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Introduction

Cette thése, réalisée aveEdble Nationale Supérieure des Minds Saint-Etienne,
s'est développée en partenariat avec I'entreprlsaes-Angénieusituée a Saint-Héand, au
sein d’'un atelier spécifique a la production ddilles asphériques, lequel accueillait la plate-
forme « surfaces asphériques de haute précisionB6duOptique Rhéne-Alpepourvue de
différentes machines de production et de controle.

La sociétéThales-Angéniewest un acteur majeur dans le domaine des optigues
hautes performances : ses produits couvrent uge amme de longueurs d’ondes, allant du
visible jusqu’au domaine de l'infrarouge.

L'usinage de surfaces asphériques, désormais bar@dins les gammes de longueurs
d’'ondes des infrarouges 3 aui ou 8 a 1um, permet de simplifier considérablement les
combinaisons optiques des zooms. Le nombre ddlésntiécessaires a la correction des
aberrations engendrées par les dioptres sphérgjaedrouve réduit et les architectures sont

plus simples, plus compactes et, finalement, pluswrrentielles.

Le calcul et la fabrication de systemes dédiés applications dans le domaine du
visible ou dans celui des ultraviolets haut de ganfmasqueurs pour la microlithographie,
zooms de cinéma ou de télévision...) sont généralermestdélicats. La réalisation des
surfaces asphériques pour ces basses longueursed’'dechande des précisions accrues, tant
sur la forme que sur la rugosité. Les critéres dpigent respecter les lentilles susceptibles
d’étre montées dans des zooms de caméras a usaf@ssmpnnel sont particulierement
exigeants, non seulement du fait de la demandepd&gssionnels du cinéma et de la
télévision, mais aussi parce que ces systemes eptigiilisent la lumiére blanche. Les écarts
entre la surface réelle et la surface théoriquemgén une baisse non négligeable de la qualité
de limage; de surcroit, une rugosité excessivevggue une diffusion de la lumiere

inacceptable.

Les lentillesThales-Angénieugont pour le domaine visible, soit en verre opicgoit
en fluorine. La fluorine peut étre travaillée denf@me maniere que le verre. Cependant,

contrairement aux verres, la fluorine peut étrdedgant usinée par tournage a I'outil diamant.



Des dioptres asphériques sont régulierement falwigmnégermanium, en sulfure de
zinc, en séléniure de zinc, et en fluorure de msigné pour le domaine infrarouge par
usinage diamant. Dans le cas de l'usinage de mistenax, comme la fluorine, des défauts
dus a différents phénomenes apparaissent surdpsrel et les causes principales semblent
dépendre a la fois de la qualité et de I'orientatinstalline du cristal initial.

Pour atteindre une fiabilité industrielle, la réation de lentilles monocristallines
nécessite de maitriser simultanément la formeatl'dé surface, ainsi que ’'homogénéité des
propriétés physico-chimiques du matériau. Cettdisgton passe par la mise au point de
méthodes de micro-usinage adaptées, associantrdat@asation fine et la quantification
géométrique des matériaux monocristallins, ainsilgumodélisation du processus mécanique

d’abrasion lors du micro-usinage.

Dans le domaine visible, des essais de fabricateodioptres asphériques en fluorine
avaient été réalisés par différentes techniquesfia Ides années 90. Cependant ils n’ont pas
permis d’obtenir des dioptres asphériques sategféss principalement a cause des méthodes
de réalisation limitées ; ils ont donc été abandsnné

Le micro-usinage fait appel a différentes technsqu& meulage, le tournage et le
polissage. La fabrication de dioptres en fluorihg,a encore peu de temps, ne comportait que
des opérations de tournage a l'outil diamant (d=mie de polissage classique avaient été
réalisés sans succes), associées éventuellemente aopération de finition magnéto-
rhéologique. Cependant, suite a d'importants prabkde coupe qu’il n’a pas été possible de
résoudre, les dioptres asphériques en fluorinetintéalisés selon un procédé de fabrication

de dioptre en verre basé sur la microrectification.

La suite de ce mémoire de these s’articulera audeudeux points essentiels : nous
parlerons, dans une premiére partie, des procédésbdeation de lentilles asphériques en
fluorine et des moyens de mesures standards assoriduisant a la réalisation de dioptres de
tres haute qualité, mais aussi de la limitation whe&thodes classiques de contréle optique
actuels, insuffisants pour expliquer certains typles défauts qui apparaissent lors des
usinages. Dans la seconde grande partie, nousegindj par des moyens basés sur le
traitement d’images et de données issues des msgsaraliffraction des rayons X, la qualité

de la structure cristallographique des dioptrebsésa



Ainsi, une méthode innovante de fabrication et deacérisation de lentilles en
fluorine a été développée, permettant une analyse tles divers parametres liés
essentiellement a la matiere. L'objectif scientibqde cette these est de remonter aux
techniques et aux parametres de fabrication etedemodifier en fonction des résultats
obtenus. Le but industriel final consiste a dévedmppn processus de fabrication rentable,
fondé sur le tournage a l'outil diamant de lensiltle haute précision en fluorine possédant un
dioptre asphérique pour des applications dansneade du visible et conforme aux critéres

de forme et de rugosité.

Afin de répondre aux besoins des différents marethék les anticiper, une nouvelle
méthode d’'usinage de lentilles a dioptres asph&iquorir des applications optiques a été
mise au point sur différents matériaux. Des donrpemtitatives seront obtenues a partir
d’échantillons témoins en fluorure de calcium (fine) et réalisés par les procédés deécrits
précédemment, en s’appuyant sur les moyens decddibn et de contrble disponibles chez
Thalés-Angénieugt auP6le Optique Rhone-Alpeke Saint-Etienne. L’analyse sera effectuée
pour différentes catégories de substrats monoltinstaLa maitrise de l'usinage du fluorure

de calcium représente un atout significatif a calesses propriétés optiques.

Aux dispositifs de caractérisations fines, acturéat installés sur des appareillages
d’analyse par diffraction des rayons X disponildd&cole Nationale Supérieure des Mines
viendront s’ajouter les méthodes et les outils iteprécédemment. La technique retenue est
celle de I'analyse de surfaces par diffraction @g®ns X. Un logiciel de traitement d'images
en temps réel obtenues par cet appareillage estopg@eécen parallele. D’autres appareils
d’analyse de surfaces seront utilisés en compléfdestmesures par profilométrie optique ou
meécanique, par interféerométrie et par microscopg@@e atomique).

