojancios kameros yra daug
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jautresnés lazerinei spinduliuotei, nei fotodiodai, tod¢l kamera reikia apsaugoti nuo foninés lazerio
spinduliuotés ir jos atspindziy nuo bandinio. Tam naudojami filtrai ir didelio zidinio nuotolio
objektyvai, atvaizduojantys bandinio pavirSiy j kamera, bet $ie sprendimai mazina atvaizdo skyrg ir

apriboja galimybe dar tiksliau nustatyti pazeidimo formavimosi pradzia.

2.2.3 Fotoakustinis registravimas

Sis metodas remiasi fotoakustinio signalo iSkraipymu susidarius plazmai po ap$vietos
zadinancia lazerio spinduliuote [107]. Bandinys yra laisvai pastatomas ant pjezoelektrinio Kkristalo,
padengto ultragarsinéms akustinéms bangoms laidziu geliu, daznai naudojamu medicinoje
echoskopijoje. Aplinkos triuk§mui sumazinti bandinys su detektoriumi uzdengiami feromagnetiniu
gaubtu, taip pat naudojamas stiprintuvas detektoriaus signalui sustiprinti. Skaitmeninis oscilografas
registruoja signala, atlieka jam Furje transformacijg ir gauti duomenys yra analizuojami pazaidos
slenksc¢io nustatymui.

Fotoakustinis metodas yra naudojamas lydyto kvarco [108,109], kompozitiniy medziagy [110]
LIPS tyrimams. Taciau, kadangi metodas yra pagrjstas plazmos generavimu po lazerinio suzadinimo,
jis yra tinkamas ne visoms medziagoms, priklausomai nuo jy akustiniy savybiy. Pavyzdziui, gryno
molibdeno veidrodzio plazmos susidarymas yra susij¢s su lazeriniu pazeidimu, o tiriant gryno vario
veidrodzius plazma generuojama Zemiau pazaidos slenkscio, todél Sis metodas nebéra tinkamas jy
tyrimui. Net ir parinkus eksperimento sglygoms tinkancias medziagas, susiduriama su mazu
signalo/triuk§mo santykiu bei silpnais signalais nepaisant naudojamy stiprintuvy. Todél praktiskai tai

néra labai patogus ir masiniam bandiniy testavimui tinkantis LIPS nustatymo metodas.

2.2.4 Plazmos kibirk$¢iy registravimas

Kaip jau buvo paminéta fotoakustinio metodo veikimo principe — lazerinés pazaidos jvykimo
momentu optinio elemento pavirSiuje gali buti sugeneruojamas plazmos debesis, dar vadinamas
plazmos kibirkStimi. Jy uZregistravimas 1§ lazerio spinduliuote Zadinamo tasko gali biti traktuojamas
kaip lazerinio pazeidimo indikacija [111]. Plazmos kibirkstys yra surenkamos fokusuojant $ig
spinduliuotg i fotodetektoriy, pries kurj dar turi bati isfiltruojama iSsklaidyta lazerio pluosto Sviesa (8
pav.). Pats fotodetektorius turi turéti greitesnj atsaka nei Kibirkséiy gyvavimo trukmeé, kuri tipiskai
siekia iki 7 = 100ns.

Sj metoda galima kombinuoti su sklaidos registravimu, pavyzdziui panaudojant HeNe lazerj
kaip antrinés spinduliuotés $altinj [39]. Pagrindiné Sios LIPS matavimy metodikos problema, kaip ir
fotoakustinio registravimo metode, iSlieka ribotas galimy tirti medziagy skaiCius. Pavyzdziui,

Nakatani et al. savo tyrime nustaté, kad plazmos kibirkS¢iy ir sklaidos registravimo metody
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kombinacija puikiai tinka BBO kristalams, ta¢iau KDP kristalams plazmos kibirks¢iy signalas yra
labai silpnas ir ne toks ryskus, todél sklaidos steb¢jimas uz bandinio $iai medziagai tinka daug geriau

[112].

Zadinimo pluostas

bandinys

lazeris

8 pav. Principiné plazmos kibirks$¢iy registravimo schema. Adaptuota i [113].

2.2.5 Kiti pazaidos slenksc¢io nustatymo metodai

Be anksciau apraSyty, egzistuoja ir daugiau LIPS nustatymo metody, kurie yra rec¢iau sutinkami
dél savo sudétingumo, brangumo, niSinio pritaikymo ar palyginus nepakankamo tikslumo.
Fluorescencijos spektro matavimas naudojant CCD kamerg leidZia ne tik nustatyti lazerinés pazaidos
slenkstj, bet taip pat jvertinti pavirSiaus uzter§tuma pasSalinémis medziagomis [114]. Murray et al.
siiilo lazeriniu interferometru registruoti Zadinancio lazerio spinduliuotés sukelty fotoakustiniy bangy
elemento pavirSiuje interferencijos pokyt] — $is metodas leidZia bekontak¢iu buidu tirti ne tik plok$¢iy
pavirsiy LIPS, taciau pasizymi gerokai mazesniu jautrumu nei, pavyzdziui, standartinis fotoakustinis
registravimas [115].

Nepaisant nusistoveéjusiy ir patikimy lazerinés pazaidos slenks¢io matavimo metody gausos,
nuolatos yra ieSkoma ir naujy varianty, jgalinanCiy pasiekti didesnj matavimy tiksluma,
atsikartojamumg ar suteikti daugiau informacijos apie patj pazeidimo susidarymo procesa. Biitent tai
bandoma pasiekti Siame darbe pristatomame tyrime. Sklaidos registravimo pralaidume metodas yra
patobulinamas fotodetektoriy pakeiciant spektrografu ir registruojant indukuotos sugerties signalo

spektrinj pokytj. Placiau $i nauja matavimy metodika bus apraSoma sekanciuose skyriuose.
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3. ULTRASPARCIOSIOS SPEKTROSKOPIJOS TYRIMO METODAI

Ultrasparcioji spektroskopija tiria molekuliy ir atomy kinetikg — kas vyksta per pirmasias
femto-, piko- ir nano-sekundes suzadinus sistema. Tokiems greitiems Vyksmams stebéti ir registruoti
nebeuztenka Sviesos Saltiniy ir elektroninés jrangos, kuria yra naudojamasi jprastuose spektroskopijos
eksperimentuose, todé¢l yra pasitelkiami ultratrumpieji (ps eilés ir trumpesni) lazerio Sviesos impulsai.
Su tokia laikine skyra galime tirti pavieniy daleliy (elektrony, atomy) dinamika ir kas vyksta su

molekulémis jas suzadinus i$ jy pagrindinés biisenos.

3.1 Klasikinis zadinimo-zondavimo eksperimentas
Bandiniams tirti atlickamas zadinimo-zondavimo eksperimentas [116], kurio atlikimo principas
yra gana paprastas ir intuityvus, taCiau realizavimas reikalauja didelio preciziskumo. Bendroji

eksperimento schema pateikiama 9 pav.:

.

Spektrografas

Zadinimo
impulsas

A

Zondavimo
impulsas

9 pav. Klasikinio Zadinimo-zondavimo eksperimento schema.

......

antrasis, pavélintas laike pirmojo atzvilgiu, stebi sistemos poky¢ius — spektrografas fiksuoja tiriamojo
objekto pralaidumo kitimg. Suzadinus sistema i$ jos pagrindinés (pusiausvyros) biisenos i suzadinta,
stebimas pagrindinés buisenos sugerties spektro sumaz¢jimas — pagrindinés biisenos iSblySkimas
(PBI), nes joje jau yra maziau molekuliy. Atéjus zondavimo impulsui, molekulés gali biti
persikelusios i§ pirmojo suzadinto ] antraji suzadintgji lygmenyi, jei i§ zonduojancio impulso sugéré
dar vieng fotong — stebime indukuotos sugerties reiskinj (IS). Sis procesas gali vykti tik suzadintose
molekulése, dél to, kai bandinys aps$vieCiamas Zadinan¢iu impulsu, atsiranda papildoma sugertis,

tuomet stebimas teigiamas skirtuminés sugerties jnaSas j bendrg signalg. Taip pat gali vykti
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priverstinis spinduliavimas arba stimuliuota emisija (SE) — zondavimo impulsas gali priversti
molekules, esancias suzadintoje biisenoje, iSspinduliuoti fotonus, tai duos neigiamg jnasa |

skirtuminés sugerties signalg. Visi Sie procesai pavaizduoti 10 pav. (a) ir (b) dalyse.

(a) (b)

A
A
2
5
IS :,
—
w
O
A £
=
T =]
1 )=
I =
I (7}
PBI | ! SE
I
=
i I -
R

Bangos ilgis
10 pav. (a) hipotetinés molekulés energijos lygmenys ir kai kurie kvantiniai Suoliai, lemiantys skirtuminés sugerties spektra; (b)

atitinkamas skirtuminés sugerties spektras ir nurodyty kvantiniy $uoliy jnasai j jj.

Jei eksperimentas atliekamas su kietaisiais kiinais, suzadinus bandinj jame pirmiausia atsiranda
laisvieji kriivininkai, kurie pereina i§ valentinés j laidumo juosta, gali ,,prilipti“ prie priemaiSiniy
lygmeny, suformuoti laisvuosius ar suriStuosius eksitonus. Laisvieji kriivininkai elgiasi pagal Drudés
modelj ir turi savo plazmos daznj. Eksitonai turés savo elektrinius laukus, dél jy lauko poveikio gali
pasikeisti draustinés juostos plotis. Taigi, suzadinus medziaga gali pakisti jos 1Gzio rodiklis ir dél to
pakis bandinio pralaidumas.

Klasikinis Zadinimo-zondavimo eksperimentas yra skirtuminés sugerties priklausomybés nuo
laiko matavimas. Sis eksperimentinis metodas yra pla¢iai taikomas stebint suzadinimo energijos
perdavimo [117-120], fotoreakcijy [121-123], vidinés konversijos (suzadintos molekulés
relaksacijos per vibracinius ir elektroninius lygmenis iki pirmos suzadintos biisenos Zemiausio
vibracinio lygmens atiduodant energija Silumos pavidalu aplinkai arba kitiems virpesiniams
lygmenims) [124-127], interkombinacinés konversijos (elektrono sukinio apsivertimo vykstant
Suoliui i§ singletinés j tripleting btiseng) [128—-130], protono arba elektrono perdavimo procesus [131-
133].

Zadinimo-zondavimo eksperimentas yra labai universalus, nes juo galima tirti ne vien tirti prie$
tai apraSytus procesus, taciau ir ta daryti jvairioms medziagoms [134]. Pavyzdziui vienasluoksniams
anglies nanovamzdeliams yra stebima kriivio pernasa tarp jy ir suzadinto kadmio sulfido CdS
nanodaleliy [135], taip pat jy vaizdinimui su submikrometrine raiSka [136] ir metalinio laidumo

vamzdeliy savybiy tyrimams [137]. Femtosekundiniai ir pikosekundiniai Zadinimo-zondavimo
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eksperimentai atlieckami ir tiriant puslaidininkiniy medziagy savybes, pavyzdziui kadmio telurido
[138] ir cinko oksido [139] nanostrypeliy, kvantiniy Suliniy [140], puslaidininkiniuose
nanokristaluose [141] bei organiniuose puslaidininkiuose [142]. Hemoglobino vaizdinimas gyvuose
audiniuose [143,144] yra svarbus ankstyvosios auglio vystymosi stadijos stebéjimui, kg yra daug
sunkiau stebéti su jprastu fluorescenciniu mikroskopu. Analogiskas problemas zadinimo-zondavimo

eksperimentas padeda iSspresti tiriant melaning [145,146].

