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Padéka

Daug zmoniy prisidéjo padédami realizuoti mano idéjas ir profesinj augima,
0 taip pat, kad $i disertacija iSvysty pasaulj. Noré¢iau iSreiksti nuoSirdzig padéka
visiems jiems.

Visy pirma noréciau padékoti mano darbo vadovui Gediminui Raciukaiciui,
kuris pasiiileé pradéti $ig naujoviSkag srit], nesant jokio vietiniy mokslininky
jdirbio ir jkvépé niekada nepasiduoti.

Dékoju FTMC institucijai, kur paruosiau savo disertacijos darba, uz suteikta
galimybe naudotis visa jranga, o taip pat uz paramg atlikti moksling praktikg
Milano politechnikos universitete, kur sutikau daug draugiSsky Zmoniy ir jgijau
patirties, zenkliai pagerinusios mano disertacinio darbo kokybe.

Esu labai dékingas ELAS jmonés personalui, kurioje a$ dirbu lazeriniy
Artlirui, su Kkuriais praleidau daug laiko, diskutuojant apie lazerinio
mikroapdirbimo taikymus ir uz jy pagalbg ruoSiant optomechanikos
komponenty brézinius.

Noréciau padéekoti profesoriui Sauliui Juodkaziui, kuris patikéjo manimi ir
padéjo jsigilinti | nanogardeliy skaidriuose terpése pasaulj.

Ypatingas aii mano Zmonai AgneSkai ir dukreler Adelai uZ besalygiSka
palaikymg ir motyvavima, ruoSiant disertacija.

Acit zmonéms i§ FTMC masiy spektrometrijos laboratorijos, kurie padéjo
suorganizuoti cheminio ésdinimo eksperimentus HF tirpale. Ypatingai noréciau
padékoti Rasai Gvozdaitei, kuri asmeniskai jsipareigojo padéti man bet kuriuo

metu, kai reikéjo atlikti ésdinimo eksperimentus.



1 Ivadas

Pirmieji tiirinj lazerinj apdirbimg pademonstravo K. Hirao grupé 1996 m. [1].
Jie parodé, kad astriai fokusuojant femtosekundinius impulsus Su energija
zemiau pazaidos slenkscio, skaidrios medziagos tiiryje galima sukelti nuostovyjj
lizio rodiklio pokytj (iki 102). Sio reiskinio atradimas leido formuoti optinius
jrenginius jvairiose skaidriose dielektrinése terpése tiesioginio lazerinio raSymo
budu. Dél tiirinés modifikacijy formavimo prigimties, lazerio pluosto Zidinio
padéties keitimas jgalina trimatj apdirbima. Si apdirbimo technologija leidzia
suformuoti optinius bangolaidzius.

Femtosekundiniai impulsai, turintys intensyvuma aukstesnj nei reikia luzio
rodiklio modifikavimui, gali sukelti dvejopa spinduliy 1azj lydytame kvarce.
2002 metais buvo pasiiilytas atsiradusio dvejopo spinduliy lizio paaiSkinimas,
kuris atsiranda dél kvarco tiiryje susidaran¢iy nanogardeliy, orientuoty statmenai
elektrinio vektoriaus krypc¢iai [2]. Pirmg kokybinj tiiriniy nanogardeliy
egzistavimg pademonstravo Shimotsuma 2003 m. [3]. Atrasti nanodariniai
pasizyméjo didele erdvine skyra ir periodu apytiksliai lygiam pusés bangos
ilgiui. Daugiaimpulsinis nanogardeliy formavimas surado pritaikyma keliose
fotonikos srityse ir trijy dimensijy mikroanalités kanaly formavime, kai lazeriu
modifikuota medziaga yra selektyviai chemiskai iSésdinama [4]. Modifikuoty
bandiniy ésdinimo grei¢io valdymas leido suformuoti ilgus, didelio ilgio ir
plo¢io santykio kanalus. Femtosekundinés spinduliuotés inicijuota cheminio
ésdinimo technologija (angl. Femtosecond laser induced chemical etching -
FLICE) sudaryta i dviejy etapy: 1) bandinio modifikavimas su
femtosekundiniais impulsais ir 2) modifikuoto bandinio ésdinimas fluoro
rugstyje (HF).

Disertacijoje buvo toliau vystomas FLICE metodas, siekiant optimizuoti
lazerinio apdirbimo ir cheminio ésdinimo etapus sudétingos formos opto-
mechaniniy ir mikroskystiniy komponenty gamybai lydyto kvarco tiryje.

Mikrokanaly ésdinimo selektyvumo eksperimentai atlikti plac¢iame apdirbimo



parametry intervale. Darbe aptariama lazerio impulso trukmeés jtaka ésdinimo
selektyvumui, naudojant skirtingus bangos ilgius.
Siame disertacijos darbe taip pat aptariamas pastebétas ir nuosekliai istirtas

nanogardeliy orientacijos pokrypis nuo $viesos poliarizacijos krypties.

Temos naujumas

FLICE technologija dar pakankamai nauja ir perspektyvi sritis. Siame darbe
mes pademonstravome Lietuvoje pagaminty lazeriy privalumus. Pagrindinis
tikslas buvo optimizuoti ir padidinti proceso naSumg, todel buvo iStirtos
mikrokanaly ir mikrojrenginiy formavimo priklausomybés nuo daugumos
apdirbimo parametry. Analizuojant SEM nuotraukomis uZregistruotas
nanogardeles buvo parodyta, kad geriausiai nanogardelés jrasomos esant
impulso trukméms virsijanc¢ioms~ 700 fs.

Didelis demesys buvo skirtas ésdinimo salygy gerinimui. Siuo atveju buvo
iStestuota skirtinga ésdinimo terpés temperatiira, koncentracija bei aplinkos
salygos, t. y. ésdinimas naudojant ultragarso vonele, kas parodé didelj ésdinimo
grei€io pagerinima.

Pagrindiné priezastis, dél kurios atsiranda ésdinimo selektyvumas, tai
turiniy nanogardeliy susidarymas, todél jy tyrimams buvo skirtas didelis
démesys. Panaudojant skirtingo bangos ilgio lazerio spinduliuotg, buvo
formuojamos tarinés modifikacijos skirtingame bandinio gylyje. Taip
suformuotos modifikacijos skyrési savo isilgine morfologija dél lazerio spidulio
sferiniy aberacijy. Taip pat buvo pastebétas nanogardeliy periodo kitimas
priklausomai nuo fokusavimo gylio.

Buvo pastebétas naujas reiskinys — nanogardeliy orientacijos priklausomybé
nuo skenavimo Kkrypties ir pademonstruota, kad nanogardelés néra grieztai
statmenos elektrinio lauko vektoriaus poliarizacijai. Buvo pasitilytas vektorinis
Sviesos ir medziagos sgveikos modelis, paaiSkinantis nanogardeliy krypties

poky¢ius.



Tariniy mikrodariniy ésdinimo spartos pagerinimas buvo pademonstruotas,
jvedant naujg kontirinj skenavimo algoritma, kuris palengvina riigsties skverbtj
1 lazeriu modifikuotg sritj.

Darbe buvo pademonstruotos FLICE technologijos galimybés, pagaminant
tris skirtingus mikroanalités jrenginius. Buvo pagamintas unikalus pasyvus
mikrosiurbimo jrenginys, veikiantis Venturi vamzdelio principu, ir istirtos jo
veikimo galimybés.

Buvo pasitlytas naujas mikroanalités kanaly dizainas su peréjimu i$ tiirio |
pavirsiy, kuris buvo isbandytas elipsometrijoje proteiny adsorbcijos kinetiky
matavimui. Mikroanalités kanalai lydytame kvarce leidzia sulygiagretinti kelis
proteiny adsorbcijos kinetiky matavimus, kurie i§saugo jutiklio lustg ir sumazina
matavimo trukme.

Daugiausiai pastangy sukurti pareikalavo mikroanalités jrenginys, kuris gali
fokusuoti Sviesg ateinancig i§ ,,Y* formos bangolaidzio. Pagrindiné dalis Siame
jrenginyje yra sudétingas dviejy skirtingy pusiy asferinis l¢sis, uZpildytas liZio
rodiklj kompensuojanciu skys¢iu. Toks mikroskystinis lgsis gali kolimuoti
Sviesy, ateinancig 1§ dviejy atskiry bangolaidzio atSaky ir toliau fokusuoti j vieng
taska. Sio jrenginio sudétingiausia dalis buvo bangolaidzio ir mikroskystinio
leSio integravimas ] vientisg lusta, o paskui Sviesos jvedimas i§ vienamodzio
Sviesolaidzio | bangolaid; per specialiai tam iSésdintg jungtj, kurioje buvo
iklijuojamas Sviesolaidis. Taip buvo pagamintas pasyvus nereikalaujantis

derinimo mikrooptoskystinis jrenginys.
Darbo tikslas
Sio disertacinio darbo tikslas buvo i§vystyti FLICE technologija,

panaudojant FTMC lazeriniy technologijy skyriaus laboratoring jrangg ir

pritaikyti ja sudétingy trimaciy mikroanalités dariniy formavimui.



Darbo uzdaviniai

1. Istirti femtosekundinés trukmés impulsais modifikuoto lydyto kvarco
ésdinimo selektyvumo priklausomybe placiame lazerinio proceso ir
¢ésdinimo parametry intervale.

2. Istirti nanogardeliy orientacijos priklausomybe¢ nuo jraSymo krypties ir
lazerio impulso energijos, esant fiksuotai poliarizacijos kryp¢iai.

3. Pasinaudojant FLICE technologija, sukurti ir pagaminti sudétingos
trimatés geometrijos mikroanalités jrenginius, kurie gali buti pritaikyti

jutikliams ir detektoriams gaminti.
Ginamieji teiginiai

1. Mikrokanaly, suformuoty lydytame kvarce FLICE technologija, ésdinimo
selektyvumas 15 % HF ragstyje gali virSyti > 140:1, kai jraSymui naudojamas
Iterbio femtosekundinis lazeris su fundamentine harmonika ir impulso trukme,
virsijancia ~ 700 fs.

2. Pokrypio kampas iki 2 laipsniy tarp nanogardeliy orientacijos ir lazerio
Sviesos poliarizacijos krypties atsiranda skirtingoms skenavimo kryptims
(maksimalus kai skenavimo ir poliarizacijos kryptys sudaro w/4 kampa @
1030 nm) dél sgveikos tarp Sviesos elektrinio lauko vektoriaus ir temperatiiros
gradiento, sukeliancio sugerties ir Silumos difuzijos anizotropija lazeriu

apSvie€iamoje zonoje.