Il conviendra alors a ce stade de définir, de meétn place et d'appliquer des
méthodes et d'utiliser des outils de caractérisatjoantitative de la surface des lentilles
monocristallines (de quelques nm jan) au cours des différentes étapes de réalisatsn d
dioptres par traitement d’'images issues de digf@sitimagerie non destructive. Ainsi, un
modele fonctionnel du processus d’enlévement déeneapermettra d’ajuster les parametres
d’'usinage a la fois aux caractérisations tridimemselles et au matériau de la lentille. Ces
parametres sont multiples et dépendent, bien sdg thnologie retenue. Ce modéle vise a

aider I'industriel & adapter au mieux ses pararaétigsinage.






Chapitre | : Les dioptres asphériques et leurs méthodes de

fabrication en optique de précision

Ce premier chapitre est consacré a la présentdésrsurfaces dites asphériques, aux
propriétés des dioptres étudiés au cours de chieetainsi qu'aux divers matériaux
susceptibles de les composer, utilisés dans l¢égmsgs optiques afin de guider les faisceaux
lumineux. Les matériaux décrits ici peuvent étrdisés aussi bien pour la fabrication
traditionnelle de lentilles sphériques ou planesue la réalisation de lentilles possédant un

dioptre asphérique.
1. Généralités sur les surfaces asphériques et leuraigsation

La sociétéThales-Angénieuest spécialisée dans la conception et la réalisate
systemes optiques complexes (objectifs de camérdssgionnelles, jumelles, systémes de
visée). Jusqu'a présent, ces systemes comportegsentiellement des lentilles a surfaces
planes ou sphériques. L'inconvénient des lentikphériques est qu’elles générent des
aberrations géométriqgues. Les surfaces asphérigoes plus intéressantes, car elles

permettent de corriger certaines d’entre elles.
1.1.Historique

Les surfaces asphériques sont connues depuis le dabXX*™ siécle. Cependant
cette connaissance des dioptres asphériques estriupgy restée théorique, car on ne savait
pas les fabriquer de maniére satisfaisante.

Dans un premier temps, les dioptres asphériqudsapparus dans les instruments qui
utilisent les ondes infrarouges. L’'émergence detdégpasphériques dans ce domaine est due
a deux facteurs: d'une part, il est possible diesipar tournage certaines matieres
transparentes aux rayons infrarouges (Ge, ZnS, )ZaSetilisant les mémes techniques que
celles employées pour usiner la plupart des métaliautre part, le développement de
machines a commande numérique de grande précigiemas de réaliser des formes de plus
en plus complexes et précises. C'est actuellemantaison pour laquelle les dioptres

asphériques sont courants dans les systemes aptitlisant le rayonnement infrarouge.



Peu a peu, les dioptres asphériques ont commetmédiger certains systéemes optiques
fonctionnant dans les longueurs d’ondes du visiDEns le domaine de la photographie, les
objectifs et zooms des appareils photographiquesirmiis de plus en plus de lentilles
asphériques en polymére afin de devenir accesgialesle grand public. Ces lentilles sont
réalisées par moulage car ce procédé permet d'olgeec une relative facilité des lentilles
possédant un dioptre asphérique. Les dioptres matalérance de quelques micrometres sur
la forme, ce qui est compatible avec leur utilzatidans les objectifs photographiques
destinés au grand public. Ceci est particulieremegit pour les appareils jetables. Une telle
méthode de fabrication est rentable pour la réaisale lentilles asphériques en grande série

afin d’amortir le codt du moule qui est lui-mémalrge en usinage de grande précision.

Depuis plusieurs années, des dioptres asphériqmesveere sont également
commercialisés. Les lentilles sont préformées, puessées a chaud. Il y a peu de temps
encore, en 1999, cette technique présentait cegtdimites. Tout d’abord en terme de forme :
la précision obtenue était meilleure sur les ll#ibiconvexes (défaut de forme < 0,28,
appelé aussi PV pour Peak-to-Valley) que sur latllies en forme de ménisque (PV < 1
um) ; ensuite, seuls quelques matériaux pouvaieateghployés avec cette méthode. Il n’était
en outre pas possible de fabriquer des lentilledidenetre supérieur a 35 mm et dont
I'épaisseur au bord est tres différente de celleashire.

Cette technique a été ensuite affinée et de nouvegues de verres peuvent étre
employés avec ce procédé. Depuis 2002, la précwiota forme est Iégérement meilleure,
mais surtout cette méthode permet de réaliseraetieés ayant un diametre de 80 mm et ce,
pour un trés grand nombre de matériaux.

Les dioptres asphériques (lentilles moulées empitg) sont trés employB§dans les
rétroprojecteurs ou les appareils permettant denngr les diapositives. lls ont fait leur
apparition dans d’autres domaines tels que l'autdedbptique de phare, rétroviseur ...),
I'ophtalmologie (verres de lunettes, lentilles datact) et I'optoélectronique.

En ce qui concerne les zoomfisaleés-Angénieydes asphériques évoluent. Notamment
le paramétre d’asphéricité de ces dioptres estr@ssance constante. Il y a une vingtaine
d’années, les dioptres asphériques qui étaientéstiati dont le procédé de fabrication était
développé, avaient une asphéricité de quelqueométres. A la fin des années quatre-vingt-

dix, I'asphéricité des dioptres utilisés dans lestéames optiques était de plusieurs dizaines de
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micrometres. Aujourd’hui, les ingénieurs opticiessuhaitent pouvoir intégrer dans leurs
systemes optiques des dioptres asphériques dephgaicité serait de plusieurs centaines de

micrometres.
1.2.Intérét des surfaces asphériques

Ces surfaces sont intéressantes car elles permettentorriger les aberrations
géométriques que produisent les dioptres sphéripagsexemple I'aberration sphérique : la
position du plan focal d’'une lentille dépend dentleoit ou le rayon lumineux entre dans la
lentille). Bien qu’il soit possible de corriger caberrations en combinant différents dioptres
sphériques, I'avantage majeur a utiliser des despasphériques est de pouvoir donner la

méme correction avec un nombre moindre d’élémétigaife 1.1).
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Figure 1.1 : comparaison entre I'image déforméertdtexte a travers une lentille sphérique (a gaudieelle,
intacte, obtenue a travers une lentille asphéri¢udroite).