3.2 Modifikuotas zadinimo-zondavimo eksperimentas [147]

Ultrasparcioji spektroskopija jau savo pavadinime talpina labai greity procesy stebéjima su
auksta laikine skyra ir ty procesy spektry registravima — pagal bandinio pralaidumo (arba atspindZzio)
spektrinius pokyéius ir yra sprendziama apie (ne)jvykusj procesa. Sj principa buvo nuspresta
pritaikyti stebint lazerinés spinduliuotés indukuojamg pazaidg optiniams elementams. Kaip jau
minéta ankstesniame skyriuje — lazeriné pazaida yra negriztamas optinio elemento pavirSiaus (arba/ir
trio) parametry pokytis, kurj galima stebéti ir uzfiksuoti pasirinkta metodika. Taigi jeigu
registruojamas elemento pralaidumas skiriasi prie$ jvykstant lazerinei pazaidai ir po jos, mes ta
galima pamatyti tinkamai atsirinke ir interpretave duomenis i§ klasikinio zadinimo-zondavimo
eksperimento.

Eksperimentas atliekamas iSmatuojant atraminj zondavimo spinduliuotés intensyvuma I, ir

zondavimo spinduliuotés intensyvuma I po bandinio suzadinimo. Santykinio pralaidumo signalas:
AT = — 3)

apskaic¢iuojamas trimis laiko momentais:

e  Suzadinimo momentu AT (Sizvio momentu);

e 1ms po §tuvio AT,y (Milisekundé po sivio),

e Nuo 1ms po suvio iki sklendés uzsidarymo AT (Sekundés po sivio) — visas gaunamas §iuo

matavimo laiku signalas yra suvidurkinamas.

Tokie duomeny fiksavimo momentai pasirinkti, kad bty galima pirmiausia gyvai (ATps) stebéti
lazerinés spinduliuotés sukelta pralaidumo pokytj, kuris gali biiti tik momentinis dél auksto elektrinio
lauko intensyvumo, ta¢iau dar nereiksti optinio pazeidimo. 1ms po $tvio (AT,,s) pasirinkta kaip laiko
tarpas, po kurio turéty biiti aiSku, ar sistema grjZo j prading biiseng po suzZadinimo, t.y. AT,s = AT
ir pazeidimas dar néra jvykes, ar jau stebime negrjztama santykinio pralaidumo pokytj. Jeigu lazerinés
spinduliuotés indukuotas pokytis terpéje iSsilaikyty ilgiau nei 1ms, bet nebiity permanentinis,

uzsitikrinimui registruojamas sekundZziy po suzadinimo santykinio pralaidumo signalas (ATy), kuris
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vienareikSmiskai leisty atskirti, ar pazeidimas yra jvykes. PraktiSkai gauti rezultatai parode, kad AT,;,¢
ir AT, signalai yra beveik identiSki visais matavimy atvejais, taigi jei lazeriné spinduliuoté

neindukuoja pazeidimo, suzadinta sistema grjzta j pradin¢ bliseng per grei¢iau nei 1ms.

0.4 T
Pries Sivi F=0,257J/cm’
Sﬂyﬁ)mom?nntv_. r=1ps
Milisekundé po sivio
Sekundés po Sivio

0.3

N\

Intensyvumas (s.v.)
(=)
[\S]

e
—

0.0

500 l 600 l 700
Bangos ilgis (nm)
11 pav. Santykinio pralaidumo signalo spektrai ties F = 0,257] /cm? energijos jtékiu.

Modifikuotas zadinimo-zondavimo eksperimentas tiriant optiniy elementy lazerinés pazaidos
slenkst] pirmiausia buvo atliktas su titano dioksido dielektrine danga ant BK-7 optinio stiklo
pagrindo. 11 pav. pateikiami skirtuminio pralaidumo signalai Zadinant bandinj priesslenkstiniame
rezime. Zadinimas vyksta su vienu impulsu — kai jo energijos jtékis F = 0,257] /cm? yra maZesnis
nei pazeidimo riba, matome, kad 1ms po Stivio spektras visiskai atitinka registruota prie§ zadinima.
Kai zadinimo impulso energijos jtékis F = 0,342] /cm? yra didesnis nei pazaidos slenkstis — stebime
ne tik didesnj skirtuminio pralaidumo spektro amplitudés pakitima Stivio momentu, bet ir visiskai
skirtingg nei pradinis spektrg po 1ms ir pra¢jus sekundéms po Zadinimo (12 pav.). Sis skirtumas

leidzia daryti iSvada, kad optinis elementas buvo pazeistas.
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13 pav. Skirtuminés sugerties priklausomybés nuo energijos jtékio ties A = 550nm (virSuje) ir A = 650nm (apacdioje) grafikai ties

vélinimu T = 1ps.
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Tiksliai nustatyti elemento pazaidos slenksti galima atliekant tokiy matavimy serijg ir
atsidedant skirtuminio pralaidumo priklausomybe nuo energijos jtékio (13 pav.). Atsidéjus $ig
priklausomybe ties dviem bangos ilgiais stebime kaip tiesiSkai augant skirtuminiam pralaidumui
suzadinimo momentu, signalas praé¢jus 1ms ir sekundéms po Stivio iSauga (t.y. rodo, kad santykinio
pralaidumo spektras pasikeité) ties F ~ 0,3/ /cm?. Augant zadinimo pluosto galiai AT, ir AT
signaly amplitudés pradeda svyruoti ir netgi mazéti, kas prieStarauja nuolatos auganciai AT, signalo
amplitudei — veikiausiai tai tiesiog atspindi faktg, kad rezultatai yra gauti i§ vienos matavimy vertes,
o ne vidurkinant, ta¢iau principo pademonstravimui tai netrukdo.

Taigi 12 pav. ir 13 pav. pateikiami eksperimentiniai rezultatai demonstruoja modifikuoto
Zadinimo-zondavimo eksperimento galimybes, taciau tikrai ne ribas. Svarbiausi klasikinio
eksperimento papildymai — zadinimo impulsy skaiciaus valdymas, bandinio vietos keitimas ir
zadinimo pluosto galios parinkimas tarp spektry registravimo iSplecia principiniy lazerinés pazaidos
tyrimy galimybes. Optinio elemento lazerinés pazaidos tikimybés priklausomybe nuo energijos
itekio papildo spektring ir laikiné priklausomybeés, kurios gali padéti geriau suprasti pacius pazeidimy
susidarymo mechanizmus. RaSant §j darbg néra mums Zinomy straipsniy ar moksliniy praneSimy,

kuriuose ultrasparcioji spektroskopija biity analogiskai pasitelkiama lazerinés pazaidos tyrimams.

Siame darbe bus atliekami kaupiamyjy (akumuliaciniy) reiskiniy, nulemianéiy lazering pazaida,
tyrimai. Bandinys bus Zadinamas ne pavieniu impulsu skirtingose vietose, 0 vora i§ 100 impulsy
vienoje vietoje. Kadangi pavienio impulso energijos jtékis yra mazesnis nei pazaidos riba, bus
skaic¢iuojamas impulsy kiekis ties kiekvienu energijos jtékiu, po kurio jvyks pazeidimas. Tai reiskia,
kad kiekvienam i§ voroje esanciy impulsy bus apskaiiuojami santykinio pralaidumo signalai ATy,
AT it AT, taciau gyvai stebésime ir lyginsime tik AT, signalo pokycius. Biitent ta vieta kai signalo
pokytis AT,s(N) — AT,s(N + 1) > 0 bus laikoma paZeidimo pradzia, o tikslus impulsy skaicius
apskaiciuojamas aproksimuojant tiese augantj skirtumg pagal vieta, kurioje aproksimacija kirs 0.
Toks vertinimas yra biitinas norint i§vengti triukSmy jtakos.

Tokie eksperimentai leisty jvertinti, kokiomis realiomis saglygomis optiniai komponentai galéty
veikti lazerinése sistemose. Kei¢iant pavienio impulso smailing galig ir impulsy pasikartojimo daznj
voroje galima bty jvertinti, kaip nuo spinduliuotés daznio priklauso pazaidos slenkstis. Tai leisty
tiksliau specifikuoti optiniam elementui deklaruojamag pazZaidos slenkst], kadangi jprastai jis
nurodomas tik kaip pavienio impulso maksimalus energijos jtékis, kuriam pazeidimo tikimybé néra

nykstamai maza ties konkreciu bangos ilgiu.

26



4. EKSPERIMENTO METODIKA

Eksperimentai atlikti naudojant femtosekundin;j titano safyro lazerj ,,Libra“ (Coherent, Inc.),
kurio centrinis bangos ilgis 4, = 800nm, impulsy pasikartojimo daznis f = 1kHz. Spinduliuotés
galiai iSmatuoti ir sukalibruoti jos valdymui eksperimento metu buvo naudojamas galios matuoklis
Juno P/N 7201250 (MKS Instruments, Inc.) ir CCD kameros CMLN-13S2M-CS (Point Grey
Research Inc.). Matavimy sistemos valdymas atlickamas LabVIEW (National Instruments Corp.).
Gauti rezultatai apdoroti programomis MATLAB (MathWorks, Inc.), CarpetView3D (Light
Conversion) ir ImageJ (Wayne Rasband). Pazeidimy vizualiam stebéjimui buvo naudotas
mikroskopas Olympus BX51 (OLYMPUS Corp.).

4.1 Tiriamieji objektali

Pirminiai ir matavimy schemos derinimo eksperimentai buvo atliekami su 0,2mm ir 1mm
storio lydyto kvarco dengiamaisiais stikliukais.

Lazerio indukuoto pazaidos slenks¢io matavimai buvo atlikti su nanostruktarizuotomis SiO,
dangomis ant 1mm storio lydyto kvarco pagrinduky. IStirtos dvi dielektrinés dangos, uzdengtos
skirtingais $; = 0° ir 8, = 50° kampais, abiejy dangy optinis storis yra 5 QWoT (ketvir¢io bangos
ilgio optinis storis). Nanostruktiirizuotos dangos buvo padengtos tik i$ silicio dioksido, varijuojant

medziagos lazio rodiklj ir dangos porétuma [148].

4.2 Eksperimento schema

Eksperimentiné optinio pazeidimo dinamikos tyrimo schema yra pateikta 14 pav. IS
femtosekundinio titano-safyro lazerio LIBRA (4, = 800nm;f = 1kHz) iSeinantis pluostas
dalikliu PD1 padalinamas j Zadinan&ios ir zonduojanéios spinduliuotés pluosty at$akas. Zadinimo
pluostas pereina per fazine plokstelg FP ir poliarizatorius P1 ir P2, sudaranc¢ius valdomg ateniuatoriy.
FP yra jtvirtinta laikiklyje, kurio postikio kampas yra valdomas zingsniniu varikliu — taip iSmatavus
pluosto, ateinancio j bandinj, galios priklausomybe su galios matuokliu GM (kalibravimo metu jis
pastatomas prie$ pat bandinj) nuo FP posiikio kampo galima itin tiksliai parinkti pluosto galig, su
kuria atliekame eksperimentus ir keisti ja automatiskai tarp eksperimenty. Tuomet pluostas sklinda
per optinius moduliatorius OM1, OM: ir sklendes Sk (létoji) ir Sk2 (greitoji). Sie keturi elementai
yra skirti iSrinkti norimg impulsy skaiciy i§ lazerio generuojamos 1kHz voros. Pagal eksperimento
pobiid] parinkus sklendziy atidarymo/uzdarymo momentg galima iSrinkti netgi pavien] impulsg 18

visos voros arba suformuoti vorg taip, kad joje biity norimas skai¢ius impulsy. Toliau dalis pluosto
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nuo PD: daliklio atspindima j fotodioda FD, kuris yra skirtas sistemos sinchronizavimui, t.y.
signalizuoja spektrometrui SP kada registruoti ateinantj signalag. Tuomet zadinimo pluostas

fokusuojamas lgSiu L ir veidrodZziais Va4 ir Vs nukreipiamas j bandinj B.