3. FLICE technologijoje, panaudojant optimalig impulso energija ir kontiiro
skenavimo strategija su tiesine arba apskritimine poliarizacija, suformuojami
trimaciai dariniai jrasyti lydyto kvarco turyje, kuriy linijy struktiira palengvina
HF riagsties patekimg j modifikuotas sritis ir tuo pac¢iu pasiekiamas maksimalus

ésdinimo selektyvumas ir minimalus ~ 75 nm pavirsiaus Siurkstumas.



Disertacinio darbo aprobacija

Moksliniai tyrimy rezultatai, pateikti Siame disertacijos darbe, yra publikuoti
4 moksliniuose Zurnaluose jtrauktuose j ISI duomeny baze. Rezultatai buvo

pateikti 12 pranesimy konferencijose, i$ kuriy 10 autorius pristaté asmeniskai.

Straipsniai, kurie yra tiesiogiai susij¢ su disertacijos tema, jtraukti j [ISI duomeny

baze.

[P1] V. Stankevi¢, G. Raciukaitis, Laser-induced chemical etching of micro-
channels in fused silica, Lithuanian Journal of Physics, 54 (3) 136-141 (2014).
[P2] V. Stankevi¢, G. Raciukaitis, Free-shape 3D Structure Formation in
Bulk Fused Silica by Irradiation with Femtosecond Laser Pulses, Journal of
Laser Micro/Nanoengineering, 9 (3), 271-275 (2014).

[P3] V. Stankevi¢, T. Rakickas, G. Raciukaitis, Internal-to-external
microfluidic device for ellipsometric biosensor application, Journal of Laser
Micro/Nanoengineering, 11(1), 53-58 (2016).

[P4] V. Stankevi¢, G. Raciukaitis, F. Bragheri, X. Wang, E. G. Gamaly, R.
Osellame, and S. Juodkazis, Laser printed nano-gratings: orientation and
period peculiarities, Scientific Reports, 7, 39989 (2017).

Patentai

G. Raciukaitis, M. Gedvilas, V. Stankevi¢, applicants: FTMC and UAB ELAS,
Method and apparatus for laser cutting of transparent media, patent EP No
2944412, issued 2016 11 02.

Disertacijos apimtis ir sandara

Disertacijos apimtis — 160 puslapiy. Joje yra 2 lentelés, 73 grafikai ir
iliustracijos, 28 formulés. Disertacijos medziaga sudaro: jvadas; literattiros
apzvalga; metodiné medziaga; tris dalys, kuriose pateikti originaliy autoriaus
tyrimy rezultatai, i§vados ir cituojamos literatiiros sarasas, susidedantis i§ 171

Saltiniy.
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Disertacijos santrauka

Disertacija sudaryta i§ 6 skyriy. Pirmasis skyrius turiniu atitinka Sios
santraukos jvadg. Antrajame skyriuje yra pateikta literatiiros apzvalga kur
aptariama su disertacija susijusi literatiira. Tre€iasis skyrius apraSo
eksperimentinius metodus ir jrankius, naudotus atliekant tyrimus.
Ketvirtajame skyriuje apzvelgiami lydyto kvarco ésdinimo eksperimenty
rezultatai. Penktajame skyriuje pateikti tiiriniy nanogardeliy orientacijos
pokrypio nuo poliarizacijos krypties tyrimy rezultatai. Se§tajame skyriuje
aprasomi trimaciy tariniy dariniy gamybos ir optimizavimo eksperimentai ir
apzvelgiami keli pagaminti mikroanalités jrenginiai: mikrokanalai su tiiriniais
Ir pavirSiniais elementais, pasyvus mikrosiurblys ir mikroskystinis lesis.
Septintasis skyrius skirtas bendroms disertacijos iSvadoms. Toliau Sioje
santraukoje glaustai supazindinama su eksperimentuose naudotais metodais ir
pateikiami svarbiausi rezultatai, aprasyti ketvirtajame, penktajame ir SeStajame

disertacijos skyriuose.

2. Naudoti metodai

Pagrindinis jrankis, kuris leido atlikti visus uzsibréztus disertacijos tikslus,
buvo femtosekundiné lazeriné mikroapdirbimo sistema. Si sistema buvo
suprojektuota ir pagaminta UAB ELAS jmonéje. Prie sistemos gamybos
prisidéjo ir autorius. Pagrindinés $ios sistemos sudedamosios dalys yra: dviejy
bangos ilgiy (515 nm ir 1030 nm) Yh:KGW femtosekundinis lazeris (PHAROS,
Sviesos konversija); didelio tikslumo pozicionavimo stalai (ANT130, Aerotech)
sumontuoti ant granito pagrindo; vaizdavimo sistema susidedanti i§ 20x
mikroskopo objektyvo (Olympus Mplan) ir 1.3 Mpix CCD kameros (IDS
imaging); spindulio valdymo dalis, susidedanti i$ didelio atspindzio dielektriniy
veidrodziy, motorizuoto Briusterio kampo ateniuatoriaus ir fokusuojanciy 50x ir
10x mikroskopo objektyvy (Olympus LMPlan, NA=0.55; Olympus, NA=0.25).
Lazerio spinduliuotés poliarizacija buvo kei¢iama nulinés eilés A/2 arba A/4
fazines plokstelémis, jmontuotomis ] mechaniskai sukamus laikiklius

(Thorlabs). Tiesinés poliarizacijos kryptis buvo kalibruojama, pasinaudojus
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Glano prizmés poliarizatoriumi. Mikroapdirbimo sistemos optiné schema

pavaizduota 1 pav.

HR veidrodis# 515 nm, 300 fs

. CCD kamera

Pluosto daliklis 0
¥ //1

Apertira

Lydyto kvarco
bandinys X
ﬁ Y

1 pav. Mikroapdirbimo sistemos optiné schema ir mikroapdirbimo sistemos darbinés zonos nuotrauka.

Dalis eksperimentiniy darby buvo atlikti Milano Politechnikos universitete,
naudojant panasy optinj stenda kaip pavaizduotas 1 pav. Cia buvo naudojamas
dviejy bangos ilgiy ( 520 nm ir 1040 nm) Yb:KYW <¢irpuoty impulsy
femtosekundinis lazeris (femtoREGEN, HighQ), dirbantis iki 1 MHz
pasikartojimo dazniu su 317 fs impulso trukme. Didelis pasikartojimo daznis
leido jvertinti $ilumos akumuliaciniy reiskiniy jtakg ésdinimo selektyvumui [5].
Siuo atveju fokusavimui buvo naudojami NA=0.6 skaitinés apertiiros, 50x
didinimo mikroskopo objektyvas (Leitz Wetzlar ) arba NA=0.4 skaitinés
apertiiros ir 20x didinimo objektyvas (Olympus, LMPIan) .

Visuose eksperimentuose buvo naudojami lydyto kvarco bandiniai (JGS1,
Eksma Optics). Bandiniai, priklausomai nuo vykdomy eksperimenty, buvo
skirtingy matmeny: 15x4x2 mm3, 20x15x2 mm?® ir 20x15x1 mm?3. Acetonu
nuvalytas bandinys buvo priklijuojamas su dvipuse lipnia juosta ant
pozicionavimo staly plok§tumos ir iSlygiuojamas taip, kad bty visiskai
horizontalus. Po apdirbimo bandiniai buvo ésdinami praskiestoje fluoro riigstyje
(HF). Priklausomai nuo vykdomo eksperimento, buvo pasirenkama skirtinga
rigsties koncentracija nuo 1 iki 20 %. 1-5 % koncentracija buvo naudojama,
tiriant tarines nanogardeles ésdinant jas 1-5 min. 5-20 % koncentracija buvo

naudojama mikrokanaly ir trimaciy dariniy i$ésdinimui. Disertacinio darbo
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pradzioje pirmieji ésdinimo eksperimentai buvo vykdomi kambario
temperatiiroje. Esdinimas triiko nuo 1 iki 14 valandy. Véliau ésdinimui pradéta
naudoti ultragarsiné vonelé, kurioje patalpinto bandinio ésdinimas vyko,
pakaitinus HF rtgsties tirpalg iki 35-70 °C ir triiko iki 5 valandy, priklausomai
nuo darinio sudétingumo.

Isésdinty mikrokanaly ilgiai buvo matuojami optiniu mikroskopu (Olympus),
o ¢ésdinimo selektyvumas jvertinamas pagal pateiktg formule:

T"~60+rO

5= 1)

fo
kur L yra isésdinto mikrokanalo ilgis, t — ésdinimo laikas valandomis, o ro
nepaveikto lydyto kvarco ¢sdinimo sparta [um/h].

Sesiy skirtingy trukmiy impulsai su neigiamu ir teigiamu girpu: 743 fs, 436 fs,
338 fs (neigiamas Cirpas), 264 fs (spektriskai ribotas), ir 357 fs, 630 fs
(teigiamas cirpas) buvo pasirinkti jrasant nanogardeles ir mikrokanalus. Lazerio
impulso energija buvo matuojama tiesiogiai po objektyvo taip iSvengiant
sugerties, atspindZio arba sklaidos nuostoliy jtakos.

Toliau yra apraSoma nanogardeliy formavimo ir charakterizavimo metodika.
Nanogardeléms jrasyti buvo naudojamas daugiasiivis rezimas, t. y. ~ 1300-2000
impulsy teko vienam taskelio dydziui. Nanogardelés buvo jrasomos 10 um
gylyje, atskaitant nuo bandinio pavir$iaus, o paskui bandinys buvo mechaniskai
poliruojamas ki stipriausios modifikacijos vietos. Toliau bandinys buvo
ésdinamas 1-5% HF raigstyje 5 arba 1 min atitinkamai. Atvertos nanogardeliy
struktiiros buvo padengtos 5-10 nm aukso sluoksniu ir analizuojamos SEM
mikroskopu (JEOL JSM-6490LV).

SEM vaizdams buvo atliekama Furjé transformacija ir jvertinamas kampas
¥ tarp nanogardeliy krypties ir lazerio Sviesos poliarizacijos. Nanogardeliy
bangos vektoriaus K=27/4 orientacijos kampas %, buvo nustatomas kiekvienai
skenavimo krypc¢iai SEM nuotrauky X aSies atzvilgiu. Buvo iStirtos 24
skenavimo Kryptys ¢ su Ag = 15° zingsniu. Visoms modifikacijy linijoms jrasyti

buvo naudojama fiksuota Ey poliarizacija (poliarizacija orientuota isilgai Y aSies
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ir statmena nanogardeliy bangos vektoriui K, kai ¢ = 0°). Nanogardeliy pokrypio
kampas poliarizacijos atzvilgiu skirtingiems skenavimo kampams buvo

skaiCiuojamas pagal ¥, (0°)—'¥ (@) formulg, kuri kompensavo galimus

netikslumus tarp paveikslo x asies ir ¢ = 90° orientacijos, atsiradusius
mechaniSkai jdedant bandin; SEM matavimams. Pagal §j apibréZimg teigiamas
pokrypis + ¥ atitinka nanogardeliy pasisukimg pagal laikrodzio rodykle
pradinio skenavimo kampo ¢ = 0° atzvilgiu. Nanogardeléms, pagamintoms
naudojant 515 nm bangos ilgj, buvo tiriama nanogardeliy pasisukimo kampo
priklausomybé nuo pusbangio plokstelés pasukimo kampo ¢. Nanogardeliy
pasukimo kampas yra apibréziamas taip: W'(¢) = V'( ¢ =0°)- ¥'(¢;) esant
Ep=const. Siuo atveju nanogardelés pasisuka, nes yra kei¢iama lazerio tiesinés
poliarizacijos kryptis.

