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RECENZJA
rozprawy doktorskiej mgr. Xaviera Forestiera
pt.: ,,Optimization of glass properties devoted to multi-thermal processes:
Toward mid-infrared photonic components”.

Przedmiotem recenzji jest rozprawa doktorska mgr. Xaviera Forestiera
p.t. ,,Optimization of glass properties devoted to multi-thermal processes: Toward mid-infrared
photonic components”. Funkcje promotora pehnit Prof. dr hab. inz. Ryszard Buczynski.

Recenzja zostala opracowana na prosbe prof. dr hab. Wojciecha Satuly, Przewodniczacego
Rady Naukowej Dyscypliny Nauki Fizyczne, Uniwersytetu Warszawskiego.

1. Wstep i tematyka pracy

Zrédta promieniowania oraz elementy optyczne w zakresie powyzej 2 jum sg od wielu lat
rozwijane w zwigzku z zastosowaniami biomedycznymi, metrologicznymi i wojskowymi.
Pomimo sukcesu opracowanych w University of Rennes 1 aktywnych $wiattowodow
fluorkowych oraz znacznego postepu w obszarze wiokien chalkogenidkowych aktywnych
(University of Nottingham) i fotonicznych (University of Rennes 1) wcigz brakuje
jednoznacznego przetomu w tym zakresie widmowym. Wynika to z faktu ograniczonej do kilku
sktadow, kompozycji szkiet o stabilno$ci termicznej i jakosci optycznej pozwalajacej na
formowanie elementéw i struktur fotonicznych. Poszukuje si¢ wiec nowych mozliwosci
technologicznych do uzyskania wymaganych wlasciwosci optycznych w  zakresie
podczerwieni, czego przykladem sa $wiattowody fotoniczne (PCF), na nowo odkryte
$wiattowody wielordzeniowe oraz $wiattowody nanostrukturyzowane. Ostatnie pozwalajg na
uzyskiwanie nowych wiasciwosci optycznych wykorzystujac obecnie znane ukiady
materiatowe, ale jednoczes$nie wymagaja wyzszej stabilnosci termicznej niz typowe szkla
optyczne, co wynika z bardziej skomplikowanej technologii ich przetwarzania w struktury
fotoniczne. Takich rozwigzan poszukiwat Autor dysertacji proponujac wykorzystanie szkiet
tlenkowych i chalkogenidkowych do wytwarzania $wiattowodéw nanostrukturyzowanych oraz
elementéw mikropotycznych takich jak soczewki, w tym tez o nanostrukturyzowanym
profilowanym rozkladzie wspotczynnika zalamania Swiatta.

2. Cel rozprawy doktorskiej

Celem rozprawy doktorskiej bylo kompleksowe podejscie polegajace na opracowaniu
technologicznym i analitycznym prowadzacym do weryfikacji wlasciwosci optycznych
nowych elementéw fotonicznych obejmujacych: soczewki o stalym i nanostrukturyzowanym
gradientowym rozkladzie wspolczynnika zalamania $wiatta (nGRIN — ang. nanostructured
gradient index) oraz nanostrukturalnych $wiatlowodéw ze szkiel chalkogenidkowych o
kontrolowanej wartosci zera dyspersji wykorzystujac metode ukladania preformy
$wiattowodowej z precikow o réznym wspolczynniku zatamania $wiatha n (ang. ,,stack and
draw”). Doktorant zaproponowal nastgpujace tezy pracy doktorskiej:




1. Mozliwa jest syntetaza nowych szkiet z tlenkow metali cigzkich (HMOG - ang. heavy metal
oxide glass) o stabilno$ci termicznej wymaganej do nisko-kosztownej produkcji soczewek
metoda wytlaczania na goraco do zastosowan w zakresie widzialnym do 6 pum.

2. Mozliwe jest wykorzystanie zwiazkéw halogenkéw do zwigkszenia transmisji szkiet
tellurowych do 5,5 pm, poprzez obnizenie zawartosci wody oraz wytworzenia
$wiattowoddw metoda "stack and draw".