LIBRA

VL —— S00pi
RR 5 -~ PD.
_________________________________________ F—\ Vv
Sk, L,
V, ALO, il [
Sp P FD
a / V, P, P,
B

GM b

; PD, .- Sk, Sk,
N M/
V, i | | V,

14 pav. Optinio pazeidimo dinamikos tyrimo schema. LIBRA — femtosekundinis titano safyro lazeris; RR — retroreflektorius; VL —

vélinimo linija; Vis — veidrodziai; FP - A/2 faziné plokstelé; P1, P2 — poliarizatoriai; OMi1, OM: — optiniai moduliatoriai; Ski-3 —
mechaninés sklendés; PD1, PD2— pluosto dalikliai; Al, 05 — safyro kristalas; L1, L2 — glaudziantieji leSiai; B — bandinys; a — kampas

tarp zadinancio ir zonduojancio spinduliy kryp¢iy, a = 45°; GM — galios matuoklis; SP — spektrometras.

Zondavimo spinduliuotés pluostas yra nukreipiamas j vélinimo linijg VL, kurioje atspindimas
retroreflektoriumi RR — tai leidzia gauti vienodai tiksly atvaizda esant bet kokiai vélinimo linijos
padéciai (vélinimui). Sklendé Sks valdo, kada zondavimo pluostas yra praleidziamas j bandinj.
Tuomet veidrodis V1 pro glaudziantj le$j L1 pluosta nukreipia j safyro kristalg Al2O3, kuriame yra
sugeneruojamas baltos $viesos kontinuumas, kuris turi biti kuo didesnio intensyvumo. Toliau
zondavimo pluostas veidrodziu V2 nukreipiamas j bandinj B ir praéjes ji patenka tiesiai j spektrometra
SP. Zadinimo ir zondavimo pluostai bandinyje arba jo pavirsiuje susikerta kampu a, kuris yra lygus
45°. Klasikiniame zadinimo-zondavimo eksperimente, kur dazniausiai yra tiriami medziagy tirpalai,
norint, kad biity suzadinama kuo daugiau medziagos ir zonduojamas kuo didesnis jos tiiris — zadinimo
ir zondavimo pluostai yra leidziami beveik lygiagreciai, nes tai uztikrina maksimaly jy persiklojima
bandinyje. Optinio pazeidimo tyrimo atveju leidZiant pluostus kampu yra uztikrinama, kad tiriamas
tiris yra apribotas zadinimo ir zondavimo pluos$ty susikirtimo tiirio, o tai leidzia tirti net tokius plonus

sluoksnius kaip dielektrinés dangos. Atliekant eksperimentus su skirtingy medziagy ir storiy
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dengiamaisiais optiniais stikliukais toks kontroliuojamas pluosty persiklojimas savo ruoztu leidzia
lyginti kaip akumuliaciniy reiskiniy intensyvumas priklauso nuo bandinio storio, ko negalétuméme
objektyviai jvertinti, jei erdvinis tiris, 1§ kurio surenkamas signalas biity i$ principo visas elemento
storis.

Kaip jau minéta, baltos Sviesos kontinuumas generuojamas zondavimo pluostui turi biti kuo
intensyvesnis, kad gautumém didelj signalo-triuk§mo santyki, taciau ne per daug intensyvus, kad
zonduojant zadinan¢iy impulsy poveikj bandinyje nebiity indukuojami pasSaliniai reiskiniai,
pavyzdziui indukuota sugertis. Taip pat, signalas turi bti kuo stabilesnis — tipinis stabilumo lygis per
250 registravimo tasky siekia 0,5 + 0,6%. Safyro kristalo naudojimas kontinuumo generavimui
leidzia uztikrinti, kad registruojami pralaidumo spektry poky¢iai po bandinio suZzadinimo atsiranda
dél spinduliuotés ir medziagos saveikos, o ne dél zonduojancios spinduliuotés spektro svyravimo.
Taciau dél stabilumo naudojant safyro kristalag tenka paaukoti dalj spektrinés informacijos, kurig
galéty uzfiksuoti detektorius nuo 350nm — 15 pav. pavaizduotame superkontinuumo spektre matome,
kad signalg patikimai (kai spektrinis intensyvumas yra vir$ triukSmo lygio) galime detektuoti tik nuo

440nm.

1.0
Superkontinuumo spektras

|

0.6

0.0

Intensyvumas (s.v.)

400 500 600 700 800
Bangos ilgis (nm)
15 pav. Safyro kristale generuojamo superkontinuumo spektras.
Norint apskaiiuoti Zadinimo impulso intensyvumag reikia Zinoti jo diametra, kuris yra
i§matuojamas peilio a§meny (angl.: knife—edge) metodu. Zadinimo spindulys glaudzian¢iuoju lesiu

L sufokusuojamas j bandinj B slenkant l¢§j iSilgai pluosto. ASmenys jstatomi j bandinio laikiklj, o

galios matuoklis GM uz jo ir toliau nei pluosto Zidinys. Tuomet matuojama pluosto galia slenkant
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transliacinj staliuka a§menis Z kryptimi, i§ gautos kreivés apskai¢iuojamas pluoto diametras. Zinant
krentancig j bandinj spinduliuotés viduting galia, impulsy pasikartojimo daznj ir pluoSto diametra,
galima apskaiCiuoti j bandinj krentanc¢io impulso energijos jtékj [J/cm?] . Taip pat véliau tesiant
eksperimentg galima biity ieskoti koreliacijy tarp pluosto diametro ir optinés pazaidos ribos.

Tiksliam skirtuminio pralaidumo matavimui reikia, kad zondavimo pluostas j suzadinta bandinj
ateity po zadinimo impulso, taciau ne per vélai, kai stebimi poky¢iai jau biity nebe informatyvis.
Vélinimo linijos kalibravimui pirmiausia ieSkoma retroreflektoriaus RR padétis ant vélinimo linijos,
kuriai esant zadinimo ir zondavimo spinduliai ] tiriamg bandinj B ateity tuo pat momentu. Tai
atlickama jsistacius kalibravimo bandinj j laikiklj ir atidengiant abu pluostus. Gyvai stebint
matuojamg skirtuminés sugerties spektra skirtingose vélinimo linijos padétyse slenkant jg ieSkoma,
kuriame taske signalas staiga pradeda augti. Pries$ $j taska, kai zondavimo spindulys atkeliauja iki
bandinio anks¢iau uz zondavimo spindulj, neturi biiti stebimas joks signalas. Nustacius vélinimo
linijos nuling padétj retroreflektorius RR paslenkamas j vélinimo padétj, kurioje bus atlieckami
matavimai.

Atliekant akumuliaciniy reiskiniy tyrimg (pagal N-j-1 protokolg) yra itin svarbu Zinoti, kiek
impulsy N ir kokiais laiko intervalais pasiekia bandinj. Reguliuojant sklendziy Ski ir Sk2 atsidarymo
laikg galima nustatyti pavienio impulso tikslumu, kiek impulsy pasieks bandinj vienos serijos metu
i§ lazerio generuojamos 1kHz daznio voros. Tarpai serijoje tarp impulsy yra apspresti optiniy
moduliatoriy OM1 ir OM2 pralaidumo, o norint impulsus dar labiau iSretinti uztekty jstatyti dar vieng
papildomg moduliatoriy. Fotodiodas FD nuolatos registruoja praeinanc¢ius impulsus (to reikia
spektrografo sinchronizacijai) ir jy atvaizdavime galime matyti, ar sklendés ir optiniai moduliatoriai
yra tinkamose pozicijose pluosSto atzvilgiu. Pavyzdziui, jeigu bent viena i§ sklendZiy pasislenka i§
savo vietos de¢l nuolatos kartojamo atidarymo-uzdarymo judesio ir nepilnai uzdengia pluoStg —
fotodiodas rodys Zemo lygio impulsus serijoje, kurie gali iSkreipti galutinius matavimy rezultatus.
Todél mechaniniy sklendZiy padétis yra nuolatos stebima fotodiodo pagalba ir koreguojama esant
poreikiui.

Suderinus zadinimo ir zondavimo pluostus bei iSsimatavus jy parametrus ne maziau svarbu yra
ir teisingai paruosti bandinj bei jj jstatyti | sistemg. Pirmiausia, norint sumaZinti pirmame skyriuje
aprasyta aplinkos jtaka pazaidos slenksCiui, bandinys turi biiti imamas tik su specialiomis
laboratorinémis pirStinémis ir nuvalomas prie§ eksperimenta, nebent atkeliauty jau nuplautas ir
nuvalytas Svarioje pakuotéje. Tai leidzia uztikrinti, kad rezultatai nebus iSkraipomi aplinkos tarSos
ant bandinio pavirSiaus. Tam pritaikyta ir tyrimy laboratorija — specialiai jrengta kondicionavimo

sistema neleidZia nusésti dulkéms ant matavimy stalo ir ten esan¢iy optiniy elementy pavirsiy. Antra,
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bandinys turi buti teisingai iSstatytas, kad buity galima korektiSkai lyginti rezultatus, gautus i$

skirtingy jo viety.

CCD

ZP

16 pav. Principiné bandinio i$statymo laikiklyje schema, jterpiama j matavimy sistema jos derinimo pabaigoje. ZP — zondavimo
pluostas; F — filtras; BL — bandinio laikiklis; B — bandinys; O — objektyvas; V — veidrodis; L — l¢8is; CCD — CCD kamera.

Bandinio B pozicija pluosto atzvilgiu gali bti valdoma dviem zingsniniais varikliais, kurie
transliuoja bandinj plokitumoje statmenoje zondavimo pluosto sklidimo krypéiai. Sioje vietoje itin
svarbus tampa bandinio orientavimas laikiklyje, nes jeigu transliuojant bandinj zadinimo ir
zondavimo pluosty susikirtimo taskas bus skirtingose bandinio pavirSiaus ar turio vietose — LIPS
rezultatai skirtingose bandinio vietose neatsikartos. Siam netikslumui pasalinti pasitelkiama CCD
kameros ir 20 karty didinancio tolimojo lauko mikroskopo objektyvo (16 pav.). Sistema i$statoma
taip, kad galéty judeti iSilgai zondavimo pluosto, kurio intensyvumas yra sumazinamas papildomu
filtru F, kad nesotinty kameros ir biity galima aiskiai i$skirti pluosta. Tuomet stebint kameros vaizda
kompiuterio ekrane ir judant iSilgai pluoSto nustatoma vieta, kurioje tiksliai yra zondavimo pluosto
zidinys — bandinys turi buti butent Sioje vietoje, kad registruojant baltos Sviesos spektra jo
intensyvumo sumazg¢jimas dél indukuoto lazerinio paZeidimo bty kuo greic¢iau uzfiksuotas. Jeigu
bandinys biity ne zidinio plokStumoje ir pluosto diametras biity daug didesnis — signalai biity daug
triukSmingesni ir sunkiau biity pastebéti tiksly momentg, kada zondavimo pluosto spinduliuote
pradeda veikti atsiradgs paZeidimas. Suradus zondavimo pluosto zidinio plokstuma j laikiklj statomas
bandinys ir, apSvietus ji i§ galo papildomu Sviestuku, su laikikliu transliuojamas iSilgai zadinimo
pluosto, kol jo vaizdas yra ryskiai sufokusuojamas j kamerg ir kompiuterio ekrane matome bandinio

pavirsiy.
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Tuomet reikia uZztikrinti, kad transliuojant bandinj horizontaliai ir vertikaliai jo pavirSius
neissifokusuoty — tai uztikrina vienodas eksperimento salygas bet kuriame bandinio tadke. Sis
derinimas atliekamas transliuojant bandinj ir kei¢iant jo vertikalaus bei horizontalaus pokrypio kampa
laikiklio rankenélémis — po to bandinys turi buti sugrazintas | CCD kameros sistemos zidinio
plokstuma keiciant transliacinio staliuko padétj iSilgai zondavimo pluosto.