Une solution permettant de résoudre ce problemeemseffet d'utiliser plusieurs
lentilles, en variant leur rayon et leur matierén aue les défauts engendrés par chacune
d’elles s’annulent. C’est une des solutions actnedint utilisées, mais une autre méthode
consiste a employer des lentilles dont une ou d@geufaces ne sont pas sphériques. Elles sont
logiquement appelées asphériques. Ce type deldsnpermet de corriger de nombreuses

aberrations.
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Figure 1.2 : intérét d'une surface asphérique papport & une ou plusieurs surfaces sphériques dsditimiter
I'encombrement dans un systéme optique.

Grace aux lentilles asphériques, il est possibdendliorer les performances optiques

ou de diminuer le poids et 'encombrement (partigsfaire les deux a la fois) des systemes

optiques Figure 1.2).
1.3. Définition d’'une asphérique

Une surface asphérique est définie par de nombpamameétres, ce qui permet
d’obtenir une surface ayant la forme adéquate pourpenser les défauts que génerent les
autres dioptres. Les surfaces asphériques son¢uetgpes : les premiéres sont les surfaces
toriques a génératrice asphérique, engendrées patation d’une surface asphérique autour
d’'un axe ne passant pas par cette courbe ; leadegsoqui nous intéressent davantage dans la
conception d'objectifs a focale variable et suglesdles porte la totalité de cette thése, sont
des surfaces de révolution, engendrées par laaotdiune courbe asphérique autour de I'axe
de symétrie de cette courbe. Seul ce dernier tgpsudface est utilisé pour concevoir des

objectifs a focale variable ch@halés-AngénieuPar conséquent, dans toute la suite de cette



étude, il ne sera plus question que des surfagaseagues de révolution et I'expression

« surface asphérique » y fera automatiquementerédér

Les surfaces asphériques concernées étant de tiéxplelles sont donc définies par
une de leur méridiennéquation 1.J. Dans un repére orthogonal (O,y,z) ol I'axe (€l
I'axe de révolution, qui est également I'axe optigigela lentille Graphique 1.}, I'équation

de cette méridienne est :

2(y) = 4 <+ A XY
RX[1+\/1—(1+k)><[ézﬂ '=2
Equation 1.1

Les paramétres z, k, R, y, n et leg gont définis de la sorte :

* vy est la distance séparant le point considéré dedddienne de l'axe de

révolution de la surface asphérique.
» zestappelé la fleche.

* Rest le rayon osculateur de I'asphérique. Il cgoesl au rayon de courbure au

niveau de I'axe de révolution de I'asphérique.
* A sont des constantes réelles.
* nestun entier naturel. Il vaut généralement 3.0u 4

» kest appelé coefficient de conicité.

La notion de meilleure sphere est utilisée couranroes de la réalisation de surfaces
asphériques. La meilleure sphere d’'un asphériquéangente au centre de lI'asphérique et
sécante sur le diametre utile du dioptre (en Alsuraphique 1.1). Le rayon de la meilleure
sphere est différent du rayon osculateur R. lltexisautres définitions qui ne correspondent
pas aux lentilles utilisées ch@&hales-AngénieuxPar exemple, la meilleure sphere peut étre
celle qui minimise I'espace entre elle et 'aspheée. Quant au terme d’'asphéricité, c’est
I’écart maximum entre la surface asphérique etaidleure sphere parallelement a I'axe (Oz).
Cette grandeur est de plus en plus importantegioes lentilles présentant des asphéricités de

quelques millimetres.
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Graphique 1.1 : schéma d’une lentille possédantiioptre asphérique et un dioptre sphérique convexe.

Un dioptre asphérique convexe est un dioptre quiaéoglobalement une « bosse » par
rapport a la lentille. Il existe aussi des dioptiephériques concaves. Durant toute cette these,
il sera uniquement question de dioptres asphériqoegexes. Il est en outre possible de faire
une distinction entre différents dioptres asphésquanvexes en fonction de la position de la
surface asphérique par rapport a la surface deneilteure sphéere. Celle-ci peut se trouver
au-dessus de la surface asphérique. Dans ce asliamres sont appelés asphériques en

forme de « chapeau de gendarme ».

Figure 1.3 : deux exemples de surfaces asphériqgres, chapeau de gendarme » (a gauche) et en € bass
droite).

La surface de la meilleure sphere peut égalemesitiser sous la surface asphérique.

Ce type de surface est qualifié de surface aspreérgun bosse #igure 1.3).



2. Les matériaux utilisés pour la réalisation de lenties

Il existe de nombreux matériaux utilisés en optigeeprécision susceptibles d’étre
employés pour réaliser des lentilles, chacun agkest particularités bien précises et des
domaines d'application trés différerits L'utilisation de telle ou telle matiére répondia

besoin particulier.

Rayons Ultraviolet |gg| Infrarouge
Rayons X Chateur radiante
I ] | I I | 1
001nm  1nm 100nm 1000nm  1cm im tkm Longueur d'onde

Radiations visibles

Hautes Fréguences Basses Fraquences

LI I'.r -

[
500 G500
Longueur d'onde (nm)

Figure 1.4 : plage d’'application des lentilles rés¢es dans le domaine des UV, du visible et derdnfges
(fleche rouge).

L'utilisation de lentilles dans ces différentes mgs correspond a une nécessité en
terme de bande passantdgire 1.4). Généralement nous travaillons dans le domaine du
visible (400 nm< A £ 700 nm), mais aussi des ultraviolets (100 v < 400 nm), des
infrarouges proches (700 e < 1600 nm) et des infrarouges thermiquegi8< A < 5 um
et Bum<A < 12um).

La premiére distinction a faire est de savoir dausl domaine de longueurs d’ondes

les divers matériaux sont transparents. Il estiplesde les classer en trois catégories :

* Les matériaux transparents aux rayonnements uwitedsi: la silice, la

fluorine...

» Les matériaux transparents a la lumiére blanceg vérres, les polymeres...



* Les matériaux transparents aux rayonnements infgasule germanium, le

silicium, le séléniure de zinc...

Certaines matieres ont la particularité d’avoirlarge spectre d’utilisation et peuvent
étre transparentes dans un ou plusieurs domaide($pngueurs d’'ondes. La fluorine, par
exemple, a des propriétés remarquables, car alieébe utilisée avec des rayonnements de
longueurs d’ondes comprises entre 200 nm et |9 Nous nous intéresserons plus
particulierement au domaine visible. L’intervalle @gueurs d’ondes de ce domaine est
compris entre 400 nm et 700 nm. Pour cet internyzigiculier, il existe essentiellement trois

types de matériaux :

* Les verres optiques.
* Les polyméres.

e La fluorine.