Tiriant nanogardeliy orientacijos pokrypio kampo priklausomybe nuo
impulso trukmés, kampas buvo apibréziamas maziausios impulso energijos ir
trumpiausios impulso trukmés atzvilgiu: ¥ = ¥ (r=264fs; E,=50nJ) — ¥ (7;
Ep = const), esant ¢ = const.

Pagaminti ir apraSyti mikroanalités jrenginiai buvo charakterizuojami
surinktame charakterizavimo stende. He- Ne lazerio spinduliuoté buvo
nukreipta ] mikroanalités jrenginj, padétg ant didelio tikslumo 3 asiy mechaniniy
nanopozicionavimo staly. Kitoje bandinio puséje buvo registruojami optiniali
signalai. 10x mikroskopo objektyvas, 200 mm zidinio nuotolio IgSis ir CCD
kamera buvo naudojami ismatuoti praéjusios Sviesos erdvinius profilius.
Priklausomai nuo mikroanalités jrenginio, spindulys buvo nukreipiamas |
jrenginj keliais biidais: tiesiog nukreipiant lazerio spindulj j jrenginj arba per

Sviesolaid;.
3 Lydyto kvarco ésdinimo eksperimentai

Lydytas kvarcas lazeriu indukuoto ésdinimo eksperimentuose yra
naudojamas jau kelis deSimtmecius. Per §j laikotarpj buvo istirta daugelis jo

apdirbimo salygy ir metody. Sioje disertacijoje buvo iSnagrinéta plataus
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parametry spektro (impulso trukme, fokusavimo gylis, lazerio bangos ilgis,
pasikartojimo daznis) ir naujy apdirbimo salygy (riigSties temperatira,
ultragarso vonel¢) jtaka ¢ésdinimo aplinkybéms.

Kaip buvo parodyta [6], ésdinimo selektyvumas labai stipriai priklauso nuo
jrasancio lazerio spindulio poliarizacijos krypties. Siuo atveju lydytame kvarce
formuojasi Il tipo modifikacija [7]. Kai poliarizacija yra statmena jraSymo
krypciai, nanogardelés formuojasi iSilgai jraSymo krypties ir Siuo atveju

stebimas didZiausias ésdinimo selektyvumas.
Sio skyriaus rezultatai yra publikuoti P1 ir P2 straipsniuose.

3.1 Esdinimo selektyvumas su skirtingomis impulso trukmémis

Lazerio impulso trukmé yra vienas i§ parametry, kuris daro jtaka lydyto
kvarco struktiiriniams pokyc¢iams. Buvo parodyta, kad priklausomai nuo
impulso trukmés yra stebima skirtinga nanogardeliy morfologija [8], 0 esant
ilgesniems impulsams, stebimas padidéjes ésdinimo selektyvumas [9] ir
1Sple¢iamas mikrokanaly formavimo apdirbimo langas.

Eksperimenty metu buvo pastebéta, kad maziausiai iSésdinti mikrokanalai
buvo jrasyti esant trumpiausiai impulso trukmei (~264 fs), tacCiau esant
lygiagre€iai poliarizacijai ir ilgiems impulsams iSésdintas kanalo ilgis yra
ganétinai didelis. Todél buvo atlikti iSsamiis mikrokanaly ésdinimo selektyvumo
tyrimai, isaiSkinantys impulso trukmés ir bangos ilgio jtaka.

Visi mikrokanalai buvo jrasyti 100 um gylyje, atskaitant nuo bandinio
pavirSiaus. HF ragsciai tolygiai pasiekti suformuotus mikrokanalus, papildomai
buvo jrasyta statmeny modifikacijy seka (siena) per jrasyty mikrokanaly vidurj,
prasidedanti nuo 100 um gylio ir iSeinanti j bandinio pavirS$iy. Taip buvo
uztikrintas tolygus mikrokanaly ésdinimas j abi puses. Mikrokanalai buvo
jrasomi su skirtinga impulso energija (100 nJ, 200 nJ, 400 nJ, 600 nJ, 800 nJ ir
1000 nJ) ir skirtingu jraSymo tankiu (100, 500, 1000 ir 2000 impulsy/ um)
kiekvienai impulso trukmei. Impulso trukmé buvo nustatoma, keiciant lazerio
kompresoriaus ilgj, matuojamg vidiniais pozicionavimo varikliuko vienetais

(counts). Buvo pasirinktos 6 impulso trukmés: 743. 6 fs (-), 435.5 fs (), 337.9 fs

15



(-), 264.3 fs (0), 356.8 fs ir 630.3 fs, kur ,,- atitinka neigiamg impulsy Cirpg, 0
,, 0 — spektriSkai ribotiems impulsams. Trumpiausia 264 fs impulsy trukmé
atitiko 115500 kompresoriaus padétj. Impulso trukmés, Cirpo ir impulso fronto
pokrypio priklausomybés nuo kompresoriaus padéties buvo iSmatuotos su SGH-
FROG (EKSPLA) ir vienasiiviu autokoreliatoriumi (TiPA, Sviesos konversija)
ir pateiktos 2 pav.

2,0 — 650

- 600

- E
2

- 500

120000124900 174000128000

(=]
" IMpulso fronto pokryplk, lalpshial

Kom presoriaus pozicija, count

- 450

Cirpas - 400
=—&=Trukmé, fs

Impulso trukme, fs

Cirpas,y, fs”

20F 4 300

25

3,0 L L 1 L 1 L 1 L 1 s 1 L I . 1
110000 112000 114000 116000 118000 120000 122000 124000

Kompresoriaus pozicija, count

2 pav. Impulso trukmés ir ¢irpo parametro priklausomybé nuo atstumo tarp difrakciniy gardeliy lazerio
kompresoriuje. Impulso trukmé buvo matuojama SHG-FROG matavimo biidu.

Kadangi 515 nm bangos ilgio spinduliuotés intensyvumas mazéja, ilgéjant
impulsams, norint gauti i§ lazerio reikiamg 1000 nJ impulso energijg, buvo
pasirinktas 200 kHz impulsy pasikartojimo daznis. Mikrokanaly ésdinimas vyko
15 % HF ragstyje 30 min., patalpinant bandinj ultragarsinéje voneléje. Esdinimo

rezultatai pateikti 3 pav.

g ) i k) N

3 pav. Mikrokanaly, i§ésdinty 15 % HF tirpale 30 min. mikroskopo nuotraukos. Mikrokanalai jraSyti su
515 nm bangos ilgiu: a)743.6 fs(-); b) 435.5 fs(-); c) 337.9 fs(-); d) 264.3 (0) fs; €) 356.8 fs ir ) 630.3 fs;
Mikrokanalai, jrasyti su 1030 nm bangos ilgiu: g) 743.6 fs(-); h) 435.5 fs(-); i) 337.9 fs(-); j) 264.3 (0) fs;
k) 356.8 fs ir I) 630.3 fs. Raudona skalé Zymi 100 um ilgj.

)
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Maksimalus ésdinimo selektyvumas gaunamas, kai impulso trukmé yra ~
600-700 fs, esant skirtingiems jraSymo tankio parametrams. Miisy naudojamoje
jrangoje nebuvo jmanoma pasiekti reikiamo intensyvumo nanogardeléms
susiformuoti, esant ilgesnéms trukméms, todél apsiribojome ties ~ 700 fs
impulso trukme.

Kai buvo naudojamas 515 nm bangos ilgis (pav. 4 a, ¢), didZiausias ésdinimo
selektyvumas stebimas, esant 400 — 600 nJ impulso energijoms ir visiems
naudojamiems jraSymo tankio parametrams. Kai naudojama 600-700 fs impulso
trukme, ésdinimo selektyvumas mazéja nuo ~ 98:1 esant 2000 imp./um tankiui
iki ~ 76:1 esant 100 imp./um tankiui. Esant ilgesniems impulsams, atitinkamas
proceso langas gaunamas, kai pasiekiamas intensyvumas, reikalingas stabilioms
nanogardeléms suformuoti. Kei¢iant impulso trukme, ésdinimo selektyvumas
maz¢ja trumpesniy impulsy link ir tokS pobtdis stebimas esant, visiems
naudojamiems impulsy tankio parametrams. Impulsy Cirpo jtaka nebuvo stebima
ir ésdinimo selektyvumo pokytis maziausios trukmeés impulsy atzvilgiu buvo
simetrinis.

Kadangi susiformavusiy nanogardeliy periodas priklauso nuo bangos ilgio,
1030 nm bangos ilgio atveju buvo stebimas dvigubai didesnis periodas, kas
nulemia dvigubai didesnj nemodifikuotos srities dydj lydytame kvarce ir tai daro
jtakg ésdinimo selektyvumui. 4 pav. b, d parodo ésdinimo rezultatus gautus
naudojant 1030 nm bangos ilgj, atliktus bandymus tokiomis paciomis
saglygomis, kaip ir 515nm atveju. Esant maziausiam impulsy tankiui
(100 imp./um) ir maziausiai energijai (100 nJ), keiciantis impulso trukmei
stebimas prieSingas selektyvumo pokytis, nei naudojant 515 nm bangos ilgj.
llgesnéms impulsams jis yra 1:1, o trumpiausiems padidéja iki didZiausios vertés
(~55:1). Tai gali bati nulemta dél slenkstinio intensyvumo, reikalingo
susiformuoti nanogardeléms. Kai impulsy trukmé ilgéja, intensyvumo pakanka
suformuoti tik l1tzio rodiklio pokytj. Esant didesnéms impulsy energijoms (200-
400 nJ), selektyvumo pokycio pobiidis supana$éja su rezultatais, gautais su
515 nm bangos ilgiu, bet maziau varijuoja keiciantis impulso trukmei. Tik

didziausiai impulso energijai buvo stebimas zymus selektyvumo pokytis
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kei¢iantis impulso trukmei. Apdirbimo langas 1030 nm impulsams yra
siauresnis nei 515 nm impulsams, o didZiausias gautas selektyvumas ~140:1 yra
didesnis, nei naudojant 515 nm bangos ilgio impulsus. Smailinis selektyvumas
Siuo atveju stebimas esant 300-600 nJ impulso energijoms ir ~ 630 fs impulsy
trukmei.