Sekantis zingsnis — Zadinimo ir zondavimo pluosty laikinis ir erdvinis suvedimas bandinio
pavirSiuje. Erdvinis suvedimas yra biitinas tam, kad stebétume indukuotos sugerties signala, t.y.
zondavimo pluostas keliauty per tg bandinio tiirio dalj, kurioje zadinimo pluostas indukuoja signalg
ir galétume jj detektuoti. Kadangi zondavimo pluostas yra suderintas taip, kad kristy statmenai |
bandinj, o uz jo keliauty j spektrometrg SP, erdviniam suvedimui yra kei¢iama tik zadinimo pluosto
padétis veidrodziais Vs ir Vs. Laikinis suvedimas leidzia pasirinkti, kokiu laiko momentu po
suzadinimo stebimas skirtuminés sugerties signalas, kurj laike galima isskirti j dvi pagrindines dalis:
Kero efekto indukuotg (tx = 0 <+ 0,3ps) ir pagrindinj, indukuotos sugerties, kuris gyvuoja kol
uzgesta bandinyje suzadintos biisenos. Lazerio indukuotos pazaidos slenks¢io nustatymui, kaip bus
pademonstruota 0,2mm storio lydyto kvarco tyrimy rezultatuose, tinkamesnis laikinis vélinimas yra
Kero efekto indukuoto skirtuminés sugerties signalo diapazone, nes Sis signalas yra pakankamai
stabilus ir dél savo intensyvumo pasizymi geru signalo/triuk§mo santykiu. Ta¢iau akumuliaciniy
reiSkiniy tyrimui daugiau informacijos turéty suteikti pagrindinio, indukuotos sugerties, signalo
laikinis diapazonas, pasibaigus Kero efekto jtakai, kas bus patikrinta tiriant 1mm storio lydyto kvarco
bandinius. Laikinis persiklojimas yra derinamas keiciant vélinimo linijos VL pozicija.

Atliekant erdvinj pluosty suvedimg yra ieSkoma didziausio skirtuminés sugerties spektrinio
signalo. Reikia pastebéti, kad storesniuose bandiniuose (Siame darbe pristatomy eksperimenty atveju:
1mm storio lydyto kvarco stikliuko, lyginant su 0,2mm storio stikliuku) intensyviausias signalas
nereiSkia tikslaus lazerinés pazaidos vietos stebéjimo. 17 pav. (a) dalyje pademonstruota, jog tariant,
kad Zadinimo pluoitas ZP keliaudamas per storg bandinj nesifokusuoja, indukuotos sugerties signalo
intensyvumas I bus daug didesnis paprasciausiai dél didesnio pluosty persiklojimo ploto (realiai tirio
bandinyje) nei (b) atveju kai pluoStai pradeda persikloti tiksliai bandinio pavirSiuje. Kryziuku
pazymeta vieta zadinimo pluosto centre, kurioje dél pluosto erdvinio skirstinio intensyvumo pradeda
formuotis pazeidimas. Aiskiai galime suprasti, jog jeigu pazeidimas pradéty formuotis (a) atveju greta
zondavimo pluosSto ZP stebimo zonos, kuri yra uzbriukSniuota horizontaliai — pokycio pralaidumo
signale nematytume tol, kol paZeidimas neiSplisty bandinio B pavirSiuje iki zondavimo pluosto.
Skirtuminés sugerties signale galbiit galétuméme pamatyti tam tikrg spektrin; pokyt; dél nuo
pazeidimo vietos iSsklaidyty sugeneruoty elektrony ar eksitony, taciau veikiausiai tas pokytis bus itin

mazas ir bendru atveju priklausys nuo to, kiek zondavimo pluostas bus nutoles nuo pazeidimo vietos.
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Todél pirmiausia erdvinis suvedimas atliekamas stebint spektrinio signalo intensyvuma kaip 17 pav.
(a) dalyje, o tuomet realus persiklojimas kaip (b) dalyje suderinamas pasitelkus 16 pav. pavaizduota
schemg — vaizdas sufokusuojamas | pirma pavirSiy, ant kurio jvyksta pazeidimas ir jis yra
sugeneruojamas su kuo mazesne zadinimo pluosto galia bei impulsy skaic¢iumi ir stebima, kada
pazeidimas bus sugeneruotas tiksliai toje vietoje, kurig apSvieCia zondavimo pluostas. 18 pav.
pavaizduota teisingai suvesty zadinimo ir zondavimo pluosty pazeidimo susiformavimo seka kai
zondavimo pluostas sklinda tiesiai per pazaidos vieta. Dvigubas paZzeidimo atvaizdas yra matomas

dél to, kad kamera stebi bandinj mazu kampu, ne idealiai statmenai.

(a) (b) /

/

17 pav. Principiné erdvinio pluosty suvedimo schema: (a) pagal signalo intensyvuma; (b) pagal paZaidos taska. B — bandinys; ZP —
zondavimo pluostas; ZP — Zadinimo pluogtas; @ = 45° — kampas tarp zadinimo ir zondavimo pluosty. UZbriik§niuotas plotelis
atspindi bandinio tarj, i§ kurio pluostams persiklojant registruojamas skirtuminés sugerties signalas, kurio santykiniai intensyvumai

pavaizduoti grafikuose vir§ bandinio. Bandinio storis bei pluosty diametrai vizualaus aiSkumo vardan pateikiami ne pagal mastelj.

18 pav. Zondavimo pluosto suvedimo su indukuojamu lazeriniu pazeidimu nuotraukos CCD kamera. Nuotraukos uzfiksuotos po

nurodyto impulsy skai¢iaus, pavienio impulso energijos jtékis F = 0,318]/cm?.
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18 pav. nuotraukose galima pamatyti, kad pries§ akivaizdy pazeidimg po 53 impulsy, ties 50
impulsu jau yra susiformaves tam tikras darinys, nezymiai, taciau pradedantis iSkraipyti zondavimo
pluosta. Si struktiira yra negrjztama ir kei¢ia pro ja pracinancios spinduliuotés atvaizda, todél jau gali
buti klasifikuojama kaip pazeidimas apibréztose matavimo sglygose.

Suderinus sistemag ir jsitikinus, kad pazeidimas pradeda formuotis toje vietoje, kurioje bandinys

yra zonduojamas superkontinuumo pluostu, galima atlikti matavimus.

4.3 Matavimy parametrai

Zadinangiojo spindulio diametro matavimas yra atliekami peilio asmeny metodu, pavyzdinis
matavimy skerspjuvis pavaizduotas 19 pav. Kadangi iki matavimy pradzios bandinio pozicija
Zadinimo ir zondavimo pluosty atzvilgiu yra kruopséiai derinama maksimaliam eksperimento
tikslumui ir korektiSkumui uztikrinti, pluoSto diametras, su kuriuo atlieckami matavimai butent
suderintoje matavimy plokstumoje, yra nustatomas pabaigus pagrindinius matavimus. Tai uztikrina,
kad pluostas bus iSmatuotas tiksliai plokStumoje, kurioje buvo atlieckami LIPS ir akumuliaciniy
reiSkiniy tyrimai. PluoSto parametrai, su kuriais buvo matuojamas kiekvienas atskiras bandinys bus

nurodyti prie§ pateikiant matavimy rezultatus.

0.015
= Pluosto matavimas
— Aproksimacija
ilm,

—
B 0.010
N
8
=
=)
)
7
)
=
A< 0.005 (

0.000 ) ) ) ) ) - Lt

-0.8 -0.6 -0.4 -0.2 0.0 0.2 0.4 0.6 0.8
Peilio pozicija (mm)
19 pav. Zadinimo pluosto diametro matavimas.
D¢l matavimy atsikartojamumo buvo jvertintas lazerio spinduliuotés galios stabilumas. Galios
matuoklio duomenimis per 30 minuciy pluosto galia svyruoja iki 0,16% matuojant zondavimo
pluosta uz daliklio PDa1, todél galima teigti, kad zadinimo pluosto galios svyravimas laike bus ne
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didesnés amplitudés. J[domu pastebéti, kad padidinus lazerio pluosto, skirto kontinuumo generacijai,
galiag, sugeneruoto kontinuumo spektrinio intensyvumo svyravimai registruojant spinduliuote
spektrometre i$augo nuo anks¢iau minéty 0,5 < 0,6% iki 1 + 2,5%. Siek tiek sumaZinus prading
galig stabilumas Zenkliai pageréjo, todél buvo padaryta iSvada, kad esant aukStesnei pluosto galiai
retroreflektoriaus RR auksiniai veidrodZziai pradeda kaisti ir nebeiSlaiko savo struktiirinio stabilumo,
dél ko pradeda svyruoti pluosto intensyvumas, taigi ir safyre sugeneruoto superkontinuumo spektro
stabilumas. Atsizvelgus j tai, kad matavimy dienos pradzioje ir pabaigoje stebimo zondavimo pluosto
spektrinio intensyvumo svyravimai nepakinta, galime teigti, kad suSiles iki darbinés temperattiros
lazeris generuoja pakankamai stabilig spinduliuote, kurios galios nereikia matuoti ir atlikti
pakartotinio kalibravimo viduryje matavimy, nebent biity pastebétas koks nors nejprastas
spinduliuotés intensyvumo ar stabilumo pokytis.

Kaupiamyjy reiskiniy tyrimas buvo atliekamas zadinant bandinj impulsy serijomis po 100
impulsy, kai i§ 1kHz voros iSrenkamas kas deSimtas impulsas, o pries serijg ir po jos yra 125ms
pertrauka. Detalesnei analizei buvo pasirinktos impulsy voros i§ mazesnio skai¢iaus impulsy arba
atliekant bandinio Zadinimg pavieniu impulsu. Spektrografas pirmiausia uzregistruoja foninj signalg,
kuris bus atimamas i§ visy iSmatuoty zonduojant bandinj. Tuomet iSmatuojamas atraminis zondavimo
spinduliuotés signalas [, ir registruojami signalai suzadinus bandinj. Kompiuteryje yra

apskaiCiuojamas skirtuminés sugerties signalas kiekvienam i§ Zadinimo impulsy [mOD]:
I
AA =g (1—) x 1000 (4)
0

Stebima AA(A) priklausomybé ties viena zondavimo impulso vélinimo 7 verte iSlaiko prading
amplitudg tol, kol kietakiinis bandinys néra paZeidziamas. PaZeidimo faktui jvertinti kiekvienam
impulsui apskai¢iuojame visuose bangos ilgiuose skirtuminés sugerties signalo pokytj nuo pradinio
signalo, uZregistruoto pirmojo impulso:

SA(A,n) = AAy — AA,,. (5)
Taip stebédami signalo pokytj §4 nuo impulsy skaiciaus, kai jis néra lygus nuliui (signalo triuk§mo
ribose) galime teigti, kad jvyko skirtuminés sugerties AA pokytis ir tai identifikuoja negrjztamg
pazeidimg. Natiralu, kad AA signalas po suzadinimo mazéja ir iSnyksta per kelias nano sekundes,
todel bandinj Zadiname impulsy vora, kurioje laiko tarpas tarp impulsy yra daug mazesnis nei trukmeé
reikalinga savaiminiam skirtuminés sugerties signalo iSnykimui, kad to negalétume painioti su optine
pazaida.

Uzfiksavus I signalo vert¢ po suzadinimo, transliacinis staliukas TS pastumia bandinj i kita
matavimo tinklelio taska, kuris turi buti pakankamu atstumu nuo pirmojo tasko dél pazeidimo metu

galima sugeneruotos tarSos, kaip apraSyta 1.4 skyriuje.
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5. REZULTATAI IR JU APTARIMAS

5.1 0,2mm storio lydyto kvarco dengiamyjy stikliuky matavimai

LIPS nustatymo eksperimentai su 0,2mm storio lydyto kvarco stikliukais buvo atliekami su
dsqq = 200um diametro Zadinimo pluostu ir d,,,y = 50um zondavimo pluostu. Zadinimo pluostas
buvo fokusuojamas taip, kad pluosto sgsmauka biity uz bandinio, t.y. j dengiamajj stikliuka kristy
besifokusuojantis pluostas. Dél to pazeidimai buvo stebimi ant galinio (antrojo, kurj kerta pluostai)
bandinio pavirSiaus. Anksciau pateiktame rasto darbe buvo apzvelgti geriausiy pazaidos slenkscio
nustatymo eksperimento parametry nustatymo principai ir jy pagrindimas, todél dabar bus tik
apzvelgiami svarbiausi rezultatai.