Nous aborderons aussi brievement le cas d’autredriauax cristallins tels que : le
fluorure de magnésium (Mg}; le germanium (Ge), le sulfure de zinc (ZnS)sééeniure de
zinc (ZnSe) et le saphir (ADs).

2.1.Les verres

De nombreux types de verres sont employés dietes-Angénieuxls sont fournis
par des fabricants spécialisés. La composition texde ces verres n'est pas divulguée,
cependant ils contiennent tous de la silice avex tdax variant de 60% a 70%. A cela
s’ajoutent des éléments qui conferent aux verress lpropriétés optiques et physiques. lls
peuvent étre classifiés en deux catégories : legevele type « crown » contenant du baryum
ou du bore (10 %) et les verres de type « flinbmtenant du plomb (30%). Ces derniers sont
tous progressivement remplacés par des verres nenem plus du tout ou que trés peu de
plomb en raison de nouvelles réglementations.

Les verres sont des matériaux amorphes, par opositix monocristaux utilisés en

optique de précisior{gure 1.5).
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e8Si 00

Figure 1.5 : structure cristalline du quartz (a gehe) et amorphe du verre (a droite).

Ce sont les matériaux les plus employés dans épriteThalés-Angénieuxls sont
fabriqués par des verriers spécialis&hdra Optical GlassSchott Hoya..). Pour chaque
type de verre, les fabricants fournissent a lelisnts une fiche technique comportant un
grand nombre d’'informations sur les propriétés fmues, optigues, mécaniques, chimiques et
sur la qualité du matériau. Les verriers ajouteld ailice « les fondants », des éléments qui
modifient les propriétés optiqgues du verre, maissages caractéristiques physiques : du
plomb, du bore, du baryum, des oxydes de calciensodium, de potassium, de baryum et de

magnésium. Il peut y avoir également des traceseldc et d’antimoine.
2.2.Les polyméres

Il est nécessaire de mentionner les polymeéres (PMpblycarbonate ...) qui sont tres
utilisés dans le domaine de l'optique. Cependaag peu de produits congus chEzalés-
Angénieuxcontiennent des lentilles en matériaux plastiqudsceci pour des raisons de
stabilité et d’homogénéité de l'indice de réfractiamsi que de fluctuations de sa géométrie

au cours du temps.
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2.3.Les cristaux de Mgk, Ge, Si, ZnS, ZnSe, AD;

Il est utile de mentionner certains matériaux alists (Annexe I, 811 Nombre
d’entre eux sont utilisés en optique de précisipsoat destinés aussi bien a la réalisation de
lentilles (germanium, silicium, sulfure et sélémiute zinc, saphir) que de miroirs (fluorure de
magnésium§?, B ¥ Bl | es nouveaux procédés de fabrication appliquessamonocristaux
sont déja connus et ont prouvé leur efficacité gemngtemps, contrairement a la fluorine
qui fera l'objet du paragraphe suivant. Quelquegsude leurs propriétés optiques et

mécaniques sont mentionnées en annAredxe |, 81.
2.4.Un cristal particulier : le fluorure de calcium

Nous nous intéresserons particulierement a ce mmat@u fait de ses propriétés
optiques particuliered. Le fluorure de calcium appelé plus courammentriheo(de symbole
chimique Cak) est un monocristalFgure 1.6). C’est, de plus, un cristal incolore, inodore

dans sa forme pure.

Figure 1.6 : structure cristalline cubique a facesntrées de la fluorine.

Quelques propriétés cristallographigiiésoptiques et mécaniques de la fluorine sont
également présentées en annéx@éxe |, §82.582.2.
La fluorine possede une large bande de transmisge800 nm a 9.am (Graphique

[.2). Cela permet donc de travailler aussi bien dangidmaine du visible qu'avec les



rayonnements infrarouges ou ultraviol&ts™®, % Son indice de réfraction varie de 1.495 &

1.369 le long de cette bande de transmission.
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Graphique 1.2 : bande de transmission de la fluerpour un échantillon de 10 mm d’épaisséur

Les lentilles des zooms congues cAdmles-Angénieusont fabriquées dans divers
matériaux choisis en fonction de leurs caract@usts optiques. La fluorine est un matériau
relativement utilisé pour ses propriétés optiques effet, elle permet de réduire le spectre
secondaire lorsqu’elle est associée a n'importé egree optique courant dans le domaine du
visible étendu (0.35 a 1.4Am). De plus, elle présente une constringence, appalssi
nombre d’Abbe Annexe |, 82 )4 qui caractérise la dispersion, tres élevée.dees propriétés
sont trés intéressantes pour corriger les abensattbromatiques. Cependant, I'inconvénient
de la fluorine est d’avoir un indice tres faible, qui favorise les aberrations sphériques. Un
des moyens les plus efficaces pour éviter cellesstide réaliser sur ce type de lentille un

dioptre asphérique.
3. Méthode de fabrication de dioptres en fluorine

Chaque dioptre d’'un systeme optique est défini iggdement lors de sa conception.
Durant cette phase, les ingénieurs opticiens dsimt également les tolérances géométriques
de chaque dioptre, c’est-a-dire gu’ils donnentvieurs maximales des défauts géométriques
des dioptres par rapport a leur forme théoriques@# ces tolérances qui vont étre utilisées
lors de la fabrication et qui seront abordées plusiétail dans le prochain chapit@hépitre
II, 82). Les deéfauts des dioptres par rapport a leur forimé&orique sont classés

conventionnellement en deux catégories :



» Les défauts macroscopiques : ce sont des défautsaduisent I'écart existant

entre la forme réelle du dioptre et sa forme thypai

» Les défauts microscopiques : ces défauts concelmemgosité de la surface.

Des lentilles asphériques sont couramment réalisé@stegrées dans de nombreux
produits. Le travail sur leur réalisation est séindn plusieurs approches différentes.
Cependant, celle qui nous intéresse est plus asl@ptéh matériau cristallin particulier : la
fluorine. Dans l'atelier d’optique d&hales-Angénieyxa fluorine est travaillée de la méme
facon que les verres optiques (ébauchage, doueisgaijssage traditionneff¥, 2. Ce
matériau présente néanmoins une difféerence mapaureapport aux verres optiques, du fait
gu’il est facilement usinable par tournage aveoutll diamant, ce qui n'est pas le cas des
verres™¥l. Cette propriété de la fluorine est trés inténetesacar d’aprés I'expérience que nous
possédons sur d’autres cristaux, il est possildbtdhir un dioptre dont la forme et la rugosité
sont équivalentes, ou en tout cas tres procheslts @xigées sur le dioptre fini et cela en une

seule phase de fabrication.