Apdirbimo langas 515 nm bangos ilgio impulsams yra: 400-600 nJ impulso
energija ir 500-2000 imp./um tankis. Apdirbimo greitis gali buti padidintas,
nustatant maziausig jmanomg impulsy tankj ir buvo 1 mm/s kai pasikartojimo
daznis sieké 500 kHz. 1030 nm impulsams naudojama energija buvo kiek
didesné — 600 nJ, 2000 imp./um tankis ir ~ 630 fs impulsy trukmé. Taciau
apdirbimo greitis Siuo atveju nukrito iki 0.25 mm/s, kas néra patrauklu
mikrokanaly raSymui, todél gali biiti naudojamas alternatyvus apdirbimo langas,
kai impulso energija 400-600 nJ ir 100 imp./um tankis. Tada apdirbimo greitis
padidéjo iki 5 mm/s.

130 |
70 120
110
60r 100 | Tankis 100 puls/um,
g % 90 Impulso energija, nJ:
£ 50t ankis 100 pulsesfum £ 80 =100
3 Impulso energija, nJ: S70 —o=200
> =60 == 400
f 40 32“50 = 600
o D40
© 30 ©
wn CfJ30 L
20
20F w0l
0 L L L 1 I L
10 . . . . ‘
a) 743 436 264 357 630 b) 743 436 264 357 630
Impulso trukmé, fs Impulso trukme, fs
140
100 130 |
90 120
%)
sol g 110
» 100
[0 30
g0 2 0¢r )
Seol ankis 2000 pulsfum £ sl Tankls 2000 pulsum
> Impulso energija, nJ: @ 70l Impulso energija, n.J
X 50 o= 100 3 —=-100
3 i o
a0l
n I sor ~—600
30 =800 aor
- —— 1000 30L n\c\u‘/\n
L . L L 20 1 1 L L 1
c) 743 436 264 357 630 dy 743 436 264 357 630
Impulso trukmé, fs Impulso trukmé, fs

4 pav. Esdinimo selektyvumo priklausomybé nuo impulso trukmés mikrokanalams, jrasytiems su
515 nm bangos ilgio lazerio spinduliuote ir 100 ir 2000 impulsy/um tankiu (kairysis stulpelis, a, c,) ir
mikrokanalams, jrasytiems su 1030 nm bangos ilgiu (desinysis stulpelis, b, d). 515 nm mikrokanalai
jrasyti su 200 kHz dazniu, o 1030 nm kanalai jraSyti su 500 kHz dazniu.
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Apibendrinus, ésdinimo selektyvumas 1030 nm bangos ilgio impulsams buvo ~
20% didesnis. Tuo metu kai 1030 nm impulsams ir visiems naudojamiems
tankio parametrams selektyvumas buvo daugmaz pastovus, 515 nm impulsams
selektyvumas augo, augant impulsy tankiui. Abiem atvejais selektyvumo

kritimas vyko dél blogesnés nanogardeliy kokybés (tvarkingumo) [10].

3.2 Eksperimentai su 0.25 skaitinés apertiiros objektyvu

Su NA=0.25 skaitinés apertiiros objektyvu maziausias sufokusuoto taskelio
diametras 515 nm atveju buvo ~ 2.5 um, 0 1030 nm atveju ~ 5 um, todél reikéjo
atitinkamai pasirinkti didesnes impulso energijas, kad pasiekti 19.5-39 J/cm?
(515 nm) ir 9.8-14.6 J/Jcm? (1030 nm) energijos tankius. Pasiekti tokius
energijos tankius su NA=0.25 skaitinés apertiiros objektyvu reikia 1000-1900 nJ
impulso energijos 515 nm bangos ilgiui (atitinka 200-400 nJ NA=0.55
objektyvui) ir 2000-3000 nJ impulso energijos 1030 nm bangos ilgiui (atitinka
400-600 nJ NA=0.55 objektyvui). Visi kiti parametrai modifikacijy jraSymui
pasirinkti tokie patys kaip ir ankstesniuose eksperimentuose. Trumpiausiems
impulsams buvo stebimas labai mazas ¢sdinimo selektyvumas arba i§vys kanalai
nebuvo ésdinami. Geriausi rezultatai gavosi su impulsais, kuriy trukmé virsijo
600 fs. 1030 nm impulsams buvo stebimas ~ 10% didesnis selektyvumas (90:1)
esant 2500 nJ impulso energijai ir 2000 imp./um tankiui. Esant mazesniems
impulsy tankiams, selektyvumas stipriai mazéjo, todél NA=0.25 objektyvui

apdirbimo langas pasidaré dar siauresnis nei naudojant NA=0.55 objektyva.

3.3 Esdinimo selektyvumas, fokusuojant skirtinguose gyliuose

Kadangi visi prie§ tai aptarti eksperimentai buvo vykdomi, fokusuojant
viename pastoviame 100 um gylyje, ¢ia aprasoma fokusavimo gylio jtaka
¢sdinimo selektyvumui. Esant skirtingam fokusavimo gyliui, atsiranda skirtinga
nanogardeliy morfologija, kuri gali buti salygota aberacijy, nulemianciy
skirtingg lazerio pluosto intensyvumo skirstinj skirtingame bandinio gylyje. 5
pav. pateikta mikrokanaly ésdinimo selektyvumo priklausomybé nuo impulso

energijos, fokusuojant skirtingame gylyje. Parodyta nanogardeliy kokybé ir
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morfologija skirtingame gylyje padeda suprasti, kokig jtaka eésdinimo
selektyvumui daro nanogardeliy tvarkingumas. 100-200 nJ impulso energijai
maksimalus ésdinimo selektyvumas buvo 50 um gylyje, o esant 200 um gyliui,
selektyvumas sumazéja iki ~ 1:1, kadangi tokiame gylyje dél aberacijy
intensyvumas pasidaro nepakankamas suformuoti nanogardeles. 400-600 nJ
impulsy energijai, 50 um ir 100 pum gyliui ésdinimo selektyvumas yra labai

panasus (~100:1), kadangi abejais atvejais yra pasiekiamas intensyvumo lygis,

uztikrinantis gerg nanogardeliy kokybe.

Fokusavimo gylis, um;
/Daznis, kHz:
—a—50; 500
—e—100; 500
—a—200; 500
——50; 200
—+100; 200
——200; 200

1 1 1 n 1 n 1

100 200 300 400__ 500 600
Impulso energija, nJ

5 pav. Esdinimo selektyvumo priklausomybé nuo impulso energijos, esant skirtingiems jrasymo
gyliams. Modifikacijos buvo jrasomos su 260 fs impulso trukme, 2000 imp./um tankiu, 1030 nm bangos
ilgiu ir NA=0.55 skaitinés apertiiros objektyvu. Iterpti paveikslai parodo skersiniy modifikacijy SEM
nuotraukas.

IS SEM nuotrauky taip pat matome, kad ésdinimas prasideda virSutinéje
mikrokanaly dalyje, kur susiformuoja tvarkingiausios nanogardelés. ISmatavus
nanogardeliy periodus, buvo pastebéta jy periodo priklausomybé nuo
fokusavimo gylio (6 pav.). Fokusuojant gyliau, buvo stebimas didesnis
nanogardeliy periodas, o 500 um gyliui jis priartéjo prie ~ A2, Keliant
fokusavima arCiau pavirSiaus, periodas artéjo prie ~ A/2n. Maksimalus periodas
buvo gautas, esant 200 nJ impulso energijai. Toliau didinant energija, periodas

pradéjo mazeti, t. y. tankéjo nanogardelés ir silpnéjo jy kokybe.
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6 pav. Nanogardeliy periodo priklausomybé nuo fokusavimo gylio ir impulso energijos 1030 nm bangos
ilgiui. Naudojama impulsy trukmé 264 fs.

3.4 Staciakampiy kanaly formavimas

Pasinaudojus sukauptomis mikrokanaly formavimo ziniomis, buvo pradéta
formuoti stac¢iakampio profilio mikrokanalus. Mikrokanalams formuoti buvo
pasirinktas 515 nm bangos ilgis ir pasikartojimo daznis nuo 100 iki 500 kHz.
Formavimo principas ir iSésdinti mikrokanalai pavaizduoti 7 pav. Visi
pavaizduoti mikrokanalai suformuoti ~ 250 um gylyje. Vienam stac¢iakampio
profilio mikrokanalo suformavimui buvo panaudotos 24 modifikacijos, t. y. 8x3
modifikacijy masyvas, pasirenkant dx atstumg -1 um, 0 dz atstumg — 15 pum.
6 val. 10% HF rugstyje ésdinti kanalai demonstruoja staciakampj skersinj profilj
(7 pav. c), kur kanalo, jrasyto su 660 nJ energija, skersiniai matmenys yra ~
70x35 pum. Pastebéta, kad skersinis mikrokanalo ilgis (z kryptimi) didéja, keliant
impulso energija, ir maz¢ja, didinant apdirbimo greitj, kas yra tiesiogiai susij¢
su apSvitos doze. Teisingai suformavus modifikacijy masyvg galima gauti
kvadratinius, apskritiminius ir sudétingesnés geometrinés formos skersinius

kanaly profilius.
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c)
7 pav. Mikrokanaly formavimo principas (a); suformuoty modifikacijy masyvo mikroskopo nuotraukos

(b); ir isésdinty mikrokanaly su staéiakampiais profiliais mikroskopo nuotraukos (c). DX, dy ir dz nurodo
atstumg tarp impulsy x, y ir z Kryptimi.

4 Turiniy nanogardeliy orientacijos tyrimas

Siame skyriuje pristatyti rezultatai yra publikuoti P4 straipsnyje.

Periodiskai orientuoty struktiiry metaluose ir dielektrikuose formavimas yra
gerai Zinomas pavirs$iaus nanotekstiravimo buidas paveikus lazerio spinduliuote.
Siuo atveju poliarizacijos kryptis labai tiksliai valdo nanostruktiiry orientacija
[11]. Dielektrikuose nanostruktiiravimas taip pat jmanomas ir tiiryje, apSvietus
femtosekundine spinduliuote [3]. Tariniai nanodariniai kelia ne tik mokslinj
susidoméjimg, taciau jdomds ir praktiniams pritaikymams [6, 12], kur
nanogardeliy krypties palaikymas yra bitinas labai dideliu tikslumu.

Siame skyriuje yra aptariamas iSsamus nanogardeliy plo&io, periodo ir
orientacijos tyrimas lydytame kvarce priklausomai nuo keliy apsvitinimo
parametry ir nuo skenavimo Krypties. Atlikta skenuojanéio elektroninio

mikroskopo nuotrauky analizé parodé netikétas nanogardeliy savybes, apie
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kurias dar niekur nebuvo skelbta. Manoma, kad nanogardelés susidaro visiskai
statmenai krentanciai lazerio poliarizacijai [13, 14], taciau Siame darbe parodyta,
kad yra stebimas Zymus nanogardeliy pokrypis priklausomai nuo skenavimo
krypties fiksuotos poliarizacijos krypties atzvilgiu. Pakartotinai buvo vykdomi
eksperimentai su skirtingomis femtosekundinémis sistemomis esant skirtingoms
fokusavimo sglygoms ir patvirtintas nanogardeliy periodo ir pokrypio kitimas,
esant skirtingoms jraSymo kryptims. Vektorinis Sviesos ir medziagos sgveikos
modelis yra panaudotas, norint suprasti ir valdyti nanogardeliy formavimasi ir

paaiskinti visus stebimus reiSkinius.