3. Mozliwe jest nanostrukturyzowanie chalkogenidkowych wiokien (nGRIN) w celu
optymalizacji profilu dyspersji i wykorzystania zrodet pompujgcych w szerokim zakresie
spektrum w celu uzyskania generacji supercontinuum w Sredniej podczerwieni.

Doktorant w celu udowodnienia tezy pracy zaproponowat nastgpujace zagadnienia badawcze:

1. Optymalizacja szkiet HMOG z uktadow SiO,-PbO-CdO-Ga;Os i Te02-Zn0O-NayO (Znk>,
TeCly) w celu wytworzenia soczewek oraz §wiattowoddw o przesunigtej krawedzi absorpcji

do 6 pm.
2. Wytworzenie mikrosoczewek nGRIN ze szkiet chalkogenidkowych, wykorzystujac metode
stack and draw. "

3. Wytworzenie $wiattowodéw chalkogenidkowych o zoptymalizowanej wartosci zera
dyspersji oraz generacja supercontinuum (SC), pompowanego w rezimie normalnym (ang.
ANDI — all-normal dispersion). Poréwnanie uzyskanej charakterystyki SC z widmem SC
$wiattowodu krzemianowego o podobnej nanostrukturze, pompowanego W rezimie
anomalnym. '

Praca ma charakter eksperymentalny, obejmujacy aspekty technologiczne, analityczne i

metrologiczne, ukierunkowany na uzyskanie nowych wiasciwosci optycznych elementow

fotonicznych. Doktorant realizuje postawione zagadnienia badawcze wyjasniajac na podstawie

uzyskanych wynikow, przyczyng realizacji kolejnego kroku badawczego. Uwazam, ze teza i

zakres pracy zostaty sformutowane prawidiowo i odzwierciedlajg aktualne kierunki badawcze.

3. Uklad pracy

Rozprawa doktorska, liczaca 168 stron, zostata napisana w klasycznej formie, podzielone;j
na 5 rozdzialoéw obejmujacych wprowadzenie, cz¢$¢ teoretyczng (rozdz. 1) i eksperymentalng
(rozdz. 3-5), zakonczona wnioskami. Ponadto zamieszczone zostaty spisy skrotow, rysunkow
i tabel, bibliografia (zamieszczona po kazdym rozdziale, w sumie 211 pozycji) oraz dorobek
naukowy Doktorantka.

W rozdziale 1 zawarto podstawowe informacje na temat stanu szklistego oraz wlasciwosci,
najwazniejszych z punktu widzenia wytwarzania $wiattowodow, uktadow szkiet tlenkowych,
fluorkowych i chalkogenidkowych. Nastepnie opisano podstawy propagacji i zrodta thumienia
w $wiattowodach przechodzac kolejno do struktur fotonicznych (PCF) oraz wiasciwosci
nieliniowych w aspekcie generacji superkontinuum. W rozdziale 2 zawarto metodyke pomiaru
wlasciwosci termicznych, optycznych oraz mikrostrukturalnych szkiel, jako wprowadzenie do
czesci obejmujacej optymalizacje sktadu dwoch uktadow szklistych SiO2-PbO-CdO-Ga20; i
Te,-Zn0O-Na,O-ZnF,-TeCls (rozdz. 3). Pierwszy zostal zastosowany do wytwarzania
soczewek metoda wytlaczania na gorgco (ang. hot embossing method), a w drugim uzyskano
rozszerzanie pasma transmisji do 5 pm. W kolejnym rozdziale 4 opisano szczegdtowo
technologie i wtasciwosci nanostrukturyzowanych swiattowodow i soczewek nGRIN ze szkiet




chalkogenidkowych. Wyniki tych badan pozwolily na wytworzenie nanostrukturalnego
$wiattowodu fotonicznego typu ,.core all-solid”, w ktérym uzyskano i scharakteryzowano
generacje SC.

Kazdy rozdziat opatrzono wnioskami, ze wskazaniem na dalsze kroki badawcze. Uwazam, ze
uklad rozprawy jest wlasciwy, co pozwala na oceng osiggnie¢ mgr. Xaviera Forestiera.