Le point suivant est divisé en plusieurs partieanun premier temps est présentée
une étape commune de préparation a la réalisatiotiageres sphériques ou asphériques;
puis, dans un second temps, la méthode d’obtendtodioptres asphériques qui découle des
techniques de polissage sphérique traditionnees exposée. Enfin, trois autres méthodes
utilisant des machines-outils & commande numérsguent abordées. Des progrés importants
ont été accomplis dans la construction de maclonéks de grande précision a coordonnées
cartésiennes. Celles-la peuvent étre employéeslaaéalisation de composants optiques. En

outre, il est possible d’employer différents ougitsur usiner ces composants.

Les deux types d’outils sont les outils ponctuels tdernage diamant (appelés
également SPDT pour Single Point Diamond Turnindg® meules diamant. Les opérations
de tournage a l'outil diamant et de microrectificatsont effectuées sur un tour a commande
numérique™ de grande précision : I&lanoform 600(Figure 1.7) Cette machine est

fabriquée par la sociétrecitech
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Figure 1.7 : tour de trés grande précision Nanofo800 de Precitech pour le tournage a I'outil diamanla
microrectification.

Des machines de polissage asphériqgue a command&iqumont été développées et
commencent a étre commercialisées par les corstingsctle machines-outils de précision ou
spécialisés dans l'optique. C'est le cas d’'une nmeckimployant un nouveau procédé de
polissage a base d’un fluide magnéto-rhéologiquecquié qui représente I'évolution la plus

marquante dans le domaine du polissage optiquasipjusieurs siecles.
3.1.La préparation des lentilles avant polissage

La fabrication de lentilles est divisée en troiargtes phases qui convergent toutes de
plus en plus finement vers un méme objectif : wptle poli et le plus proche possible de sa
forme théorique :

* L'ébauchage.
* Le doucissage.

* Le polissage.

Un processus de fabrication de dioptres asphérigoéspermettre de réaliser des
lentilles comportant un dioptre asphérique et wptle sphérique. Les deux dioptres d’'une
méme lentille doivent étre en relation I'un aveautre. Cela signifie que pour une lentille

dont les deux dioptres sont sphériques, le cemtigptiere de chacun des dioptres doit étre sur
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I'axe de symétrie de la lentille. Dans le cas d’'lemille sphérique, une phase de fabrication
appelée débordage, et réalisée apres le polissagieds dioptres, permet de positionner cet
axe sur la droite définie par les centres des sgh@&présentant les deux surfaces et d’'usiner
le diamétre en référence.

Toutefois, ce type d’opération est plus délicdiusi des deux dioptres est asphérique,
car il définit alors a lui seul une direction. Effieg un dioptre sphérique est défini par son
rayon et le centre de la sphére contenant le dipaltors qu’une surface asphérique est définie

par un axe (son axe de rotation) et I'équation €’'de ses méridienneSraphique 1.3.
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Graphique 1.3 : représentation d'une demi-méridiengénératrice d'une surface asphérique, calcut@e fes
paramétres k=0, R=259.462,24.694978.1F, A;=8.983703.10* A;=4.157879.10" et A=-1.589387.1G"
(Equation 1.1).

Afin de positionner correctement les différentsné@éts de la lentille asphérique, la
méthode la plus efficace est de réaliser complatemeedioptre sphérique, puis de faire un
prédébordage de la lentille, c’est-a-dire d’usileebord de la lentille, pour que le centre du
dioptre sphérique soit sur I'axe du cylindre coatgnle bord de la lentille. Ainsi, lors de la
réalisation du dioptre asphérique, il est posdgileglacer, sur des machines de production, la
lentille a l'aide de ces deux surfaces de réféerersmn bord et le dioptre sphérique, de telle
sorte que I'axe du dioptre asphérique soit direetgrpositionné de fagon correcte par rapport
aux autres éléments de la lentille. Les deux étapesntes sont réalisées sur la machine
SLG100-S2de la sociétéSchneider®. Elles peuvent toutes les deux s’apparenter & une
opération de meulage, seule la géométrie de laerahdnge de celle utilisée habituellement

pour des cycles de microrectification.
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3.1.1.Le débordage

Le débordage est une opération de rectifications lde cette étape, la lentille est

maintenue entre deux « listels » en laiton.
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Figure 1.8 : maintien d'une lentille lors d'une gpéon de débordage.

Cette phase consiste a venir retoucher les bordes léatille a I'aide d’'une meule, de
facon a faire coincider son axe optique et song@amneétrique Kigure 1.8) et ce en vue du

montage dans |'objectif.
3.1.2.L’ébauchage

A partir de disques achetés ou trépanés, la prendipe, appelée ébauchage, donne
aux pieces leur forme générale. Cette opératigypsai@nte a du meulagar{nexe I, 88

L’ébauchage permet de donner a la piece une cedpaisseur et de réaliser la forme
des dioptres dans le cas de dioptres sphériquetansa Figure 1.9 ainsi que de fagconner un
dioptre a la meilleure spher&i@phique 1.} dans le cas de dioptres asphériques. Cette

opération consiste a enlever de fagcon importantepétie de la matiere.
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Ideule
4 ébauche

Ifeule de
douct

Figure 1.9 : ébauchage et doucissage d'un diopttaide de meules boisseaux dans la machine SLGIIL.

De nombreux endommagements (appelés aussi SSD SuwSurface Damages)
surviennent au cours de cette opération dans laheosuperficielle de la lentille. Cela se
traduit par des défauts importants comme des amashis, ce qui a pour conséquence une
surface trés accidentée, mais aussi par des fisguigénétrent & 'intérieur de la matiéfé

(71 1| est nécessaire d’éliminer ultérieurement cettee endommagée.
3.1.3.Le doucissage

L'objectif de I'étape de doucissage est d’élimirles défauts survenus a I'étape
précédente (arrachements, fissures) et de rapprectwere plus la forme du dioptre de la
forme théoriqueAnnexe |, 8B Le principe est le méme qu’a I'étape précédérigure 1.9),
seuls changent les parametres de la meule et tesses d’avance. Aprés l'opération de

doucissage, un dioptre est toujours translucide.é&at de surface a été amélioré.
3.2.La fabrication conventionnelle

Parmi les méthodes dites « traditionnelles » despajje, adaptées a la réalisation de

dioptres asphériques, les principales sont :

» Les méthodes par déformation plastique (lames cices de Schmidt).