4.1 Nanogardelés jrasytos su 1040 nm bangos ilgiu

Nanogardeliy jraSymas aprasytas metodikos skyriuje. Atverty nanogardeliy
SEM nuotraukos buvo naudojamos FFT (angl. Fast Fourier Transformation)
analizei, norint tiksliai nustatyti nanogardeliy orientacijos pokrypij
Y(p) skirtingoms skenavimo kryptims, kaip parodyta 8 pav.

Buvo nustatyta, kad pokrypis tarp nanogardeliy orientacijos (nanogardeliy
banginio vektoriaus K) ir poliarizacijos skirtingoms skenavimo kryptims gali
biti iki ¥~2° (9 pav.), o maksimalus pokrypio kampas susidaro, kai kampas tarp
skenavimo ir poliarizacijos kryp&iy yra ~ m/4. Si tendencija buvo stebéta,
naudojant skirtingus skenavimo greicius, impulso energijas ir skaitinés apertiiros
objektyvus. Taip pat buvo pastebéta, kad priklausomai nuo skenavimo krypties
yra stebimas skirtingas nanogardeliy srities plotis. FFT analizé taip pat parodé
nanogardeliy periodo pokytj priklausomai nuo skenavimo krypties (pav. 10).
Buvo stebimas désningas plo¢io pokytis, w, tarp ¢ =0°ir /2. Taip pat buvo
stebima tiesiné plocio priklausomybé nuo impulso energijos, kuri pavaizduota
10 pav. b.
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8 pav. Nanogardeliy pokrypio kampo ¥ nustatymas skirtingoms skenavimo kryptims. (a) Tiriniy
nanogardeliy, jrasyty lydytame kvarce 10 um gylyje, SEM paveikslai. Nanogardeliy bangos vektorius K
yra apibréZziamas kaip K=27/A, kur A yra nanogardeliy periodas, 0 K kryptis yra statmena nanogardeliy
orientacijai. (b) SEM paveikslo greitoji Furjé transformacija (FFT). Poliarizacija Ey yra fiksuota visuose
eksperimentuose. Kampas ¥, yra apibréztas kaip kampas tarp horizontalios atskaitos aSies ir
nanogardeliy vektoriaus. (c) ,,Zvaigzdziy“ struktiiros optinio mikroskopo nuotrauka, kur kampas A¢
=15° tarp gretimy modifikacijy. Raudona strélyté parodo ¢ =0° pozicija.

Zenklus nanogardeliy periodo 4 pokytis su dideliu padidéjimu buvo stebimas
esant ¢ =mn/2 ir 3n/2 kampams (10 pav. c). Kai skenavimas vyko tomis
kryptimis, elektrinio lauko vektorius Ey buvo statmenas skenavimo kryp¢iai
Maziausias periodas buvo stebimas, kai skenavimo kryptis buvo lygiagreti
elektriniam vektoriui. Didziausias periodas buvo gautas, kai linijy plotis w buvo
maziausias.

Skaidrios terpés turyje, nanogardeliy periodas priklauso nuo lazerio
intensyvumo per dielektring skvarba &=(n+ik)’ ir apytiksliai turi tokia
priklausomybe: A(1) = (A/n(1))/2; Kurnir K yrareali ir menama laZio rodiklio
dalys. D¢l Brego salygos tenkinimo, esant didesniam plazmos tankiui,
indukuojama didesné femtosekundiniy impulsy sugertis, todél turi susidaryti

mazesnis nanogardeliy periodas.
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9 pav. Nanogardeliy pokrypio ¥(p) priklausomybé nuo skenavimo krypties skirtingiems skenavimo
grei¢iams v kai impulso energija (a) E, = 400 nJ, NA=0.6ir (b) E, = 600 nJ, NA=0.4. [terptas
paveiksliukas (a paveiksle) parodo sarysj tarp nanogardeliy bangos vektoriaus, skenavimo krypties ir
nanogardeliy pokrypio krypties dydziy.

Kai impulso energija yra pastovi, sugerties moduliacija medziagoje gali vykti
del defekty inkubacijos Silumos paveiktoje zonoje. Defektai arba modifikuoti
rySiai atsirade dé¢l lazerinés spinduliuotés gali inicijuoti jonizacijg toje pacioje
vietoje, kuri pries tai buvo paveikta lazerio impulsy. Dél to galima tikétis, kad
silumos paveikta zona bus labiau suzadinta nei nepaveikta sritis dél iSaugusios
sugerties. Silumos akumuliacijos reiskiniai lydytame kvarce néra dominuojantys
net esant 500 kHz impulsy pasikartojimo dazniui [5], todél yra tikimasi, kad
modifikacijas sukelia pavieniai impulsai. Defekty inkubacija turi priklausyti nuo
impulso energijos ir impulsy skai¢iaus pataikanciy i tg pacia sritj, taciau laikinis
impulsy atskyrimas neturéty daryti jtakos.
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10 pav. Nanogardeliy plocio ir periodo priklausomybés nuo skenavimo krypties. (a) Nanogardeliy plocio
w priklausomybé nuo skenavimo krypties ¢, esant skirtingoms impulso energijoms E,. Fokusavimas su
NA=0.5 skaitine apertiira, bangos ilgis 1030 nm ir 570 fs impulso trukmé. (b) Nanogardeliy plotis (Wmax-
Wmin) esant skirtingoms impulso energijoms E,. (c¢) Nanogardeliy periodo A priklausomybé nuo
skenavimo Kkrypties ¢, esant skirtingiems skenavimo grei¢iams v. Fokusavimas su NA=0.6 skaitine
apertiira, bangos ilgis 1040 nm ir 317 fs impulso trukmé. Poliarizacijos kryptis visais atvejais Ey.
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IsSsami Silumos sklaidos, esant elektriniam laukui, analizé parodo, kad
anizotropiné Silumos difuzija gali atsirasti net ir termiSkai izotropinéje
medziagoje. Sis veiksnys sukelia sugerties procesy priklausomybe nuo
skenavimo krypties. Silumos laidumo pli@psnis g plazmoje, esancioje iSoriniame
didelio daznio elektriniame lauke tiesiskai poliarizuotame isilgai y krypties, turi
tokj pavidalg [15, 16]:
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ea'ey I
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& ()

0, = =K, —— —

kur vienetiniai vektoriai e, ir e: atitinka pagrinding kryptj a ir elektrinio lauko
kryptj. Koeficientai «,, tai dvi skaliarinés vertés gautos i§ kinetinés lygties

sprendimo [15]. I8 2 formulés seka, kad Silumos difuzijos procesas gali susidéti
i§ dviejy daliy. Pirmasis narys yra paprasta izotropiné Silumos difuzija, o antrasis
yra veikiamas elektrinio lauko ir jo krypties. Konkreciai, elektrinio lauko
nulemtas narys inicijuoja silumos plitipsnj elektrinio lauko kryptimi, o jo jtaka
isnyksta statmena elektriniam laukui kryptimi. Silumos paveikta zona po
plazmos susidarymo zidinio plokstumoje pasidaro asimetrinés formos ir yra
eliptinio skerspjuvio (11 pav.), kur pagrindiné asis yra iSilgai elektrinio lauko.
Véliau ateinanciy didelio erdvinio persiklojimo impulsy sugertis yra paveikiama
pries tai modifikuotos srities forma. Silumos paveiktos zonos asimetrija
paaiskina nanogardeliy periodo, plocio ir pokrypio pakitimus.

Nanogardeliy orientacijos pokrypis nuo poliarizacijos krypties yra sudétingas
reiSkinys, kuris Siame darbe yra apraSytas pirmg kartg (9 pav.). Pokrypis nebuvo
stebétas kai skenavimo kryptis buvo ¢ =0, /2, ®© ir 3n/2, 0 maksimalus

pokrypis stebétas kai ¢ = /4, 3/4, 5n/4 ir Tr/4.
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(@)

(b) (c) (d)

11 pav. Silumos difuzijos procesy paveikty elektrony plazmos ir elektrinio lauko sarysio schematinis
atvaizdavimas. (a) Anizotropiné Silumos paveikta sritis (raudona sritis) dél suzadinto $ilumos plitpsnio
iSilgai elektrinio lauko krypties. Geltoni taskai vaizduoja plazmg Zidinio plokStumoje. (b)-(d) Tris
skirtingos skenavimo kryptys (parodyta strélytémis) orientuotos Silumos paveiktos srities atzvilgiu.

Auksciau apraSytas teorinis modelis buvo panaudotas paaiskinti nanogardeliy
plo¢io ir periodo svyravimus taip pat jis gali paaiSkinti jy pokrypio nuo
poliarizacijos reiskinj. Salygos, kai nebuvo stebétas pokrypis atitinka simetring
silumos paveikta sritj skenavimo krypties atzvilgiu (11 pav. (b, c)). Maksimalus
pokrypis buvo stebimas, kai Silumos paveikta sritis turé¢jo didziausig netolyguma
skenavimo krypties atzvilgiu. Simetriné¢ Silumos paveikta sritis reiskia, kad
véliau ateinantys lazerio impulsai krenta j tolygiai i§lydyta medziagg, dél to
sugerties procesas yra vienodas visame zidinio tdryje. Proceso simetrija
nukreipia nanogardeliy banginj vektoriy K lygiagreciai arba statmenai
poliarizacijos atzvilgiu. PrieSingai, kai Silumos paveikta sritis yra asimetriné
skenavimo krypties atzvilgiu, sugertis yra skirtinga abejuose Zidinio z0Onos
pusése. Taip sukuriamas nanogardeliy periodas yra trumpesnis (ilgesnis) pries
tai modifikuotoje (nemodifikuotoje) puséje, todél pakinta nanogardeliy
orientacijos Kkryptis ir bangos vektorius K sukasi j prie§ tai modifikuotos srities

puse. Pavyzdziui, paimkime atvejj kai ¢ =m/4 (11 pav. (d)). Siuo atveju,
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kiekvienas naujas ateinantis lazerio impulsas sutinka medziaga, kuri yra
karStesné skenavimo krypties kairéje pusé¢je ir Saltesné deSingje puséje, todél
nanogardeliy periodiSkumas yra Siek tiek sumazZintas kairé¢je puséje deSinés
pusés atzvilgiu. Taip atsiranda neigiamas nanogardeliy pokrypis ¥<O0 Siai
skenavimo Kkrypciai, kas ir buvo stebima eksperimentiskai (9 pav.).