Atlikus spektriniy ir laikiniy parametry palyginimus buvo nustatyta, kad lazerio indukuotos
pazaidos slenks¢io nustatymui yra optimaliausia stebéti spektrinio intensyvumo pokytj ties bangos
ilgiu A = 600nm ir zondavimo pluosto vélinimui 7 = 0,1ps. Tokiomis sglygomis yra stebimas
skirtuminés sugerties signalo pokytis ties Kero efekto indukuoto signalo maksimumu, kas leidzia
1Sgauti geriausia signalo/triukSmo santykj, taigi tiksliausiai eksperimento ribose nustatyti impulsa, po
kurio jvyksta optinis pazeidimas. D¢l patikimo signalo/triuk§mo santykio gautas LIPS
atsikartojamumas yra vir§ 40% geresnis nei, pavyzdziui, nustatant impulsy skaiCiy reikalinga
pazeidimui indukuoti ties T = 1ps vélinimu. IS kitos pusés, toks parametry rinkinys yra tinkamas tik
paciam slenksciui nustatyti, o i§ spektrinio signalo pokyc¢io negalime nieko pasakyti apie pazeidimo
metu vykstan€ius procesus, nes stebimas tik Kero efekto indukuoto signalo sumaZzéjimas. Dél to
tiriant 1mm storio lydyto kvarco bandinius bus stebimi spektrai ties didesniais vélinimais.

Bendras paZaidos slenks¢io nustatymo principas pavaizduotas 20 pav. Skirtuminés sugerties
pokyc¢io §A signalas atidedamas nuo impulsy skaiciaus uzfiksavus pavienio impulso energijos jtéki
ir vélinimo trukme, ties kuria registruojame spektra. Visi matavimai lyginami ties tuo paciu bangos
ilgiu. Atsitiktinai parinkus palyginti pavienius matavimus ties skirtingais vélinimais matome, kad
triukSmo lygis iki optinés pazaidos detektavimo beveik nesiskiria. Galima triukSmy jtaka
eliminuojama impulsy skaiciy iki pazaidos slenks¢io nustatant universaliu metodu: pradedantis augti
signalas yra aproksimuojamas tiese ir impulsy skaicius, ties kuriuo tiesé¢ kerta A = 0 laikomas
pazaidos slenks¢iu. Tasky kiekis §iai aproksimacijai parenkamas kiekvienam matavimui atskirai, nes
signalo augimo dinamika gali biti skirtinga ir jsisotinimg pasiekti ties skirtingu 4 lygiu. Tai i§ pirmo
zvilgsnio jneSa netikslumy, kadangi aproksimacija gali nesutapti (tiek ] maZesng, tiek j didesng pus¢)
su impulso numeriu, po kurio §A signalas tik auga ir nebesugrjzta j nulinj lygij, tac¢iau dél to galima

impulsy skaiCiaus variacija yra labai maza. Bitent dél to Sis metodas leidzia korektiskai lyginti
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skirtingus matavimus ir su skirtingais energijos jtékiais ar vélinimais, nepriklausomai nuo signalo-
triuk§mo santykio.

50 . . ' ,
= 1=0,Ips
® 1t=lps

40 |F=0,866J/cm” s
A=600nm

30

A (mOD)

50

Impulsy skaicius

20 pav. Skirtuminés sugerties signalo poky¢io priklausomybé nuo zadinimo impulsy skai¢iaus ties skirtingais vélinimais ir signaly

aproksimacijos pazaidos slenks¢iui nustatyti.

Kaip minéta 4.3 skyriuje matavimai yra atliekami Zadinant bandinius impulsy voromis Su
vienodais laiko tarpais serijoje prie§ vora ir po jos. Eksperimentus pradéjome atlikti su 100 impulsy
voroje, kuriy pasikartojimo daZnis lygus f = 100Hz ir iSkilo natiiralus klausimas, ar impulsy
pasikartojimo daznis turi jtakos pazaidos slenkséio priklausomybei nuo impulsy skai¢iaus. Lazerio
generuojamos spinduliuotés pasikartojimo daznis f, = 1kHz, todél patikrinti priklausomybe su
didesniais daZniais galimybiy néra. Taciau net ir su maksimaliu daZzniu bandymy negalétume atlikti,
nes turimos mechaninés sklendés, valdancios, kiek impulsy yra praleidZziama j bandinj, néra tokios
greitos, kad galéty tiksliai iSrinkti norimg impulsy skaiciy 18 tokio daznio voros. Todél bandymai buvo
atlikti su dvigubai ir deSimt karty mazesniu impulsy dazniu voroje. Pastaruoju atveju nebuvo
galimybés optiniy moduliatoriy ir sklendziy pagalba sumazinti daznio iki realaus 10Hz, tod¢l buvo
sumazintas impulsy skaicius voroje ir sutrumpinti laiko tarpai serijoje iki ir po voros taip, kad
vidutinis daznis siekty biitent norimg iStestuoti vertg. Rezultatai parodé, kad keiciant daznj tokiose
siaurose ribose, kurias apsprendzia turima jranga, rySkios jtakos pazaidos slenksiui néra tiek
vidurkio, tiek duomeny i$sibarstymo atzvilgiu (21 pav.). Todél galima korektiskai atlikti tyrimus su
bet kokio jrangos galimybiy ribose pasiekiamo pasikartojimo daznio spinduliuote ir lyginti gaunamus

rezultatus.
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21 pav. Impulsy skaiéiaus iki optinio pazeidimo priklausomybé nuo vidutinio krentan¢iy impulsy daznio voroje.
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22 pav. Skirtuminés sugerties signalo poky&io priklausomybé nuo impulsy skaiciaus.

Tipinis pazaidos slenks¢io matavimy rezultaty rinkinys pateikiamas 22 pav. Kaip matome,
atlikus desimt matavimy skirtingose bandinio vietose su F = 0,866/ /cm? energijos jtékiu, lazerinés
pazaidos slenkscio iSsibarstymas yra nedidelis, taciau jis auga maz¢jant energijos jtekiui. Jdomu
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pastebéti, kad A pokytis nuo nulinio signalo visais atvejais yra labai staigus, t.y. nestebime tolygaus
ar 1éto eksponentinio jo augimo nuo pat pirmojo impulso, o gauname Suoliska pokytj. Tai rodo, kad
iki tam tikro lygio kaupiamieji reiSkiniai medziagoje neturi jtakos jos parametrams arba jy jtakai
stebéti nepakanka eksperimento jautrumo, o perzengus kazkokig slenksting verte jie staiga pasireiskia
ir turime tarsi grititing jy efekto dinamikg. Vizualiai stebint pazeidimo susidarymo progresa (18 pav.)
galima daryti prielaida, kad signalo triuk§mai iki aiSkaus Suolio dél pazeidimo yra dalinai nulemiami
susidaranc¢iy dariniy, kurie iSkraipo per juos sklindantj pluosta, taciau registravimo tikslumo ribose
jo nesilpnina. Tai reiksty, kad ultrasparc¢iosios spektroskopijos matavimy metody pritaikymas néra
tinkamas pazeidimo slenkscio nustatymui, o tik iki jo dél akumuliaciniy reiskiniy susidaranciy biiseny
spektriniam stebéjimui, nes CCD kamera matomi dariniai yra negrjztami ir daro jtaka su bandiniu

sgveikaujanciai spinduliuotei, nors to skirtuminés sugerties pokyc¢io signale dar negalima uzfiksuoti.
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23 pav. Impulsy skaiciaus iki optinio pazeidimo slenks¢io priklausomybé nuo energijos jtékio.

Pagrindiniai LIPS nustatymo eksperimentai buvo atlieckami didinant pavienio Zadinimo impulso
energijos itekj. 23 pav. pateikiami gauti pazaidos slenksciai priklausomai nuo impulsy skaiciaus iki
pazeidimo. Pirmiausia pastebime, kad F = 0,984 + 1,103] /cm? energijos jtékio diapazone gauti
rezultatai yra labai panasiis, nors zadinimo impulsy energijos jtékio vertés gerokai skiriasi. Tai
reiSkia, kad optinis paZeidimas Siame regione yra veikiau apibrézZtas bandinio pavirSiaus defekty, o
ne zadinanc¢io impulso smailinés galios. Kitaip tariant, idealaus pavirSiaus optinio elemento pazaidos
slenkstis veikiausiai biity prie dar didesniy energijos jtékiy, o realiu atveju tipiniai pavirSiaus defektai
nulemia pazeidimus jau prie mazesniy energijos jteékiy.
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Vidutinio impulsy skai¢ius reikalingo pazaidai sukelti ir standartinio nuokrypio rezultatai
pateikiami 1 lenteléje. Su visais impulso energijos jtékiais buvo atliktas vienodas kiekis matavimy,
taciau ateityje reikéty atlikti tuo daugiau matavimy, kuo mazesnis energijos jtékis. Nors tai gerokai
pailginty matavimy trukme, taCiau pagal rezultaty iSsibarstyma biity galima spresti, ar stipriai nuo
vidurkio besiskiriancios vertés atspindi atsitiktinius pavirSiaus defektus, ar standartinis nuokrypis

tiesiog auga proporcingai impulsy skaiciui.

1 lentelé
F (J/cm?) Nyia o
0,709 6547 34789
0,748 3001 676,6
0,787 319 128,7
0,866 34 11,5
0,906 23 52
0,945 15 6,3
0,984 5 2,2
1,024 4 1,3
1,103 4 2,4

Gauty duomeny désningumui jvertinti pasirinkta atvirkStinio skai¢iaus impulsy vidurkiui
priklausomybé nuo energijos jtékio NL (F) pateikiama 24 pav. Si priklausomybé parodo tikimybe,
vid

kad bandinys bus pazeistas po pirmo zadinimo impulso, taigi maksimali verté bus lygi 1 nesvarbu,
kiek augs energijos jtékis, o jam maz¢jant tikimybé artéja j nulj. Tai leidzia jvertinti, ties kokiu
minimaliu energijos jtékiu bandinys bus pazeidZiamas jau pirmojo zadinimo impulso - 0,2mm storio
lydyto kvarco plokstelei, su kuria buvo atliekami eksperimentai minimalus energijos jtékis pagal
aproksimacijg jvertintas F;, = 1,143]/cm?. Literatiiroje pateikiama verté atliekant panaSy
eksperimenta su 55f's trukmés zadinimo impulsu jvertinta F,,,;;, =~ 2,200/ /cm? [149]. Beveik dviejy
karty jver¢iy nesutapimas galéjo atsirasti dé¢l netikslios aproksimacijos ir per mazo duomeny kiekio
jai atlikti. Taip pat, Chimier et al. darbe zadinimo pluostas buvo sufokusuotas j wy = 4,65um taska
(1/e? intensyvumo lygyje), todél impulso smailinis intensyvumas buvo daug didesnis nei naudotas

Siame darbe, o pazaida tuomet gali biiti indukuojama dél kitokiy fizikiniy reiSkiniy.
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24 pav. Atvirkstinio impulsy vidurkio priklausomybé nuo energijos jtékio ir jos aproksimacija dviem eksponentémis.