4. Ocena pracy

4.1 Oryginalnos¢ i zdolnosci doktoranta do formulowania zadan i prowadzenia dyskusji
naukowej

Oryginalno$¢ pracy jest zbiezna z zalozonym celem dotyczacym opracowania nowych
elementéw fotonicznych dla zakresu spektralnego sredniej podczerwieni. Doktorant faczy
aspekty technologiczne z mozliwo$cig optymalizacji wasciwosci optycznych, co prowadzi do
powstania nowych elementow, czyli mikrosoczewek i Swiattowodow. Najwazniejsze
oryginalne rozwigzania dotycza: :

1. Polaczenia procesu optymalizacji sktadu szkiet tlenkowych w celu zwigkszenia transmisji
do 5 um z metodg wyttaczania na gorgco w wyniku czego powstaly mikrosoczewki oraz
testowe wiokno $wiattowodowe. Opracowany sklad szkla zapewne moze stuzy¢ w
kolejnym kroku do wytworzenia swiattowodu mikrostrukturalnego.

2. Polaczenia techniki nanostrukturyzacji materiatow o réznym wspotezynniku zatlamania
$wiatta do formowania mikrosoczewek i $wiattowodéw z wykorzystaniem szkiel
chalkogenidkowych. Udowodniono mozliwo$¢ uzyskania plaskiej charakterystyki w
zakresie normalnej dyspersji w szerokim zakresie spektralnym od 4 um do 10 pm.

3. Wytworzenia po raz pierwszy i charakteryzacji swiattowodow chalkogenidkowych z
nanostrukturyzowanym rdzeniem.

4. Uzyskania generacji superkontinum w zakresie 2,6 um — 6 um w Swiattowodzie
chalkogenidkowym z nanostrukturyzowanym rdzeniem pompowanym W rezimie
normalnym Zrédtem femtosekundowym o dtugosci fali 4 pm.

5. Uzyskania generacji SC w zakresie 1,5 pm — 2,2 um, w $wiattowodzie krzemionkowym o
rdzeniu typu all-solid nGRIN, przy pompowaniu impulsowg (1550nm, 1ns) dioda laserowa
jako alternatywa dla zrédet SC konstruowanych na bazie typowych widkien PCF.

Ad.1 Doktorant przeprowadzit optymalizacje sktadu szkta z uktadu (40-x) SiOz- (35-45) PbO-
(15-25) CdO - (x=0-15) Gax03 (% mol) analizujgc w szczegdlnosci tendencje do krystalizacji
(rys. 3.2). Stwierdzit jednoznacznie, ze wprowadzenie tlenku galu w tym uktadzie w ilosci
9-15 % mol skutkuje wysoka odpornoscig na dewitryfikacje nawet przy wolnej obrobce
termicznej ~10 °C/min (HSM), co jest kluczowe w procesie wytlaczania materialu na gorgco.
Scharakteryzowat badane serie szkiel wyznaczajac podstawowe parametry majace wplyw na
wytwarzanie i whasciwosci soczewek optycznych, a wige lepkos¢ oraz wlasciwosci optyczne —
transmisje, wspolczynnik zalamania $wiatta i dyspersje. Wybral szklo oznaczone jako
SPCG4C, dla ktérego zoptymalizowat parametry wyttaczania (602 °C, 194 N/10 sec.) soczewki
uzyskujac szorstko$é powierzchni ~0,05 pm oraz efektywna ogniskowa 11,7 mm. Dodatkowo
przeprowadzil testowy wyciag preta z tego samego szkla uzyskujac $rednice 125 um 1 150 um.
Ad1. W przypadku szkla tellurowego z uktadu TeO2-ZnO-Na;O modyfikowano go zwigzkami
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7nF; i TeCls w celu dehydratacji i pozbycia si¢ szerokiego pasma absorpcji wody w zakresie
3 um - 4,5 um. Uzyskano materiat o obiecujacych parametrach transmisyjnych, cho¢ trzeba
przyznaé, ze nie jest to oryginalne osiagniecie, ktére nadto w tym ukladzie przy obecnosci
jonéw F~ znacznie zwigksza tendencje do krystalizacji.