9 pav. taip pat parodo, kad nanogardeliy pokrypio amplitudé didéjo, didinant
energijos tankj, tuo tarpu priklausomybé nuo skenavimo kampo isliko
nepakitusi. Sis reidkinys taip pat gali biiti paaiskintas pasiiilytu modeliu.
Didesnis energijos tankis reiskia stipresnj temperatiiros gradientg zidinio turyje.
Pagal 2 formulg, elektrinio lauko nulemto nario jtaka Silumos difuzijos procese
yra didesné, kas nulemia didesn] eliptiskuma Silumos paveiktoje srityje. Sis
poveikis taip pat nulemia didesnj netolygumg abiejose skenavimo Kkrypties

pusése, esant ¢ = /4 kampui ir dél to atsiranda didesnis nanogardeliy pokrypis.

4.2 Nanogardelés jrasytos su 515 nm bangos ilgiu

Nanogardeliy pokrypio kampo tyrimo eksperimentai buvo pakartoti su
515 nm bangos ilgiu. 515 nm atveju, naudojamas impulsy intensyvumas buvo
didesnis, o nanosekundinis pjedestalas, galintis atsirasti lazeriui dirbant
fundamentine harmonika, buvo atskirtas netiesiniu kristalu. D¢l to buvo tikimasi
gauti skirtingus rezultatus. Radialiai orientuoty linijy struktiiros (zvaigzdés)
(kaip ir 9 pav. (c)) buvo jrasytos nuo centro j Sonus Su trumpiausia ~ 264 fs
impulso trukme, esant maziausiam impulso fronto pokrypiui (PFT) ir 0.25 mm/s
skenavimo greiciui.

Norint patikrinti nanogardeliy sukimosi prigimtj;, nanogardelés buvo
jraSomos, sukant pusbangio fazin¢ plokstele 1 laipsnio zingsniu nuo 0 iki 45
laipsniy. Nanogardelés buvo jrasomos su keliomis skirtingomis energijomis. 0°
pusbangio plokstelés kampas atitiko Ey poliarizacijos krypc¢iai. Nanogardeliy
posiikio kampas buvo matuojamas pagal procediirg aprasyta metodikos skyriuje.
Visi eksperimentiniai rezultatai buvo skai¢iuojami pradinés nanogardeliy

krypties ?'(¢ = 0°) atzvilgiu kai naudojama 100 nJ impulso energija.
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Nanogardeliy orientacijos priklausomybé nuo fazinés plokstelés padéties

parodyta 12 pav.
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12 pav. (a) Nanogardeliy krypties priklausomybé nuo fazinés plokstelés kampo 515 nm bangos ilgiui;
(b) SEM paveikslai rodo nanogardeles, jrasytas su 743 fs impulsais naudojant skirtingos energijos
lazerio impulsus ir esant 22.5 laipsniy A/2 fazinés plokstelés kampui.

Buvo parodyta, kad esant pradinei poliarizacijai (Ey), orientuotai isilgai y
aSies, nanogardelés jraSytos su skirtinga impulso energija turi skirtingus
pasukimo kampus (W'(¢; Ep=200 nJ)- ¥'(d; Ep=100 nJ)), kuriy skirtumas gali
siekti iki ~ 10° esant ¢=0° kampui. Didziausiai naudotai 200 nJ impulso
energijai, nanogardelés sukosi pagal laikrodZio rodykle atzvilgiu orientacijos
stebétos, esant maziausiai impulso energijai 100 nJ. Idomu pastebéti, kad kai
fazinés plokstelés kampas artéjo prie ¢ = 45° kampo, skirtumas tarp pasukimo
kampy nanogardeléms, jraSytoms skirtingomis energijomis iSnyko (W'(¢ =45°;
Ep=200 nJ)- ¥'(¢ = 45° Ep=100 nJ) ~ 0°. Nanogardelés pasidaré ~ statmenos
skenavimo kryp¢iai. Dvi aproksimuotos kreiveés susikerta ties ¢ ~ 45° fazinés
plokstelés kryptimi.

Penkios Zzvaigzdziy sekos, kur kiekvienai sekai atitiko skirtingas pusbangio
plokstelés pasukimo kampas ¢ =— 15°, 0°, 10°, 15° ir 30°, buvo jrasytos, norint
patikrinti nanogardeliy pokrypio tendencijas. ¢=0° kampas atitinka Ey
poliarizacijos vektoriaus kryptj. Siai poliarizacijos krypé&iai, kai bangos

vektorius K statmenas x asiai, nanogardelés sukosi prie§ laikrodzio rodyklg ir
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pasieké minimumg, esant ~ w/2 skenavimo kampui. Didesniems skenavimo
kampams, sukimosi kryptis pasikeité j laikrodzio rodyklés puse. 0° pokrypio
kampas buvo gautas kai ¢~m, tada elektrinis vektorius buvo lygiagretus
skenavimo krypc¢iai. Maksimalus uZregistruotas pokrypio kampas buvo ~ 3°. 13
pav. parodyta nanogardeliy pokrypio priklausomybé nuo skenavimo kampo,
esant skirtingoms nanogardeliy sekoms, jraSytoms esant skirtingiems pusbangio
ploksteliy pasukimo kampams. Taigi tam pac¢iam skenavimo kampui gaunamas
skirtingas nanogardeliy pokrypis ir kryptis. Pagal muisy koncepcija, dviejuose
skirtinguose Zzvaigzdziy sekose skenavimo kampo skirtumas, kai stebimas
maksimalus (minimalus) pokrypis turi biiti lygus tiesinés poliarizacijos krypties
skirtumui, kuriam esant buvo jraSomos $ios zvaigzdziy sekos. Nanogardeliy

pokrypio priklausomybé nuo poliarizacijos kampo jrodo nanogardeliy pokrypio

egzistavima.
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13 pav. Nanogardeliy pokrypio kampo priklausomybé nuo skenavimo kampo skirtingoms jrasyty
zvaigzdziy sekoms: a) —15, 0 ir 10 laipsniy pusbangio plokstelés pasukimo kampas; b) 15 ir 30 laipsniy
pusbangio plokstelés pasukimo kampas. Naudojama impulso energija Ep=150 nJ, impulso trukmé
264 fs, o fokusavimas su NA=0.55 skaitinés aperttiros objektyvu. Intarpai su raudonomis kryptinémis
rodyklémis nurodo skenavimo kryptj. Briik§ninés linijos yra sinuso funkcijos priklausomybiy lengvesnei
analizei.

Nanogardeliy pokrypis yra aiSkinamas, pasinaudojant modeliu, pateiktu 2
formuléje. Dél elektrinio lauko poveikio, anizotropiné Silumos difuzija vyksta
termiskai izotropinéje medziagoje [17, 18], kurioje generuojami defektai ir
prieSingose modifikacijos pusése atsiranda Silumos akumuliacija nulemianti
nanogardeliy pokrypj pries laikrodzio rodykle. Dvigubai trumpesniam bangos

ilgiui (515 nm) buvo stebimas apytiksliai dvigubai ilgesnis sinusinés funkcijos

30



periodas, kuris gali buti paaiSkintas dél dvigubai trumpesnio nanogardeliy

periodo padidinusio Silumos lokalizacijg (trumpesnis laisvas l1ékio kelias).
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14 pav. Nanogardeliy pokrypio priklausomybé nuo skenavimo kampo priklausomai nuo impulso
trukmés, kai (a) fiksuota impulso trukmé bet skirtingi skenavimo kampai; (b) fiksuotos impulsy energijos
50, 100 ir 200 nJ ir fiksuotas smailinis intensyvumas l, = 37 TW/cm? (100 nJ impulso energija
trumpiausios trukmés impulsams); (c¢) Nanogardeliy SEM paveikslai skirtingoms impulso trukméms.

Nanogardeliy pokrypio priklausomybé taip pat buvo iStirta nuo impulso
trukmés, erdvinio impulsy &irpo arba impulso fronto pokrypio (PFT). Sesios
lazerio impulsy trukmés su neigiamu ir teigiamu Cirpu buvo pasirinktos, norint
jraSyti tiirines nanogardeles (14 pav. (¢)). Buvo tiriami du variantai: (i)
nanogardeliy pokrypis, esant pastoviai impulsy energijai ir (ii) fiksuoto
smailinio intensyvumo atveju. Visais atvejais, minimalus nanogardeliy pokrypis
buvo stebétas, esant trumpiausiems impulsams (264 fs). Pokrypio kampas buvo

skai¢iuojamas maziausios 50 nJ impulso energijos atzvilgiu. Didesnéms

31



impulso energijoms, maksimalus nanogardeliy polinkis buvo ~ 17.5°.
llgiausioms impulso trukméms nanogardeliy pokrypis buvo didziausias ir
laipsniskai mazéjo, artéjant prie vertés, buidingos trumpiausiai trukmei. Visi
pokrypio vertinimai buvo atlieckami atzvilgiu nanogardeliy jrasyty su
trumpiausia impulso trukme ir maZziausia energija. Atraminé nanogardeliy
Kryptis 14 b pav. atvaizduojama turinti 0° pokrypio kampa.

Kai impulso energija buvo palaikoma pastovi skirtingoms impulso trukméms,
buvo stebima labai panasi nanogardeliy struktiira (14 pav (c)). Toliau atraminé
100 nJ impulso energija buvo pasirinkta, esant trumpiausiai impulso trukmei
(intensyvumas 37 TW/cm?) ir nanogardelés su pastoviu intensyvumu buvo
jraSytos. ISmatuotas nanogardeliy orientacijos pokrypio kampas tarp didziausios
ir trumpiausios impulsy trukmés buvo ~ 17.5°, kuris buvo dvigubai didesnis, nei
stebétas esant pastoviai energijai. Verta aptarti du aspektus, kai naudojama
fiksuota impulso energija. Smailinis intensyvumas Krito ilgesniems impulsams,
o trumpiausiems impulsams buvo dvigubai didesnis nei pastovaus intensyvumo
atveju. Didesnis nanogardeliy pokrypis visada buvo stebétas ilgesnéms
impulsams, net esant mazesniam intensyvumui. Nanogardeliy pokrypis stebétas
Siuose eksperimentuose buvo veikiamas dviejy veiksniy: PFT ir impulso
energijos. PFT jtaka gali buti iSskirta i§ eksperimenty su pastovia energija, o PFT
ir impulso energijos kombinacija i§ eksperimenty su pastoviu intensyvumu.
Pastaruoju atveju, impulso energija buvo padidinta, kad pasiekti tg pat;j
intensyvumg. Padidinta impulso energija nulémé nanogardeliy pokrypj pagal
laikrodzio rodykle.