5.2 1mm storio lydyto kvarco dengiamuyjy stikliuky matavimai

Eksperimentai su 1mm lydyto kvarco dengiamuoju stikliuku pirmiausia buvo atliekami
pakeitus zadinimo pluoSto fokusavimo salygas: pluoStas fokusuojamas prie§ pat bandinj, jo
plokstumoje diametras dj,q = 140um. Zondavimo pluosto diametras nepakito: d,,,q = 50um.
Tokie matavimo parametry pakeitimai atlikti jvertinus, kad esant dj,q = 200um diametrui
neuztenka turimos zadinimo impulsy galios, kad 1mm storio bandinys biity paZeistas per maziau neli
105 impulsy, taigi negalétume palyginti gaunamy pazaidos slenkséiy su 0,2mm storio lydyto kvarco
stikliuku ir patys matavimai uztrukty palyginti gerokai ilgiau. Taip pat pazeidimas tokiomis
salygomis indukuojamas pirmajame bandinio pavirSiuje, ] kur] krenta Zadinimo ir zondavimo
pluostai, todél yra iSvengiama papildomo pluosto fokusavimosi 1mm storio bandinyje.

Pirmiausia buvo palyginti skirtingy storiy bandiniy pazaidos slenksciai ties keliais skirtingais
pavienio impulso energijos jtekiais (25 pav.). Buvo atlikta po deSimt matavimy ties kiekvienu
energijos jtékiu. Standartinis nuokrypis skirtingy storiy bandiniams gautas panaSus eilés ribose, kaip
matome rezultatai paklaidy ribose taip pat sutampa. Tokio rezultato buvo galima tikétis, nes tiriami
skirtingo storio bandiniai yra i§ vienodos medziagos — lydyto kvarco — ir netgi is tos pacios gamybinés
partijos. Kai zadinanti spinduliuoté yra fokusuojama taip, kad pazaida atsirasty ant pirmojo bandinio
pavirSiaus, lazeriné spinduliuoté turi su juo turi sgveikauti identiSkai, nepriklausomai nuo to, koks

toliau yra bandinio storis — tai ir buvo pademonstruota. Atliekant §j bandiniy palyginimg buvo
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pastebéta, kad LIPS 0,2mm storio lydyto kvarco stikliukui nesutampa su anksciau atlikty tyrimy
rezultatais. Tai atitinka 1.1 skyriuje aprasyta fakta, kad pazaidos slenkstis priklauso nuo Zadinanc¢io
pluosto diametro, taciau Siame darbe pateikiamy rezultaty atveju gavosi atvirkstiné nei nustatyta
priklausomybé — LIPS krenta mazéjant pluosto diametrui. Taciau §j neatitikima veikiausiai nulémé
paprasciausiai pakeistos zadinimo pluosto fokusavimo sglygos, kai didesnio diametro atveju pluostas

buvo fokusuojamas uz bandinio, 0 mazesnio — ant jo pirmojo pavirsiaus.
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25 pav. Impulsy skai¢iaus iki optinio pazeidimo priklausomybé nuo energijos jtékio skirtingo storio lydyto kvarco stikliukams.

Isitikinus, jog skirtingo storio lydyto kvarco stikliuky pazaidos slenksc¢iai sutampa zadinant juos
vienodomis sglygomis galima pabandyti stebéti medziagoje vykstancius procesus iki pazeidimo. Tam
pasirinktas T = 1ps vélinimas, ties kuriuo po kiekvieno Zadinimo impulso skirtuminés sugerties
spektre turéty matytis nebe Kero efekto, o sugeneruoty daleliy ar buseny jtaka. 26 pav. pavaizduoti
skirtuminés sugerties spektrai po tam tikro impulsy skaiciaus (pateikiamuose rezultatuose spektrai
suglotninti eliminuojant triukSmus). Matome, kad po palyginus su pirmojo impulso spektru —
sekanciy spektry forma yra Siek tiek pradeda keistis jau po tre¢iojo impulso, nors dar néra stebimas
joks pralaidumo pokytis ar pagal anksCiau apraSyta metodika uzfiksuotas jvykes paZeidimas.
Sugerties padid¢jimas ,,melynojoje* spektro pus¢je indikuoja eksitony generacija, ko ir tikimes
zadinant dielektring terpe ir pamatyti jy jneSamg signalo pokytj vélinimuose jau gerokai po Kero
efekto ir sugeneruoty laisvyjy elektrony indukuoto signalo [150-152]. Tai reiskia, kad Siy daleliy
generavimas vyksta iki pazeidimo, jo metu ir tesiasi toliau eksponuojant pazeista vieta lazerine
spinduliuote, kg matome i$ spektro po 50 impulsy.
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26 pav. Skirtuminés sugerties signalo spektrai po skirtingo impulsy skaic¢iaus.
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27 pav. Impulsy skaiciaus iki optinio pazeidimo priklausomybé nuo energijos jtékio skirtingais zadinimo ir zondavimo pluosty
erdvinio suvedimo atvejais.
Pagrindiné problema, trukdanti stebéti ir aiSkiai pagal spektrinj signalg iSskirti iki pazeidimo
generuojamy daleliy jtaka yra silpnas jy jnasas j skirtuminés sugerties signalg. Dirbant su turimos

jrangos detektavimo jautriu vienintelis biidas sustiprinti signalg — didinti Zadinimo impulso galig,
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taCiau tokiu atveju pazeidimas biity indukuojamas prie mazesnio impulsy skaiciaus, taigi licka maziau
galimybiy i8skirti aisky signalo pokytj. Be to, 26 pav. pateikiami matavimai ties T = 1ps vélinimu
buvo atlikti suvedus zZadinimo ir zondavimo pluostus pagal signalo intensyvuma, taigi nors turéjome
kiek jmanoma didesn¢ signalo amplitudg, negalime teigti, kad matavimas buvo atlickamas tiksliai
stebint pazeidimo vieta.

Pluosty erdvinio suvedimo pagal pazeidimo formavimosi pradzios vietg svarbai pademonstruoti
buvo atlikti papildomi matavimai suvedus zadinimo ir zondavimo pluostus erdvéje pagal skirtuminés
sugerties signalo intensyvuma. 27 pav. pateikiamuose rezultatuose aiskiai atsispindi 17 pav. schemoje
pateikiamy pluosty erdvinio suvedimo praktinis rezultaty skirtumas. Suvedimo pagal skirtuminés
sugerties signalg atveju atrodo, kad pazeidimas gali jvykti esant daugiau nei dvigubam energijos
jitékiui su tuo paciu impulsy skai¢iumi. Be to, atliekant matavimus nebeuzteko zadinimo pluosto
galios sukelti garantuotg pazeidimg jau pirmuoju impulsu. Taciau realiai Sie rezultatai tik atspindi
fakta, kad pazeidimas i§ tikryjy ivyksta Salia, o ne per vidurj kaip suvedimo pagal jo formavimosi
vietg atveju, zondavimo pluosto, todél registruojamas yra ne pazeidimas, o jo iSplitimas. Akivaizdu,
JOg norint tirti medziagoje vykstan¢ius akumuliacinius procesus iki jos pazeidimo, reikia matavimus
atlikti identiskomis sglygomis bei tokiomis Kkai yra tiksliausiai nustatoma pati pazaida.

Eksperimentai buvo tgsiami suvedant Zzadinimo ir zondavimo pluoStus pagal praktiskai
pirmajame elemento pavirSiuje jvykstant] paZzeidimg ir iSkart susidurta su numatyta problema.
Skirtuminés sugerties signalas zenkliai sumazéjo, o triukSmai isliko tokios pat amplitudés, todél
pasidaré gerokai sunkiau iSskirti momentg, po kurio impulso jvyksta pazaida. Taip pat kilo jtarimas,
kad pazeidimas spektruose ima matytis Siek tiek véliau nei realiai atsiranda, todél buvo nuspresta
atlikti post mortem pazeidimy nuotraukas mikroskopu. Zadinant bandinj impulsy, kuriy vieno
energijos jtékis lygus F = 0,752] /cm?, serijomis i§ N = 10; 20; 30; ...; 80 impulsy buvo atlikta
po desimt matavimy kiekvienai serijai (7 = 0,1ps; A = 600nm) ir i§ rezultaty nustatyta, kad
vidutinikai pagal skirtuminés sugerties pokycio signalg pazeidimas pamatomas po 32 impulsy (28
pav. raudonas taskas). Mikroskopo nuotraukos (29 pav.) parodé, kad visos bandinio vietos buvo
pazeistos jau iki 10 impulso ir po to su kiekviena serija jy diametras tiesiog augo. Tai reiskia, kad
arba suvedimas nebuvo absoliuciai tikslus, arba pazeidimas biina i§ pat pradziy toks mazas, kad
dirbant su esamais spinduliuotés parametrais bei matavimy jrenginiais neturi reikSmingos
uzfiksuojamos jtakos rezultatams. Taip pat galima jtarti, kad nepaisant spektrinio intensyvumo
stabilumo pats zondavimo pluos$tas néra pakankamai stabilus erdvéje: netgi suvedus pluostus pagal
pazeidimo atsiradimo vietg yra tikimybé, kad zonduojama zona Siek tiek kinta matavimo metu. Dél

to net atsiradus pakankamai rySkiam pavirsiaus struktiiriniam pokyciui (18 pav. po 53 impulso) jis
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gali buti neuzfiksuojamas arba jnesti i§ pradziy tik triuk§my lygio pokytj i signala, taigi i§ skirtuminés

sugerties signalo pokyc¢io pazeidimas bus nustatomas véliau nei realiai jvyksta.
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28 pav. Lazerinio pazeidimo diametro priklausomybé nuo impulsy skaiciaus (juodi taskai) ir pagal skirtuminés sugerties pokyc¢io

signalg nustatytas vidutinis pazeidima sukelian¢iy impulsy skaicius (raudonas taskas).
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29 pav. Post mortem lazerio spinduliuotés indukuoty pazeidimy nuotraukos po skirtingo zZadinimo impulsy skaiciaus lydyto kvarco
stikliuko pavirSiuje.

Siuos netikslumus galimai jnesanéiy faktoriy jtaka nuspresta sumazinti papildomu
glaudzian¢iuoju lesiu fokusuojant zondavimo pluostg j bandinio pavirSiy. CCD kamera iSmatuotas
zondavimo pluosto diametras buvo sumazintas iki d,,,q = 18,75um ties intensyvumo amplitudés
maksimumo puse. MazZesnio diametro zondavimo pluostas turéty biti jautresnis besiformuojan¢iam
pazeidimui de¢l dviejy priezasCiy. Pirma, nepaisant mazo pradinio pazaidos diametro, ji uzims
santykinai daugiau pluosto zonduojamo ploto, todél turéty jnesti didesnj pokyti i signalg. Antra, net

jeigu zondavimo pluostas néra visiSkai pastovus erdvéje, dél jo mazesniy matmeny atitinkamai
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sumazgEs ir erdvinio svyravimo amplitudé, taigi isliks didesné tikimybé susiformavusiam pazeidimui
persikloti su pluostu ir indukuoti registruojamo signalo pokytj. Laikinis vélinimas, kokiu momentu
po suzadinimo registruojamas skirtuminés sugerties signalas, buvo parinktas T = 0,3ps siekiant
eksperimento metu ne tiesiog uzfiksuoti pazaidos slenkstj, taCiau ir stebéti pazeidimo vietoje
sugeneruojamy daleliy jneSama spektrinj pokytj. Taip pat su papildoma CCD kamera buvo
uzfiksuojamas pavirSiaus atvaizdas po kiekvieno zadinimo impulso. Po skirtuminés sugerties spektro
uzregistravimo apsvie€iant tiriamg bandinio vieta paciu zadinimo pluostu stebima, ar kameros
padarytoje nuotraukoje matoma spinduliuotés sklaida. Aplinkos apsSvietimo sglygos parinktos taip,
kad zondavimo pluosto atspindys nuo bandinio nebiity iSskiriamas kameroje, taciau bet koks sklaidos
pokytis jau galéty buti identifikuojamas. I§ principo su tokiu sistemos patobulinimu suderiname
klasikinj LIPS nustatymo eksperimentg stebint sklaida nuo elemento su tiriamuoju pazaidos slenkscio
nustatymu pasitelkiant ultrasparciosios spektroskopijos matavimy metodus.