Ad. 2-3. Oryginalnym elementem pracy sa badania nad zastosowaniem szkiet
chalkogenidkowych, ktére Doktorant wykonywat we wspotpracy z University of Rennes 1 -
lidera w obszarze technologii materiatéw i $wiattowodéw do zastosowafi w podczerwien.
Zaproponowano dwa sktady szkiel chalkogenidkowych Ge5As30Se65 i Gel0As22Se68, dla
ktorych przedstawiono pelen cykl technologiczny prowadzacy od syntezy, obejmujacej ich
dodatkowe oczyszczanie przeprowadzane dla roéznych wartosci lepkosci szkia, po
przygotowanie  precikow  zastosowanych do  budowy strukturyzowanej  preformy
$wiattowodowej. Doktorant logicznie zaplanowal pomiary wihasciwoéci termicznych i
optycznych szkiel — wykazujac na przyktad wplyw zanieczyszczen czy nawet krzywej wypatu
szkla (straty Ge) na ich ttumienie spektralne (rys. 5-6, str. 110). Sg one wprawdzie na niskim
poziomie (<1dB/m), ale nie odzwierciedla tej jakosci thumienie $wiattowodu zamieszczone na
rys. 24 (str. 124). Wynika to zapewne z technologii ,,stack and draw”, ktdra jest szczegolnie
wymagajaca nawet w przypadku szkiet tlenkowych. Doktorant stusznie wskazuje w pracy na
zagadnienia zwigzane z oczyszczaniem powierzchni precikow, realizacji catego procesu w
warunkach beztlenowych oraz niskiej lepkosci szkiet wplywajacej na deformacj¢ preformy,
jako przyczyn wzrostu thumienia wiokien do ok. 30 dB/m (A=4um). Z drugiej strony zdjecia
SEM nie wskazuja na problemy geometryczne, co najwyzej fluktuacje sktadu. Wracajgc jednak
do szkiel nalezy podkresli¢ ich wysoka jakos¢ termiczng i optyczng, co mialo swoje
odzwierciedlanie w mozliwosci wyciagniecia nanostrukturyzowanych $wiattowodow z dwoch
preform, a nastepnie przeprowadzenie procesu zmniejszenia $rednicy, czyli kolejnej obrobki
termicznej widkna. Potwierdzeniem jest analiza pola modu dla dhugosci fali 10,6 pm i 1,55 pm
oraz zmierzone krzywe dyspersji odzwierciedlajace warto$¢ symulacji w zakresie 3,4 pm —
4,6 pm. Czgéciowo mozna by tez odnies¢ si¢ do analizy SEM/EDS bedacej potwierdzeniem
jakosci obszaru rdzenia, ale Doktorant przedstawit te badania tylko w postaci graficznej i to
niezbyt czytelnej. Nie umniejsza to jakosci tych widkien i przygotowanych z nich
mikrosoczewek zaprezentowanych w rozdziale 4, ktore nalezy uzna¢ za oryginalne osiggnigcie.
Ad. 4 Swiattowody chalkogenidkowe o rdzeniach 5,5 pm 7 pm i 11 um wybrano w celu
generacji SC przy uzyciu optycznego oscylatora parametrycznego OPO, stosujagc impulsy
250 fs (240Hz) do pompowania w rezimie dyspersji normalnej w zakresie dtugosci fali 4 pm.
Uzyskano widmo SC o szeroko$ci spektralnej w zakresie 2,6 um — 6 um dla swiattowodu o
$rednicy rdzenia 7 pm. Dyskutowano zaleznos¢ gestosci mocy pompy na szerokos¢ widma SC
i moc na wyjsciu $wiattowodéw analizujac warto$¢ wspotczynnika nieliniowego oraz profil
dyspersji. Na tej podstawie wstepnie wyjasniono roznice w szeroko$ciach generowanych widm
SC dla poszczegolnych $wiattowodéw. Doktorant potwierdzil w ten sposob gotowos¢ do
optymalizacji zrodel superkontinuum pracujacych w zakresie MIR, budowanych na nowym
rodzaju $wiattowodéw chalkogenidkowych o rdzeniu typu ,.all-solid” nGRIN PCF, co jest
oryginalnym osiagnigciem pracy. :