5 Mikroanalités jrenginiai

Rezultatai pateikti Siame skyriuje yra publikuoti P2 ir P3 straipsniuose.
Zinios, gautos i§ mikrokanaly jra$ymy eksperimenty, buvo pritaikytos

sudétingy tliriniy trimaciy mikrojrenginiy formavimui lydytame kvarce. Dél

sudétingos jrenginiy strukttros buvo vykdomas geometrijos kompensavimas ir

ésdinimo sglygy priderinimas. Trimaciai dariniai buvo jraSomi pagal
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suprojektuoty trimatj CAD brézinj, pries tai jj suskaidzius j atskirus sluoksnius

Z aSies kryptimi. Atstumas tarp sluoksniy buvo pasirinktas pastoviu 3.5 pm.

©h

a) b)

15 pav. Trimacéiy dariniy formavimo principas panaudojus dvi skenavimo strategijas: (a) Linijy
skenavimo strategija (dl — atstumas tarp linijy); (b) Konttro skenavimo strategija (dl — atstumas tarp
kontiiry)

Esdinimo salygoms optimizuoti buvo panaudotos dvi skirtingos sluoksniy
skenavimo strategijos: linijy ir kontiiro skenavimas (15 pav. a ir b). Atstumas dl
tarp skenuojamy linijy buvo kei¢iamas nuo 2 iki 3 pm. Mikrojrenginiai skirti
¢sdinimo testavimui buvo jrasomi su 200 nJ, 400 nJ ir 600 nJ impulso energija
ir tiesine poliarizacija statmena skenavimo krypciai (X a$is). Su apskritimine

poliarizacija buvo naudojama 400 nJ ir 600 nJ impulso energija.

1,008 F
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inimo t

—o— 200 nJ, Linear
—o—400 nJ, Linear
—a—600 nJ, Linear
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o
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o
o
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I 1 1

b)

16 pav. (a) Testinis mikrodarinys suformuotas kontiro skenavimo budu ir i$ésdintas 10% HF ragstyje
per 13.5 val; (b) Isésdinto mikrodarinio tiirio priklausomybé nuo ésdinimo trukmés. Mikrojrenginio tiris
~ 0.79 mm®. Raudona skalé atitinka 100 um.

Kontiiro skenavimo strategija palengvino HF patekima i modifikuotag zona

(poliarizacija statmena x aSiai), kadangi rigstis visg laikg sklido iSilgai
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modifikuotos linijos. Linijy skenavimo atveju raigstis galéjo plisti iSilgai arba
statmenai modifikuotos srities atzvilgiu, priklausomai nuo strukttros krypties.
16 pav. (b) parodytas iSésdintas medziagos tiiris buvo tikrinamas 3 kartus: po 6,
10 ir 13.5 ésdinimo valandy. Po 13.5val. buvo visiSkai iSésdintas darinis
pagamintas su 200 nJ impulso energija ir tiesine poliarizacija ir su 400 nJ ir
apskritimine poliarizacija. Galime pastebeéti, kad labai sudétingiems dariniams

su daug vingiy, apskritiminé poliarizacija gali pagerinti ¢sdinimo trukmeg.
5.1 Pasyvus mikrosiurblys

Pasinaudojus apraSytomis skenavimo strategijomis buvo pagaminti keli
mikroanalités jrenginiai. Vienas iS jy yra Venturi vamzdelio tipo mikrosiurblys.
Jis yra lengvai sumazinamas ir neturi jokiy judanc¢iy mechaniniy daliy. Comsol
Multiphysics programiné jranga buvo panaudota, norit optimizuoti
mikrosiurblio dizaing ir surasti ribines skysciy jéjimo greiCio vertes, kai dar
vyksta siurbimas. Modeliuojant buvo sprendziama Navier-Stokso lygtis

laminariniam tekéjimui:
p(%u+u-Vu)=[—Vp+/N2u]+ F 3)

kur p yra skyscio tankis, v - greicio vektorius, p - slégis, u - skys¢io klampumas

ir F - gravitacijos jéga. Modeliavimo rezultatai yra pateikti 17 pav.

Greitis (m/s) 41.9 Slégis (bar) 2.73
i -0.13

a) b)
17 pav. Venturi tipo mikrosiurblio grei¢io (a) ir slégio (b) pasiskirstymo teorinis modeliavimas, kai
jeinancio vandens greitis yra 1 m/s. Neigiamas slégis ,,Vena contracta“ srityje yra -0.05 bar.
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Mikrosiurblys buvo gaminamas, skenuojant pagal trimatj brézinj sluoksnis po
sluoksnio, panaudojant kontiiro skenavimo strategija. Buvo naudojama optimali
400 nJ impulso energija, o fokusavimas vyko 550 um gylyje po bandinio
pavirSiumi. Mikrosiurblj visiSkai i$ésdinti pavyko per 15 val. 15% HF tirpale
30 °C temperatiroje nesinaudojant ultragarsine vonele. Eksperimenty metu
buvo pagaminti keli skirtingi mikrosiurbliy dizainai (18 pav.). Dizainas buvo
optimizuotas modeliavimo metu kei¢iant ,,vena contracta“ (siauriausia vieta

mikrosiurblyje) srities plot;.

Ak

a)

c)
18 pav. Mikrosiurbliai pagaminti ir i§ésdinti lydytame kvarce. (a) Antrasis dizaino artinys su ~ 130 um
vena contracta; (b) ~ 100 um vena contracta ir ~ 170 pm plocio siurbimo kanalas; (c) treciasis dizaino
artinys su ~ 62 um vena contracta ir ~ 122 um plocio siurbimo kanalu; (d) ~ 87 pm vena contracta.

Maksimalus siurbimo efektas buvo gautas siurbliui su siauriausia vena
contracta sritimi. Mikrosiurblys buvo pajungtas prie iSoriniy guminiy vamzdeliy
per jklijuotus adaty galiukus. Siurbimo greitis buvo matuojamas panardinus
jsiurbimo vamzdelj j 2 ml indelj su nudazytu vandeniu. Buvo matuojamas 1 ml
sturbimo laikas ir pagal gautus duomenys buvo nustatyta siurbimo grei¢io
priklausomybé nuo jvadinio skyscio grei¢io. Slenkstinis jvadinio skyscio greitis
buvo ~ 0.05 m/s su 62 um ,,vena contracta“ sritimi. Platesnei ~ 100 pm ,,vena

contracta“ slenkstinis greitis padidéjo iki ~ 0.4 m/s.

5.2 Mikrojrenginys elipsometriniams taikymams

Bendradarbiaujant su nanoinzinerijos laboratorija buvo pagamintas
mikroanalités jrenginys, turintis i§ ttrio ] pavirSiy iSeinan¢ius mikrokanalus.
Tokie mikrokanalai reikalingi sulygiagretinti realaus laiko biologiniy bandiniy
adsorbcijos kinetiky matavimus su vaizduojanciu elipsometriniu pavirSiaus
plazmony rezonanso jrenginiu. Kadangi daugumoje atvejy tokie matavimai

atlickami tik su vienu kanalu, pagamintas mikroanalités jrenginys iSplecia
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naudojamo jutiklinio lusto panaudojamumg daugiau nei vieng kartg ir
sutrumpina matavimo laikg, atliekant kelis nepriklausomus matavimo

eksperimentus vienu metu.

T-__/ o
a

b)

Atspindétas
lazerio spindulys

Pavirsinis kanalas

Terminalas Tarinis kanalas

c) d)

19 pav. Pusiau pavirSinio mikrokanalo dizainas (a). Modifikacijy mikroskopo nuotraukos (b). Pusiau
pavirsiniy mikrokanaly masyvas bandinio tliryje (c) ir vaizduojancio paviriniy plazmony rezonanso
jrenginio dizainas su integruotais pusiau pavir§iniais kanalais (d).

Mikroanalités jrenginio dizainas pateiktas 19 pav. Norint gauti tokius kanalus,
turiné dalis turi biiti jraSyta arti bandinio pavirSiaus, o pavir§iné dalis gaunama
pazeidziant pavir§iy. Visas bandinys buvo i$ésdintas per 12 val. 10% HF
rigstyje. Mikrokanaly dizainas turi didele jtakg ésdinimo laikui ir tuo paciu
pavirSiniy kanaly kokybei, todél buvo pagaminti keliy dizainy mikrokanalai,
iSlaikant gretimus mikrokanalus kuo arciau vienas kito. Padidinus iSoring
mikrokanaly dalj, ésdinimo laikas buvo sumazintas iki 2 valandy ultragarso
vonel¢je.

Atliekant elipsometrinius matavimus, proteino tirpalas teka per iSoré¢je
esan¢ig mikrokanalo dalj. Matavimo rezultatai priklauso nuo kanalo pavirSiaus
kokybés dél tékmés netolygumo ir Sviesos sklaidos, todél buvo iStirtos
mikrokanaly SiurkStumo priklausomybés. Nuodugniis tyrimai parodeé, kad

optimali impulso energija, norint gauti gerg ésdinimo selektyvumg ir vieng i$
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maziausiy SiurkStumy, buvo 200 nJ, o skenavimo greitis 1 mm/s. PavirSiaus
SturkStumo priklausomybé nuo transliavimo grei¢io pavaizduota 20 pav. Kaip
galime pastebéti maziausias gautas pavirSiaus SiurkStumas iSmatuotas statmenai
skenavimo kryp¢iai buvo Ra ~ 75 nm, 0 atkaitinimas iki 1210 °C gali sumazinti

pavirSiaus SiurkS§tumg iki Ra~ 40 nm (20 pav. d).
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20 pav. (a) Pavir§iniy kanaly $iurk$tumo priklausomybé nuo jra§ymo greicio, kai: a) naudojama impulso
energija 200 nJ; b) 400 nJ. Atstumai tarp gretimy linijy d1 — 10 um, d2- 5 pm, d3 — 2 pm, d4 — 1 um. x
sufiksas — Siurk§tumas i$ilgai skenavimo krypties, o Y — statmenai skenavimo kryp¢iai; ¢) PavirSiniy
kanaly profilis ir SEM nuotraukos pries kaitinima; d) PavirSiniy kanaly profiliai po kaitinimo iki 1210 °C
su 300 °C/h kaitinimo sparta. Kanaly ésdinimas 32 min. 20% HF ragstyje.

5.3 Mikroskystinys lesis

Paskutinis sukurtas mikroanalités jrenginys buvo skirtas spinduliy iSeinanciy
i§ Y formos bangolaidzio kolimavimui ir fokusavimui su sudétingos formos

dvigubu asferiniu skystiniu mikrol¢Siu. Kadangi mikroanalités jrenginiai turi
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ribotus matmenys, pagrindinis uzdavinys buvo, kaip sutalpinti norimy
fokusavimo charakteristiky 1¢S; j bendrg struktiirg. Gauto leSio parametry
lankstumas gali biiti uztikrinamas, uzpildant lesj skirtingo 1iZio rodiklio
kompensuojanéiu skysc¢iu, o pavirSiaus profilis apskai¢iuojamas, pasinaudojus
Snelijaus désniu.