» Les méthodes de polissage a répartition non undorm
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» Les méthodes de polissage souple.

* Les méthodes utilisant des machines a commandeériguas (polissage CN
de dioptres sphériques et tournage diamant ou reictiication de dioptres

asphériques).

Aucune des trois premieres méthodes ne permetatishine bonne précision sur la
forme du dioptre. D’'autres méthodes de fabricattpralifiées de non «traditionnelles»
existent. Ce sont celles qui font appel a des nmogenréalisation autres que le meulage et le
polissage par I'intermédiaire d’'un abrasif ou gai¢durnage a I'outil diamant. Les principales

méthodes qualifiées de non « traditionnelles » aarmtombre de cinq :

* L'usinage laser.

» L’usinage au jet d’eau.
* Le dépbt sous vide.

e L’érosion ionique.

* Le moulage ou pressage a chaud.

Ces méthodes ne seront pas abordées dans cetteettate citées uniqguement a titre

indicatif.

3.3.La réalisation de lentilles sphériques sur une macdhe a

commande numérique

Le polissage doit donner au dioptre sa forme fille niveau de rugosité (notée Ra)
nécessaire a l'application pour laquelle il esttidés Le principe du polissage sur des
machines a commande numeérique (appelées aussi maaciN) est simple et reste tres
proche du polissage traditionnel par des machirfasas Cette opération est réalisée avec un
outil de forme donnée et un fluide véhiculant ladf. Cet outil possede une surface
sphérique (ou plane) recouverte d’'une couche dgupithane dont le rayon est parfaitement
connu et égal a celui du dioptre a polir. En relx@nda forme de l'outil est 'opposé de celle

du dioptre. Le fluide est composé d’eau et d’'urasifrdont le diamétre des grains est trés



faible (quelques micrometres). L'outil est mis aation, ainsi que le dioptre a polir ; un
arrosage permanent est utilisé.

Une ou plusieurs phase(s) de pré-polissage et uasepte finition sont réalisées. La
concentration d’abrasif dans le liquide de poligsagt relativement élevée. Elle est évaluée
par la densité du liquide de polissage et est dedré de 1.025. En outre, l'arrosage est
important, pratiguement plusieurs litres par minite revanche, lors de la phase de finition,
la densité du liquide de polissage est tres prdehk (1.005) et parfois I'eau suffit. L’arrosage
est peu abondant. En général, un systeme de gogtiette est utilisé. Pour des raisons
eéconomiques, les polissoirs en polyuréthane sontanmment employés : les temps de cycle
sont plus courts et il n’est pas nécessaire ded@ent’évolution des dioptres durant ce type
de polissage. De plus, ces polissoirs ne se défarque sous l'effet de I'usure.

L'utilisation de machines a commande numérique pauréalisation de dioptres
permet de contrller la plupart des parametres tiespge, de maitriser les temps de cycle et

de rationaliser la production.
3.4.La microrectification de dioptres en fluorine

Contrairement a la fluorine, le verre et les méttarreux ne peuvent pas étre usinés
avec des outils diamant. En effet, ils interagisedmiquement avec le carbone du diamant

ce qui entraine une usure trés rapide de l'aréerat une dégradation de la forme.

Moyens de production Moyens de mesure

Meulage grossier Forme : PV < Zum

Profilométrie mécanique

(asphérisation) Rugosit(: Ra < 0.7um
: Forme : PV < um Interférométrie,
Meulage fin Rugosit(: Ra < 0.15um Profilométrie mécanique

ik

: Forme : PV < 3um 7 o
Polissage souple Rugosité Ra < 10 nr Interférométrie
Polissage MRF sur Q Forme : PV < 0.21m 7 _

Rugosité Ra < 5 nr Interférométrie

SRelnge

Figure 1.10 : processus standard de réalisationrdtlioptre asphérique en fluorine par microrectifican.
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Par ailleurs, tous les matériaux optiques sont bi#saavec ces meules diamantées

selon des étapes bien définieigQre 1.10 31, 18],

3.4.1.Le meulage

La microrectification consiste en un meulage dendea précision. Les meules
employées pour ce type d’opération sont en géné@elconcrétion de diamant dans un alliage

métallique ou résinoide qui sert de liant. Les d@réstiques importantes de ces meules sont :

» Lataille des grains de diamant.
* Le diametre de la meule.

e La concentration de ces grains exprimée par le geotiage du volume de

diamant dans un volume donné.

* Le type de liant dont le role est de maintenirdesins de diamant. Il doit étre
suffisamment tendre pour libérer les grains lordgsjsont émoussés, mais pas

trop pour que la forme de la meule ait un minimuntesele.

Il existe un grand nombre de formes différentesngelles. Celles utilisées durant ce

travail*® sont présentées sur la figure suivafigyre 1.11)

Figure 1.11 : meules a liant métallique utiliséess de la phase de microrectification en régimeseas®®.

Il est nécessaire de donner un nom aux différeétages constituant les cycles de

microrectification avec les meules a liant métakicet les meules a liant résinoide.
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La microrectification en régime cassant, appeléssiameulage grossier, est un
processus de fissuration du substrat. Les abraigfgar la pression qu’ils exercent sur le
dioptre, créent des fissures dans la matiere. Beaxéde fissures est alors engendré sur toute
la surface du dioptre et ces fissures, en se rgoigy produisent des éclats dans le matériau.
Lorsque loutil enléve la matiére par fissurationagrachements, on dit qu’il travaille en
régime cassant. Ce régime se caractérise par wfendeur de coupe importante ou des
grains d’abrasif de grosse taille, par un fort tdienléevement de la matiere lié a la taille des
grains et par une tres forte rugosité. L'enlevendmia matiere en régime cassant permet
d’6ter rapidement beaucoup de matiere. La surfada geece aprés cette étape est chaotique
et la couche superficielle de la piéce est entiergniissurée. C’est également le cas de
I'ébauchage puisque la meule utilisée est ellei @kant métallique.

Les opérations de microrectification peuvent égal@métre conduites en régime
ductile (aussi appelé meulage fin). La matiere tnjgsis 6tée par fissuration, mais par
déformation plastique. Le taux d’enlevement matese plus faible que lors du méme type
d’opération en régime cassant et n’est plus lig taille des grains. Les surfaces obtenues se
caractérisent alors par une faible rugosité et partres faible endommagement. La
microrectification en régime ductile permet donc réeluire la profondeur de la couche
endommagée et la rugosité de la surface. Cepentangégime semble favoriser I'apparition

de contraintes - aussi appelées effet Twynt@hndans la couche superficielle.