Ad. 5 Doktorant przedyskutowal symulacje numeryczng i weryfikacje eksperymentalng
generacji SC we wloknie tylu all-solid z rdzeniem krzemionkowym o ksztaltowanym
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rozkladzie wspétczynnika zatamania $wiatla za pomoca okreslonej kompozycji dwoch
rodzajéw szkiel (firm Ohara i Optacore). Wi6kno pompowane bylto komercyjng impulsowa Ins
dioda laserowa 1550 nm w rezimie anomalnym dyspersji osiggajac spectrum do 2,2 um.
Potwierdzenie kompatybilnosci $wiattowodu z typowym zrodtem wydaje si¢ otwiera¢ droge
dla tego typu wiokien pod warunkiem rozszerzenia mozliwosci przesunigcia punktu ZDW i
stosowania szkiet o niskiej zawartosci jonow OH. Aspekty te zauwazyt Doktorant w rozprawie.

Na podstawie powyzszego stwierdzam, ze zaprezentowane wyniki pracy sa oryginalne, a
Doktorant, w ramach uprawianej dyscypliny, umiej¢tnie dyskutuje poszczegolne etapy swoich
osiagnieé, podsumowuje kazdy rozdziat i uzasadnia dalsze kierunki badan w oparciu o aktualna
literature.

4.2 Znaczenie i osiggnigcia pracy doktorskiej

Znaczenie wynikow badan przedstawionych w dysertacji obejmuje zaréwno aspekty
technologiczne jak i eksperymentalno-symulacyjne. Do osiagnig¢ pracy zaliczam:

1. Przeprowadzone badan nad rozszerzeniem funkcjonalnosci szkiet tlenkowych w zakresie
transmisji do S5um obejmujace :

- uzyskanie stabilnego sktadu szkla 28Si0,-45PbO-15Cd0-12Ga;03 (Yemol) o warto$ci
AT=193 °C, potwierdzonego testowym procesem wyciagania wiokna oraz formowania
soczewek, o
wyniki dotyczgce redukcji zawartosci wody w szklach tellurowych pozwalajace na
rozszerzenie ich funkcjonalnosci do 5,5 pum, poprzez zastosowanie zwigzku ZnF> i TeCla.
2. Optymalizacja warunkéw i wytworzenie technika odciskania na goraco (hot embossing

technique) soczewek o wysokim wspoOtczynniku zalamania $wiatta (np =1,992) i

szorstkosci powierzchni 40-90 nm.

3. Opracowanie i Wwytworzenie pierwszego nanostrukturyzowanego $wiattowodu
chalkogenidkowego typu nGRIN z parabolicznym rozktadem wspotczynnika zalamania
$wiatta uzyskanym w wyniku rozktadu dwoch rodzajow (n) precikow.

4. Uzyskanie ptaskiej charakterystyki dyspersji w obszarze normalnym (ANDI),
potwierdzonym eksperymentalnie w zakresie 3,4-4,6 pm, zgodnym z przeprowadzona
symulacjg.

5. Analiza widm superkontinuum w  nanostrukturyzowanych  $wiattowodach
chalkogenidkowych. Uzyskanie widma SC w zakresie 2,6 pm — 6 um dla widkna o 7 pm
rdzeniu nGRIN, przy pompowaniu zrédtem 250 fs, w rezimie ANDi (4 um).

6. Potwierdzenie mozliwosci uzyskania generacji SC w $wiattowodzie krzemionkowym o
rdzeniu typu all-solid nGRIN, jako alternatywy dla zrédel superkontinuum
konstruowanych na bazie typowych widkien PCF.