Atlikus eksperimentus Zadinant bandinj pavieniais impulsais ir po kiekvieno impulso
uzfiksuojant pavirSiaus sklaidg CCD kamera buvo nustatyti du pagrindiniai dalykai:

a) Impulsy skaicius, po kurio jvyksta lazerinis pazeidimas i$sibarstes ~23% maziau palyginti su
ankstesniuose eksperimentuose nustatytu standartiniu nuokrypiu ties F = 0,762]/cm?
energijos itékiu. Tai reiSkia, kad zondavimo pluosto diametro ties pazeidimo susidarymo plotu
bandinio pavirS$iuje sumaZinimas leidzia tiksliau nustatyti LIPS. Likusi rezultaty variacija
atspindi paZeidimo susidarymo tikimybing prigimtj;

b) PaZeidimai stebint indukuotos sugerties signalo spektrinio intensyvumo pokytj yra
uzfiksuojami po daugiau impulsy negu stebint sklaidg nuo paZeidimo vietos CCD kameroje.
Ties F = 0,762] /cm? pazaida spektriskai uZregistruojama po vidutiniskai 65% daugiau
impulsy nei stebint sklaidg ir Sis atotriikis auga maz¢jant energijos jtékiui, o taip pat tampa
sunkiau i8skirti konkrety pazaidos pradZios taSka, nes pats spektrinis intensyvumas artéja ]
triukSmy lygj.

Sie rezultatai privert¢ i§ naujo jvertinti bandomojo matavimy metodo galimybes tiksliai
nustatyti optinio elemento LIPS ir padaryti tai ne véliau, negu pazeidimas gali biiti uzfiksuojamas
vizualiai stebint pacios zondavimo spinduliuotés sklaidg nuo jo. Patikrinimg nuspresta atlikti stebint
ne tik sklaida nuo pazaidos tasko, bet ir pacios zondavimo spinduliuotés pluosto erdvinj pokytj i$
pradziy atspindyje, o tuomet ir pralaidume, kaip iki Siol buvo atliekami eksperimentai. 30 pav.
pavaizduota Siai eksperimento daliai pritaikyta schema Kai stebimas zondavimo pluosto ZP atspindys
nuo elemento pavirSiaus su kamera CCD2, 0 kamera CCD: su papildomu objektyvu sufokusavus
vaizda | bandinio B pavirsiy stebi sklaidg nuo zadinimo pluosto ZP indukuoto pazeidimo. Atliekant

eksperimentg pralaidumo rezime CCD2 kamera yra patalpinama uz bandinio.
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30 pav. Principiné lazerio indukuoto optinio paZeidimo stebéjimo schema. ZP — zondavimo pluostas, ZP — 7adinimo pluotas, PD —

pluosto daliklis, L — glaudZiantysis l¢sis, B — bandinys, CCD1 ir CCD2 — CCD kameros.
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Impulso nr.
31 pav. CCD kamera uzfiksuoto sklaidos signalo integruoto intensyvumo ploto vienete priklausomybé nuo impulsy skaiiaus.

Sklaidos nuo pazeidimo vietos bandinio pavir$iuje nuotraukos, uzfiksuotos CCD1 kamera,

analizuojamos lyginant pasirenkamo plotelio, kuriame jvyksta paZeidimas, integruota spektrinj
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intensyvumga. Sis parametras pasirinktas objektyviam paZeidimo momento nustatymui, kadangi
galima aiSkiai iSskirti impulsa, po kurio signalas pradeda augti — analogiskai pazeidimo nustatymui
i§ skirtuminés sugerties pokycCio signalo. Matavimy pavyzdys pateikiamas 31 pav. Zondavimo
pluosto erdvinio iSkraipymo dél besiformuojanc¢io pazeidimo vertinimas yra sudétingesnis. CCD2
kameros nuotraukos matomas pluosto erdvinis nepastovumas, todél negalima tiesiogiai lyginti
integruoto intensyvumo per ploto vieneta. D¢l to, visos nuotraukos yra skaitmeniSkai padalinamos i$
atraminés — padarytos dar prie§ pirmajj impulsg — ir tuomet stebima, kada pradeda formuotis
pazeidimo kontiiras. To pacio matavimo kaip 31 pav. pateikiami rezultatai metu darytos CCD2
kameros nuotraukos po kiekvieno impulso pateikiamos 32 pav. Po pirmyjy impulsy nuotraukose
stebime tik tam tikrg foninj vaizda, kuris atspindi sistemos triukSmus. Po vienuolikto impulso
padarytoje nuotraukoje pradeda ryskeéti zonduojancio pluosto fronto iSkraipymas — §i pavirSiaus
modifikacija yra negrjztama, todél gali biti klasifikuojama kaip optinis pazeidimas. LIPS nustatymas
pagal pluosto iskraipyma yra subjektyvesnis nei stebint sklaidos nuo pazeidimo intensyvuma, ta¢iau
sumazinus pluosto erdvinj nestabiluma, kad biity galima skaitmeniSkai atimti nuotraukas i§ atraminés

iSvengiant triuk§my, §is metodas tapty labiau matematiskai apibréztu.

5 i

=t

32 pav. CCD kamera uzfiksuotas zondavimo pluosto pokytis po nurodyto impulsy skai¢iaus, stebint pluosto atspindj nuo bandinio
pavirsiaus, j kurj yra fokusuojama zadinanti spinduliuoté. Visos nuotraukos yra skaitmeniskai padalintos i§ atraminés, uzfiksuotos
prie$ bandinio zadinima. Juoda démé nuotraukose — nebeaktyviis kameros pikseliai, pazeisti eksponavus juos per didelio

intensyvumo spinduliuote.

Lyginant impulsy skai€iy, po kurio galima aukSCiau apraSytais metodais iSskirti paZaidos
slenkstj, buvo nustatyta, kad zondavimo pluosto fronto pokytis stebint jo atspindj indikuoja pazeidima
ne véliau nei sklaidos signalas (33 pav.). [domu pastebéti, kad registruojant zondavimo pluosto fronto
pokytj uz bandinio gauti rezultatai yra prieSingi — paZeidimas identifikuojamas ne anks¢iau negu i$
sklaidos signalo (34 pav.). Rezultaty iSsibarstymas tarp skirtingy matavimy stebint sklaidg yra
panasus ] pluosto atspindZio matavimy svyravimus, vidutiniSkai sklaida identifikuoja pazeidimg 2,7
impulso véliau. Pralaidumo konfigiiracijoje vidutinis jau pluoSto fronto pokycio detektavimo
atsilikimas yra toks pat, taCiau standartinis nuokrypis siekia 3 impulsus, kai atspindzio
konfigtiracijoje tik 2, kas parodo, kad rezultatai yra daugiau iSsibarste. Tai ir pats faktas, kad
atspindyje pluosto fronto pokytis dél paZeidimo pastebimas ne véliau, o pralaidume — ne anksciau nei
1§ sklaidos nuo pazeidimo signalo, vienareikSmiskai parodo, kad LIPS nustatymo ir akumuliaciniy
reiSkiniy tyrimus reikéty atlikti registruojant zondavimo pluosta atspindyje.

48



' ' ' m  Sklaidos signalas
28 : ® Atvaizdas atspindyje
- F=0,745)/cm’
24
7] -
2
>0
‘5 20
.% [ ]
- n
2 .
2 16 n ° =
o
£ | .
° ] ° [ °
12 ® n
°
8 !

0 2 4 6 8 10

Matavimo nr.
33 pav. Impulsy skaiéius, po kurio nustatytas optinis pazeidimas CCD kameromis stebint sklaida nuo jo ir jo indukuota zondavimo

pluosto fronto pokytj atspindyje.
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Matavimo nr.
34 pav. Impulsy skaiéius, po kurio nustatytas optinis pazeidimas CCD kameromis stebint sklaida nuo jo ir jo indukuota zondavimo

pluosto fronto pokytj uz bandinio.

Sie rezultatai paaiskina ir kodél i§ skirtuminés sugerties poky¢io signalo pazaida ankstesniuose
bandymuose buvo uzfiksuojama véliau nei ta gali pastebéti CCD kamera registruodama sklaidos
signalg. Skirtuminés sugerties signalo intensyvumas priklauso ir nuo Zadinancio ir zonduojancio
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pluosty intensyvumo — kadangi pastarasis krenta kai pradeda formuotis pazeidimas, pradedame
stebéti ir skirtuminés sugerties pokyc¢io signalo augima. Taciau Sio darbo tikslas buvo dar iki to, kai
signalas kinta dél mechaninio zondavimo spinduliuotés blokavimo dél indukuotos pazaidos, i$
indukuotos sugerties spektro pokycio arba atsirandanciy papildomy spektriniy komponenciy biitent
ir numatyti btisimg po tam tikro skaiciaus impulsy pazeidimg. Tai biity tiesioginis akumuliaciniy
reiSkiniy medziagoje stebéjimas. Paskutinio atlikto eksperimento metu iSsiaiSkinome, kad aiSkesnis
ir ankscCiau pasireiSkiantis zondavimo pluosto pokytis stebimas atspindyje nuo pavirSiaus, todél i$
principo skirtuminés sugerties pokyCio signalg taip pat reikéty stebéti biitent atspindyje, ne
pralaidume kaip buvo daryta viso eksperimento metu. Besiformuojant pazeidimui, ypa¢ zadinant
bandinj su mazesniais energijos jtékiais, galima pastebéti, kad tai néra iskart spinduliuotés
nepraleidZiantis pavirSiaus suardymas kaip matoma 29 pav. nuotraukose, o i§ pradziy tam tikras
ziedinés formos lokalus pavirSiaus iSkraipymas (32 pav. po 11 impulso). Bitent $is pazeidimo
formavimosi etapas yra geriau matomas atspindyje ir nejnesa didesnio nei triuk§mo lygis poky¢io j
zondavimo pluosto signalg registruojant jo intensyvumo pralaidumo rezime, todél i§ principo bet
kokio signalo pokycio pralaidumo rezime registravimas lazerinés pazaidos slenks¢io nustatymui
atsiliks nuo klasikinio slenkscio jvertinimo registruojant sklaidg nuo pazeidimo vietos.

Bendru atveju, tiriant nedengty optiniy terpiy pazeidimus ir akumuliacinius reiSkinius Kkai
zondavimo pluoStas stebimas atspindétas nuo bandinio pavirSiaus — dél to smarkiai sumazéja jo
intensyvumas. Tai apsunkina reik§mingo signalo poky¢io i$skyrima, kurj galima traktuoti kaip
optinio pazeidimo slenkstj. Be to, tiriant kaupiamuosius reiSkinius dél mazo pavienio impulso
energijos jtekio registruojamas ir mazo intensyvumo skirtuminés sugerties signalas taigi analogiskai
tenka dirbti su signalais, kuriy amplitudés yra arti triuk§mo lygio. D¢l Siy prieZas¢iy sisteminiai
matavimy schemos triuk§mai, kaip erdvinis pluosty nestabilumas, spektrinio intensyvumo svyravimai

turi biiti minimizuojami bei didinamas detektoriy jautrumas.