Généralement, les meules a liant métallique soitiséds pour les opérations de

meulage grossier et les meules a liant résindigife 1.12 pour la phase de meulage fin.



En plus des paramétres constituant le liant, iktexaussi des informations sur la
géomeétrie de ces meules. Ainsi, sur le schéma muifagure 1.13 H, D, T, X et A
représentent respectivement le diametre intérieutadmeule, son diametre extérieur, son

épaisseur, I'épaisseur du liant contenant lesqudes de diamant et I'angle d’attaque.

A

l D I
O f
\/ JHRF XA

Figure 1.13 : schéma d’une meule diamant de typenE’,

La meule est montée sur une broche afin de pouaoimettre en rotation. Les
déplacements de l'outil et de la piece sont les a®€gu’en tournage : la piece est mise en
rotation et la trajectoire de I'outil par rapportaapiece décrit une méridienne de la forme
souhaitée. Les machines-outils utilisées pour [@&aiions de microrectification durant ce

travail sont des tours sur lesquels une téte deageuw été ajoutédinexe I, 84

Une fois les différents réglages effectués, un ranogne de déplacement de l'outil est
élaboré. Il décrit les différents parametres deifage et la trajectoire de l'outil afin de
réaliser le dioptre souhaité. La trajectoire estégée a partir de la forme théorique du dioptre
(Graphique 1.3 et des caractéristiques géométriques de I'oRtlr cela nous disposons, au
choix, de deux logicielsTolpath Generatoet Diamond Turning Path Le premier présente
le grand avantage de pouvoir effectuer des coomstiocales de la trajectoire de I'outil
(appelées compensations) a partir de mesures idsueprofilometre mécanique. L’étude des
corrections sera plus profondément étudiée dansles@nnexes du second chapif&kenexe
1, 84).
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3.4.2.Le polissage souple

Cette phaseAnnexe |, 8ba pour objectif d’éliminer les défauts de formedux que
produit la microrectification en régime ductile daméliorer trés nettement la rugosité
(jusgu’a moins de 5 nm). Pour atteindre cet oljeitta été envisagé d’effectuer un polissage
souple sur les dioptré¥’, 8 c'est-a-dire d'utiliser un polissoir dont la sacé active peut se
déformer pour suivre les variations de pente dioptde asphérique. Ce polissage est effectué

sur la machine de polissage a commande numéigitE100-Ede la sociétéSchneider
(Figure 1.14 1%,

Figure 1.14 : machine a commande numérique de gadje souple avec un polissoir a membrane élastique.

Cette méthode est employée pour polir un dioptreagdéja une forme asphérique,
mais dont il est nécessaire d’améliorer I'état uidase. En effet, des ondulations apparaissent
sur les dioptres apres I'étape de meulageRigure 1.15. Il est nécessaire de les supprimer

avant de passer a la phase de polis$3ge

-36 -



Chapitre | : Les dioptres asphériques et leurs éiinoaes de fabrication en optique de
précision

51010} (Uan

Figure 1.15: cartographies interférométriques (esul) et mesures par microscopie optique (en bas)
d’ondulations au centre d’'un dioptre aprés une étape meulage fin.

Ce type de polissage va évidemment entrainer uf@ndgtion du dioptre. Cette
dégradation de la forme générale du dioptre estpaable, car a lissue de la phase de
microrectification d’'une part, la forme du dioptst tres proche de la forme théorique (le
critere de forme PV - pour Peak-to-Valley — est'delre de 1um) et, d’autre part, la finition
dite finition magnéto-rhéologique permet de faiestidds bonnes corrections de forme.

Cependant, la déformation ne doit pas étre tropoitapte afin que la finition
magnéto-rhéologique ne soit pas trop longue etllgusoit pleinement efficace. Il est
généralement possible de tolérer une déformatiorl @@ 2um sur le paramétre PV en

fonction de la taille du dioptre.
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3.4.3.La finition magnéto-rhéologique

Le principe de la finition magnéto-rhéologiqguenfiexe |, 8§ appelée aussi MRF
(pour Magneto-Rheological Finishing), est de me#tnecontact le dioptre avec un fluide en
mouvement ayant des propriétés magnéto-rhéologigigsre 1.16 4, ?°1. Ay niveau de la
zone de contact, la viscosité du fluide est fortena@igmentée par un champ magnétique, ce

qui permet au fluide d’avoir une action d’enlévemea matiére significative et controlég,
(28] [29]

Figure 1.16 : zone de travail de la machine Q2Zfidégion MRF pendant un polissage.

Une fois le procédé d’enlevement de matiere s&ile polissage ne dépend plus que
de la justesse du déplacement du dioptre surilgefllLa précision de la forme obtenue apres
un polissage sur cette machine est donc liée gétagon des données initiales : en particulier
la précision de la fonction d’enlevement de mateireelle de la mesure de la forme initiale
du dioptre??.

La machineQ22 de la sociét®ED Technologie§Y, sur laquelle 'ensemble des tests
a été realisé, est la premiére version d’'une mactan finition de dioptres optiques de trés
grande précision utilisant un fluide magnéto-rhmae.

C’est une machine de polissage local capable de ¢gmlinombreux matériaux allant
des plastique§?, 33 3 tous les types de verre en passant par desresatistallines aussi

dures que le carbure de silicium et la fluofitte B!, Il est possible, de surcroit, de quantifier
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Chapitre | : Les dioptres asphériques et leurs éiinoaes de fabrication en optique de
précision
les endommagementCifapitre 1, §3.1.1 B¢ B/ B8 mais aussi de les supprimer

efficacement®!, 1401 1411
3.5.Le tournage a I'outil diamant

La plupart des matériaux transparents aux rayonneniefrarouges (Ge, Si, ZnSe,
ZnS, Mgh), les polymeres, les métaux non ferreux et larih@sont parfaitement usinables
avec des outils diamanfigure 1.17, quel que soit le degré d’asphéricité du dioptfe La
grande majorité des lentilles asphériques infraesugst réalisée par cette métholengexe |,
§7) [43]

Figure 1.17 : photographie d'outils diamant identis & ceux utilisés lors des es$éis

Le principe de ce type d’'usinage est de mettreotation la piece a usiner et de décrire
une méridienne de la surface a réaliser avec uhdamant parfaitement adapté et certifié
(Annexe I, 8B La réalisation d’'un dioptre asphérique en floeriFigure 1.18§ commence
pour cette méthode aussi, par la phase d’ébaudtagentionnel de ce dioptre au rayon de
meilleure sphére de la surface asphérique. Le @igsphérique est ensuite formé par usinage
a l'outil diamant sur un tour a commande numéridegrande précision.