5. Uwagi wynikajace z lektury rozprawy

Rozprawa doktorska mgr. Xaviera Forestiera zostala zrealizowana zgodnie
z zaplanowanymi punktami tezy obejmujacymi polgczenie zagadnien technologicznych i
analityczno-eksperymentalnych prowadzacych do realizacji 1 charakteryzacji" nowych
elementéw fotonicznych tj. mikrosoczewek i $wiattowodow dla zakresu MIR. Zwrocitem

uwage na nastepujace aspekty, ktore uwazam warto poruszy¢ w dyskusji:
:




1. W kontekscie osiagnie¢ wytwarzania mikrosoczewek i wiokien (rys. 13), czy jest
mozliwe zmniejszenie absorpcji w pasmie absorpcji wody 2,8 pm - 4 pm w szklach z
uktadu SiO2-PbO-CdO-Gay0s, tak jak w przypadku szkiet tellurowych?

2. Wazrost stezenia Ga,Os, wydaje si¢ wptywac¢ na zawarto$¢ wody w szkle — co wynika z
krzywych transmisji (rys. 2, str. 85), czy mozna to wyjasni¢?

3. Dyskusja dotyczaca wptywu jonow CI" i F* na wartos¢ wspélczynnika zalamania $wiatta
(rys. 17, str. 97) nie jest jednoznaczna ze wzgledu na rézne dyfuzyjnosci tych jonow w
trakcie syntezy szkiel. Do porownania wartosci n dla TZNF 4 z TZNC1 2.5 1 TZNF 7 z
TZNCI 10.

4. Prosze o identyfikacje gtéwnych pasm absorpcyjnych na wykresie 24 (str. 124).

Na rys. 17b (str. 120) widoczne sg eliptyczne punkty — prosze o komentarz.

6. Prosze o wyjasnienie znacznego wzrostu thumienia $wiattowodéw chalkogenidkowych
w stosunku do ttumienia szkiel wyjsciowych, rowniez w kontekscie paragrafu 3.1.3.

7. Czy analizowano wyniki SEM/EDS ilo$ciowo? Na wykresach wida¢ tylko pewne
zmiany, ktére trudno odnie$¢ do konkretnej wartosci (rys. 30-32, str. 129).

8. Zdanie: ,,The confinement losses of the fiber are not related fundamentally to the stack-
and-draw method...” odnosi sie do wartosci ttumienia min. 50 dB/km co jest warto$cig
stosunkowo wysoka. Mam na uwadze fakt, ze komponenty z firmy Optacore (metoda
MCVD) powinny mie¢ ok. 20 dB/km (nie chodzi o SMF28), a szklo Ohara SK1310 jest
produkowane metoda VAD (bez pasma absorpcji wody). Stad watpliwos¢ czy faktycznie
to zdanie jest prawdziwe.

9. Odnosnie rys. 8 (str. 149) jakie byty sprawnosci sprz¢zenia zréodta OPO z rdzeniami

(9]

55um,7 pmi 1l pm?
10. Niska jakos$¢ rysunkéw 19b, d (str. 121).

6. Dorobek i doswiadczenie naukowe

Doktorant zrealizowat prace doktorska w ramach projektu Horizon 2020 - SUPUVIR we
wspdlpracy zagranicznej z University of Rennes 1. Potwierdza to dorobkiem naukowym
zwigzanym z tematyka doktoratu obejmujacym: 3 artykuty z wspotczynnikiem IF (Journal of
Non-Crystalline Solids, Applied Nanoscience, Advanced Photonics), 1 wystapienie
konferencyjne i udziat w 5 miedzynarodowych warsztatach organizowanych w ramach projektu
SUPUVIR.

Konkluzja

Na podstawie osiagnie¢ zaprezentowanych w pracy doktorskiej mgr. Xaviera Forestiera
stwierdzam, ze spelnia ona warunki okreslone w art. 187 Ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. (Prawo
o szkolnictwie wyzszym i nauce — Dz.U.2020 poz. 85 z pdzn. zm.) i wnioskuje¢ o jej
dopuszczenie do publicznej obrony.
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Krakow, 14.11.2023 r.