5.3 Nanostruktiirizuoty dielektriniy dangy matavimai

Dielektriniy dangy LIPS tyrimai buvo atliekami su d,,,q = 18,75um diametro zondavimo
pluostu ir dy,4 = 150um Zadinimo pluostu. Jo fokusavimo salygos buvo analogiskos kaip 1mm
storio lydyto kvarco dengiamyjy stikliuky: pluostas fokusuojamas j pirmajj pavirsiy, kuris yra
uzdengtas danga, taip uztikrinant, kad pazeidimas jvyks biitent joje. Pazaidos slenks¢io nustatymas
buvo atliktas dviem skirtingais kampais ; = 0° ir 5, = 50° dengtoms Si0O, dangoms. Pagrindinis
tikslas buvo nustatyti dangy LIPS, todél matavimai atlikti tiesiog registruojant zondavimo pluosto

fronto pokytji CCD kamera atspindyje nuo elemento pavirSiaus.
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Pagrindiniai dviejy skirtingais kampais padengty struktiiriniy Si0, dangy lazerinés pazaidos
slenksc¢iy rezultatai pateikiami 35 pav. Abiem bandiniams ties kiekvienu energijos jteékiu buvo atlikta
po 10 matavimy ir suskaiCiuotas vidurkis, po kurio impulso uzfiksuojamas pazeidimas, taip pat
standartinis nuokrypis, pazymétas kaip paklaidos intervalas ordinaciy asyje. Energijos jtékis, ties
kuriuo bandinys pazeidziamas pirmuoju impulsu ir be jokiy paklaidy, t.y. rezultatai atsikartoja 10/10
karty, yra elemento pavienio impulso pazaidos slenkstis. §; = 0° kampu uzdengtos dangos LIPS
Fp, = 0,125]/cm?, 0 B, = 50° kampu uzdengtos dangos: Fg, = 0,139/ /cm?. Todél galima teigti,
kad ne statmenai bandinio pavir$iui, o §, = 50° kampu dengta danga yra 11% atsparesné lazerinei

pazaidai.
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Impulsy skaicius
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Energijos jtékis (J/cm”)
35 pav. Skirtingais kampais 8 garinty skulptariniy dielektriniy dangy pazeidima indukuojanéiy impulsy skai¢iaus priklausomybé nuo
energijos jtekio.

Be akivaizdaus lazerinio pazeidimo slenks¢iy skirtumo galima pastebéti ir daug didesnj
rezultaty iSsibarstyma fB; = 0° dangoje bei staigesnj impulsy skaiciaus, reikalingo indukuoti
pazeidima, augima mazéjant energijos jtékiui nei §, = 50° dangoje. Didelis rezultaty iSsibarstymas
viena vertus rodo dangos potencialg pasiekti aukStesnius pazeidimo slenksCius — gali biiti, jog jie
skiriasi per maziau nei 11% arba visai nesiskiria, ta¢iau dél didelio iSsibarstymo paprasciausiai per
visus 10 bandymy ties Fg, = 0,125] /cm? buvo uZregistruoti pazeidimai jau po pirmojo impulso.
Antra vertus, iSsibarstymas rodo ir skirtingg dangos atsakga j lazering spinduliuote. Kadangi matavimai
su fiksuotu energijos jtékiu yra atlickami greta, per 0,5mm atstumg tarp Zadinimo tasky, tai

veikiausiai néra sisteminis dangos dengimo trikkumas, kad, tarkime, per centra stebime aukstesnj
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pazeidimo slenkstj, o kraStuose — Zemesnj. Labiausiai tikétina, kad tokiam rezultaty i$sibarstymui
daugiausiai jtakos tur¢jo tiesiog paSalinis deguonis, ar kitos garinimo kameroje esancios medziagos,
kurios jsiskverbé j dangos struktiirg ir liko joje kaip defektai, kurie LIPS matavimuose suveikia kaip
pazaidos prekursoriai. Tokiu atveju galima daryti iSvada, kad dengiant skulptarine dielektring dangg
B> = 50° kampu joje proceso metu jstringa maziau paSaliniy medziagy ar daleliy, kurios gali veikti
kaip pazeidimo pirmtakai, kg patvirtina eksperimentiniai defekty priklausomybés nuo dengimo

kampo vertinimai [153] ir LIPS tyrimai [154-156].

Siame darbe buvo detaliau iStyrinétas katastrofiniy paZeidimy optinése terpése nustatymas
ultrasparciosios spektroskopijos metodais. Lyginant su vizualiu katastrofinio pazeidimo detektavimo
metodu iSskirta pagrindiné rekomendacija matavimams patikslinti ir jautrumui padidinti — registruoti
nuo bandinio pavirSiaus atsispindéjusio zondavimo pluosto spektrg. Sitiloma metodikos korekcija
patvirtinta ir dielektrinéms dangoms, kurias tiriant matavimai atspindyje turéty buti dar tikslesni, nes
indukuotos sugerties spektriniam signalui minimaliai jtakos turéty pacio optinio elemento pagrindo
signalo komponent¢.

Siekiant detaliau iSnagrinéti kaupiamuosius reiskinius pirmiausia reikéty bandinj zonduoti
ultravioletiniame diapazone, kur turéty buti lengviau stebéti suriStyjy eksitony indukuotg sugertj, ka
indikuoja ir 26 pav. pateikiami matavimy rezultatai. Teisingai parinktas pavienis zondavimo bangos
ilgis vietoje kontinuumo spektro dél savo intensyvumo galéty iSgauti daug geresnj signalo/triuk§mo
santykj ir leisti tiksliau stebéti kravininky dinamikg. Taip pat, jrodyta pluosty fokusavimo salygy
jtaka leidZia manyti, kad dar sumazinus tiek Zadinimo, tiek zondavimo pluosty diametrus bty galima
tikslingiau surinkti skirtuminés sugerties signalo informacija. Tai leisty gauti daugiau ieSkomos
informacijos apie medziagoje vykstancius kaupiamuosius reiskinius ir suteikty ziniy apie pazeidimy
formavimosi mechanizmus. Galiausiai, privaloma mazinti sisteminius triukSmus bei aplinkos jtaka
matavimy stendui, nes nuovargio efekto indukuoti medziagos pokyciai yra bent eile silpnesni nei jau

vizualiai stebimas paZeidimas, kas itin apsunkina jy iS§skyrima i§ bendro signaly triukSmo.
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ISVADOS

Vidutinis impulsy pasikartojimo daznis Zadinancios spinduliuotés voroje neturi reikSmingos
jtakos akumuliaciniams reiSkiniams iki lazerinés spinduliuotés indukuoto optinio pazeidimo
slenks¢io kai daznis kinta ne daugiau nei viena eile (tirtu atveju 10 <~ 100Hz).

Spektriniu metodu uzfiksuoty 0,2mm storio lydyto kvarco plokstelés akumuliaciniy efekty
indukuoty pazaidos slenks¢iy sutapimas F = 0,984 + 1,103/ /cm? energijos jtékiy diapazone
rodo, kad augant pavienio impulso energijos jtékiui pazaidos slenkstj apsprendzia bandinio
pavir$iuje esanc¢iy defekty tankis, o ne faktiné jtekio verté.

Aproksimuojant atvirk$tinio pazaida sukelian¢iy impulsy skaiciaus vidurkio priklausomybe
nuo energijos jtékio galima nustatyti minimalig energijos jtékio verte, ties kuria bandinys bus
pazeidziamas iSkart po pirmojo impulso. Siame darbe tirtai 0,2mm storio lydyto kvarco
plokstelei $is slenkstis jvertintas ties Fp,;, = 1,143] /cm?.

Lazerio indukuotas pazaidos slenkstis nepriklauso nuo bandinio storio, jeigu bandiniai yra i§
vienos medziagos ir zadinami vienodomis sglygomis fokusuojant spinduliuot¢ j priekinj
pavirsiy.

Zadinant dielektring terpe lazerine spinduliuote iki optinio paZzeidimo, jo metu ir po to
medziagoje yra generuojami eksitonai, kuriy jtaka i skirtuminés sugerties spektrinj signalg
galima stebéti ties T = 1ps vélinimu regimosios spinduliuotés mélynojoje spektro srityje.
Optinis paZzeidimas registruojant atsispindéjusio nuo bandinio paZeidimo vietos zondavimo
pluosto fronto pokyti gali buti uzfiksuojamas anks¢iau nei vizualiai stebint sklaidg nuo
pazeidimo vietos. Todél skirtuminés sugerties signalo spektras norint tirti akumuliacinius
reiskinius priesslenkstiniame rezime ir tiksliai nustatyti LIPS taip pat turi biiti registruojamas i§
atsispindéjusio nuo bandinio pavirSiaus pazeidimo zonos.

Nanostruktiirizuota Si0, dielektriné danga, uzgarinta 8, = 50° kampu yra 11% atsparesné
femtosekundinés lazerinés spinduliuotés indukuojamai pazaidai nei f; = 0° kampu uzgarinta
analogiska danga dé¢l proceso metu struktiiroje jstringanciy pasaliniy medziagy, kurios veikia

kaip paZeidimo pirmtakai.
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8. SANTRAUKA

KAUPIAMUJU IR KATASTROFINIU PAZEIDIMU OPTINESE TERPESE IR DANGOSE
TYRIMAS ULTRASPARCIOSIOS SPEKTROSKOPIJOS METODAIS

Lazerin¢ pazaida yra viena i§ opiausiy problemy nuo pat lazeriy iSradimo, apribojanti optiniy
elementy taikymo lazerinése sistemose galimybes. Geresnis pazeidimo susidarymo mechanizmo
suvokimas galéty padéti optimizuoti optiniy elementy bei jy dangy gamyba taip, kad optika biity daug
atsparesné lazeriniams pazeidimams.

Siame darbe yra tiriami kaupiamieji ir katastrofiniai optiniy terpiy ir dangy lazeriniai
pazeidimai. Taikant ultrasparciosios spektroskopijos tyrimy metodus yra siekiama atrasti iki pazaidos
ir jos metu vykstan¢ius spektrinius skirtuminés sugerties signalo poky¢ius, kuriy intensyvumas ir
padétis spektre leisty ivertinti, kokios biisenos susidaro pazeidimui formuojantis. Atliekamas
zadinimo-zondavimo eksperimentas, pritaikytas kondensuotoms terpéms ir atsizvelgiant j vizualiai
stebimg lazerio indukuotos pazaidos susidarymo dinamika.

Eksperimentiniai rezultatai parodé, kad indukuotos sugerties signalo pokycio stebéjimas yra
tikslus ir atsikartojantis metodas lazerio indukuotos optinés pazaidos slenksciui jvertinti. Taciau
norint tai nustatyti grei¢iau nei vizualiai i§ sklaidos nuo pazeidimo — turi biiti registruojamas
zondavimo pluosto atspindys nuo priekinio bandinio pavirSiaus. I§ spektrinés skirtuminés sugerties
signalo dinamikos ties T = 1ps vélinimu buvo nustatytas eksitony generavimasis prie$ pazeidima, jo
metu ir po to, ta¢iau matavimy tikslumo neuzteko isskirti $io signalo kaupimosi désningumy, pagal
kuriuos galima biity prognozuoti, kada jvyks optinis pazeidimas. Taip pat buvo iSmatuoti
nanostruktirizuoty Si0, dielektriniy dangy pazaidos slenksc¢iai bei nustatyta garinimo kampo jtaka

dangos lazerinés spinduliuotés atsparumui.
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9. SUMMARY

ULTRAFAST SPECTROSCOPY OF CUMULATIVE AND CATASTROPHIC DAMAGE IN
OPTICAL MATERIALS AND COATINGS

Since the beginning of laser era, the performance of optical components in any laser system
was always determined by their threshold of resistance to radiation. Increasing the laser-induced
damage threshold of optical components requires detailed understanding of the principles or
mechanisms, underlying the damage in optical materials and coatings.

This study focuses on cumulative and catastrophic laser induced damage in optical materials
and coatings. Ultrafast spectroscopy methods allow to register spectral changes in differential
absorption spectrum of the sample, which could then help to identify particles or states that are
generated in the process of damage formation. For this application, a classic pump-probe experiment
Is adjusted to be performed on solid materials and to focus on the damage formation dynamics we
usually see visually.

Results conclude that monitoring of changes in differential absorption spectrum is a capable
way of determining the laser induced damage threshold of a sample with great repeatability. In order
to register damage earlier than a standard visual detection of light scattering from the damaged surface
would, one must register probe beam reflected from the front surface of the sample. Formation of
exciton can be seen in induced absorption spectrum at T = 1ps delay time before, during and after
the damage occurs. Despite that, measurements’ accuracy just wasn’t sufficient to distinguish spectral
accumulation of the signal that would allow to anticipate precise moment of damage occurrence.
Moreover, laser induced damage thresholds of nanostructured dielectric coatings were measured and
compared between different coating angles.
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