Y formos bangolaidis buvo jrasytas lydytame kvarce 1 mm po bandinio
pavirSiumi. Optimali impulso energija bangolaidziy jraSymui buvo 100 nJ, 0
transliavimo greitis 0.5 mm/s, esant 500 kHz pasikartojimo dazniui. Geriausios
Sviesos pralaidumo charakteristikos buvo gautos jrasius 12 sujungty tarpusavyje
modifikacijy, atskirty 1 pm tarpeliu. Atstumas tarp Y atSaky buvo pasirinktas
260 um, o bendras ilgis buvo 5.5 mm. Sviesos intensyvumo iSeinanéio is

bangolaidzio pasiskirstymas pademonstruotas 21 pav.

a) b) c)

21 pav. Y formos bangolaidis jras§ytas 1 mm gylyje po bandinio pavir§iumi su 100 nJ impulso energija
ir 0.5 mm/s greiciu. (a) IraSyto bangolaidZzio mikroskopo nuotrauka; (b) Sviesos einancios per bangolaidj
CCD kameros nuotrauka; (c) Artimo lauko intensyvumo pasiskirstymas bangolaidzio i§¢jime.

Kadangi Sviesa, iSeinanti i§ bangolaidzio, toliau sklisdama plinta tam tikru
kampu, biitina jg sukolimuoti. Tam tikslui buvo sukurtas dvipusis asferinis lI¢sis
pavaizduotas 22 pav. LeSis buvo jraSytas nutoles per zidinio nuotolj nuo
bangolaidzio galo. Kai besisklaidanti Sviesa iSeina i§ bangolaidzio, i$ pradziy yra
kolimuojami du atskiri spinduliai, kurie toliau fokusuojami j vieng erdvés taska
(22 pav. (b)). Tokiu biidu yra gaunamas interferencinis pasiskirstymas, kuris gali
buti naudojamas skys¢iy greic¢io jutikliy gamyboje. I bangolaidj lazerio
spinduliuoté yra jvedama per vienamodj Sviesolaidj, priklijuota prie jrenginio

strukttiros per i§¢sdintg terminalg.
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c) d) f)

22 pav. Trimatis dvipusio asferinio l¢8io dizainas (a); Dvipusio le$io veikimo principas (b); Pagaminto
darinio mikroskopo nuotraukos (c); I8ésdinta lesio struktira 15 % HF tirpale per 4 valandas.(d);
ISésdintas terminalas Sviesolaidziui (e); Viso darinio bendras trajektorijy vaizdas. (f).

Mikroskystinis lgsis buvo uzpildytas liZio rodiklio kompensuojanciu skysciu
(n=1.73, Cargile). Charakterizavimas buvo atliekamas su He-Ne lazeriu, jvedant
spinduliuote j bangolaidj. Artimo lauko intensyvumo pasiskirstymas buvo
registruojamas dviejuose plokStumose: IgSio galiniame pavirSiuje (23 pav. (b))

ir Iesio zidinio plokStumoje (23 pav. (c)), kur buvo fokusuojami du spinduliai.

23 pav. Dvipusio asferinio lgsio uzpildyto liiZio rodiklio kompensuojanciu skys¢iu nuotrauka (a); Artimo
lauko pragjusiy spinduliy intensyvumo pasiskirstymas lgsio galiniame pavirsiuje (b); Dviejy fokusuoty
bangy intensyvumo pasiskirstymas (c).
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1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

Pagrindiniai rezultatai ir iSvados

Pasinaudojant FLICE technologija femtosekundiniu lazeriu su 1030 nm
bangos ilgiu galima suformuoti didelés skyros mikrokanalus lydytame
kvarce su iki 140:1 ésdinimo selektyvumu. Pavieniy modifikacijy
apjungimas leidzia suformuoti staciakampio profilio ir kitus sudétingus
trimacius darinius;

Esdinant bandinius ultragarso voneléje, ésdinimo trukmé sutrumpéjo
daugiau nei 3 kartus;

Buvo nustatyta, kad, optimali impulso trukmé nanogardeliy jrasymui
lydytame kvarce, kai pasiekiamas didziausias ésdinimo selektyvumas virsija
~ 700 fs nepriklausomai nuo impulsy ¢irpo parametry;

Esdinimo selektyvumas, naudojant 1030 nm bangos ilgj yra ~ 20% didesnis
nei 515 nm bangos ilgiui. Esdinimo selektyvumas 1030 nm bangos ilgiui
visiems naudojamiems jraSymo tankiams yra labai panasus, kai tuo tarpu
515 nm bangos ilgiui selektyvumas laipsniSkai auga, didinant impulsy
skaiciy iki 2000 imp./um;

Mikrokanalams, jrasytiems 200 um gylyje 1030 nm atveju, ésdinimo
selektyvumas yra ~ 32 % mazesnis, nei mikrokanalams, jrasytiems 100 pm
ir 50 um gyliuose. Naudojant NA=0,25 skaitinés apertiiros objektyva,
nanogardelés pradeda formuotis, esant didesnéms impulso energijoms ir yra
silpnai orientuotos palyginus su rezultatais gautais, naudojant NA=0,55
skaitinés aperttiros objektyva. Nanogardeliy periodas, esant gilesniam
fokusavimui, didéja.

1030 nm bangos ilgiui pokrypis tarp nanogardeliy orientacijos (bangos
vektoriaus K) ir poliarizacijos krypties jvairioms skenavimo kryptims gali
bati iki 2°. Pokrypio kampas yra didziausias, kai skenavimo ir poliarizacijos
kryptys sudaro /4 kampa.

TiesiSkai poliarizuotiems lazerio impulsams, didziausias nanogardeliy
plocio ir periodo pokytis gaunamas, kai skenavimo kryptis lygiagreti arba

statmena elektriniam vektoriui.
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8) Sukurtas anizotropinis silumos difuzijos modelis, kuris atsizvelgia j sarysj
tarp karSty plazmos elektrony ir lazerio impulso elektrinio lauko,
sustiprinanéio Silumos difuzija elektrinio lauko kryptimi. Sis anizotropinis
medziagos kaitimas moduliuoja Sviesos sugertj priklausomai nuo skenavimo
krypties ir paaiskina nanogardeliy pokrypio, periodo ir ploc¢io kitima.

9) 515 nm atveju, maksimalus nanogardeliy pokrypis, virSijantis ¥=3° kampa,
buvo i$matuotas, kai impulso energija buvo 150 nJ (~ 4.7 J/cm?), skenuojant
n/2 ar 3w/4 kampu, esant impulso trukmei ~ 260 fs, o poliarizacijai statmenai
X aSiai (Ey).

10) ISsamus nanogardeliy pokrypio tyrimas, esant skirtingiems fazinés
plokstelés kampams kelioms skirtingoms impulso energijoms esant 515 nm
bangos ilgiui parodé pokrypio priklausomybe nuo impulso energijos.
Pokrypio skirtumas buvo didZiausias, esant poliarizacijai statmenai jraSymo
krypciai, 0 maziausias kai poliarizacija lygiagreti jraSymo krypciai.

11) Buvo nustatyta, kad naudojant 515 nm bangos ilgj, impulso energijos,
impulso trukmés ir impulso fronto pokrypio kombinacija gali sukelti
nanogardeliy orientacijos pokrypio kampus siekian¢ius W=17.5°. Didesnis
nanogardeliy pokrypis gaunamas ilgesnéms impulsams.

12) Trimaciy mikrodariniy gamyboje buvo istestuoti keli skirtingi skenavimo
metodai: linijy skenavimo strategija ir kontliro skenavimo strategija.
Esdinimo selektyvumas buvo didesnis, esant kontiiro skenavimo strategijai,
nes palengvino rigsties patekima j modifikuotg sritj.

13) Mikrokanaly pavirSiaus Siurk§tumas gaunamas minimalus Ra ~ 75 nm, kai
naudojama 200 nJ impulsy energija ir ~ 1 mm/s skenavimo greitis. Bandinio
Sildymas iki 1210 °C gali sumazinti pavirsiaus Siurk§tuma ~ 2 kartus iki Ra~
40 nm.

14) Pagamintas mikroskystinis jrenginys su lygiagreciais iSoriniais ir tOriniais
kanalais gali patobulinti elipsometrinius eksperimentus. Si mikrokanaly
konfigiiracija leidZia sulygiagretinti nepriklausomus adsorbcijos kinetiky
matavimus ir jgalina atlikti kelis nepriklausomus eksperimentus tame

paciame jutikliniame luste.
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15)Pagamintas sudétingos formos dvipusis asferinis mikroskystinis l¢sis, kuris
1§ vienos pusés kolimuoja Sviesg ateinancig i$ dviejy atskiry bangolaidziy ir
paskui fokusuoja kolimuotg Sviesa. Toks lgSis gali biti pritaikytas skysciy

grei¢io matavimui realiuoju laiku pasinaudojus Doplerio principu.
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Summary

This dissertation focuses on the investigation of the etching selectivity in
bulk fused silica modified with ultrashort laser pulses and fabrication of the
complex 3D microfluidic devices. Here, the combination of a few topics is
presented. The femtosecond laser-induced chemical etching technique (FLICE)
was used for microchannels inscription in bulk fused silica. The broad range of
the highly focused femtosecond pulses parameters was investigated for
optimising the microchannels etching rate. It was demonstrated that the optimal
etching conditions were achieved for the channels fabricated with the multipulse
irradiation and ~ 700 fs pulse duration. Nanogratings inscribed with the tightly
focused pulses of thel030 nm wavelength showed ~ 20% better etching
performance comparing to the 515 nm wavelength pulses. The etching
selectivity was induced due to the volume nanostructures that were oriented
perpendicularly to the laser beam polarisation. The nature of the nanogratings
Is not completely understood thus this phenomenon is under debate. By
investigating the morphology of such nanogratings with the SEM microscope,
it has been observed that the orientation of the nanogratings was slightly tilted
with respect to the scan direction. This remark followed the discovery of the
new phenomenon that demonstrated the nanogratings tilt dependence on the
different scanning directions when laser polarisation was kept constant. The
phenomenon was investigated under the different laser radiation parameters,
and a theoretical model was proposed. It was demonstrated enhanced etching of
the structures fabricated with the contour scanning method in combination with
the linear or circular polarisation which also followed the minimised surface
roughness (Ra~ 75 nm) of the microchannels fabricated with the optimal 200 nJ
pulse energy and ~ 1 mm/s scanning speed. The practical applications of the
FLICE technique were demonstrated by fabricating three different 3D
microfluidic devices for fluid pumping, microchannels for ellipsometric
application and challenging double-sided aspheric microfluidic lens for light

focusing from the Y-shaped waveguide.
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