La encore, il est nécessaire de décrire les difféngaramétres de I'usinage ainsi que la
trajectoire de l'outil afin de réaliser la formewloe. Comme dans la parti€l{apitre |, 83.4
présentant les méthodes de fabrication basées suictorectification, le méme logiciel va
étre capable d’apporter les corrections indispeesadl niveau de la trajectoire de I'outil
(Annexe Il, 8%
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Moyens de production Moyens de mesure

Usinage a I'outil diamant Interférométrie,
surNanoform 600 - profilométrie mécanique

- Forme : PV < 0.3im
Rugositc: Ra <5 nr

Polissage MRF sup22 : > —
(optionnel) interféromeétrie

Figure 1.18 : processus standard de réalisationrdtlioptre asphérique en fluorine par tournage aitib
diamant*® 1431 1461,

Si la phase de tournage ne permet pas d’atteiedrepécifications demandées, une
opération de finition MRF est envisageable. Danpramier temps, il est toutefois possible

de se passer de cette finition.
4. Conclusion

Trois méthodes de réalisation de dioptres sphé&igumefluorine sont disponibles, et
seulement deux de ces méthodes peuvent étre aslaptda réalisation des dioptres
asphériques.

Les deux processus de fabrication (microrectifizatet tournage a l'outil diamant)
décrits dans ce chapitre permettent de répondrespégifications des dioptres asphériques
que la sociét&halés-Angénieugouhaite intégrer dans ses produits.

Il devient désormais extrémement facile, graceraoyens techniques disponibles, de
réaliser ces dioptres asphériques. Seule la casmttén de la qualité des surfaces générées
par ces méthodes reste méconnue. Cette étape aiéeessa réalisation de dioptres de tres

haute qualité est étudiée dans le prochain chapitre



Chapitre Il : Mesures standards et contréle des lentilles en

fluorine

Ce chapitre traite des mesures dimensionnellepguvent étre effectuées sur une
surface et donnent la possibilité d’en connaitsechractéristiques géométriques.

Dans n’importe quel processus de fabrication, desumes sont effectuées pour
évaluer ou certifier la qualité des pieces obtenDess le cas de fabrication de lentilles, elles

permettent ainsi de :

» Contr6ler la réalisation d’'un composant au coutsi@rocessus de fabrication

qui est complex&®.,

» Corriger la trajectoire des outils lors du réglatge certaines phases ou les

dérives éventuelles de ces trajectoires.

» Fournir les informations indispensables a la rétibs de certaines phases (par

exemple les phases de finition magnéto-rhéologique)

Ces mesures sont soit linéiques (deux dimensisog)surfaciques (trois dimensions).
En fonction du moyen de mesure employé et du im&iteé des données, les différents types de

défauts que peut comporter une surféigure Il.1) peuvent étre mis en évidence.

Défaut de forme Ligne de référence

Stries, sillong

Arrachements, fizsures

Figure I1.1 : profil et défauts d’une surface papport a une ligne de référence.

La fabrication et le contréle sont intimement lidsest donc nécessaire de connaitre

quelques notions sur le contrbéle avant de détddkedifférentes phases de fabrication.



1. Le contrble optique

Dans ce paragraphe ne seront traités que les tmmtdies dioptres qui se font
habituellement dans l'atelier d’optique. Ces comisdnt lieu a chaque étape de fabrication. Il
en existe deux grands types faits en atelier djoptide facon courante (norme DIN 3140 et
ISO 10110) :

* Le contrble de forme et d’état de surface.

* Le contrble d’aspect.

Les contrbles sont différents en fonction de lasphdiusinage dans laquelle se trouve

la lentille et de ce qui doit étre veérifié.
1.1.Le contrdle de forme et d’état de surface

Les moyens de contrdle dépendent de I'état du idiofte contrble est réalisé soit par
des procédés optiques (mesures interférométriquedfdectométriques) lorsque le dioptre
est poli, soit par contact si le dioptre est tradisle, c’est-a-dire que le dioptre laisse passer la
lumiere sans pour autant étre transparent cadiffiase : le dioptre est dans cet état lors de la
phase d’ébauchage, de doucissage et de meulageopséquent les moyens de mesure
optique ne peuvent pas étre employés.

Le contrble, qu’il soit de forme ou d’état de sudaest indissociable des différentes
étapes de fabrication des dioptres et sera trait&létail dans un prochain paragraphe
(Chapitre 11, §2.2.

1.2.Le contrdle d’aspect

Le contréle d’aspect consiste a vérifier que legptles d’'une lentille n'ont pas de

défauts locaux. Les principaux défauts locaux sont
» Lesrayures: ce sont les défauts les plus importants.
» Lesfrayuressont des défauts intermédiaires entre les rayetréss filandres.

Une frayure pourrait étre définie comme étant ueéte rayure aux bords

arrondis.



» Lesfilandres sont des frayures trés fines et visibles seulersen$ certaines
incidences de lumiere. Une filandre peut étre lmague. Elle peut traverser

tout le dioptre.

* Lespoints brillantssont des arrachements trés localisés.

Le controle d’aspect s’effectue a I'ceil nu sur wnd noir ou blanc pour bien
distinguer les défauts. Le seul instrument utipsér cette observation est une loupe sous un
fort éclairage. Les mesures se font soit par trasson pour la détection des filandres, des

frayures et des bulles, soit par réflexion pour repkes points brillants et les taches.
2. Les défauts et les moyens de les caractériser

Les tolérances de fabrication dépendent de l'atili; prévue du produit et du public
visé *°1 D'un coté, les dioptres d'un objectif équipanteaméscope grand public n’ont pas
les mémes exigences que ceux d’un objectif de aapr@fessionnelle, pour une question de
colt et de performances recherchées ; de lautrefoection de la longueur d’onde du
rayonnement utilisé par le systéme optique, leSraolces sur la rugosité ne seront pas les
mémes : la rugosité doit étre d’autant plus fadple la longueur d’ondes est basse, et ceci

afin que les rayons ne soient pas diffractés gardseaux engendrés par cette rugosité.
2.1.Les défauts

Il est possible de distinguer sur une surface quistres de défauts-igure 11.2) en
fonction de leur dimension caractéristique :
« Les défauts du®lordre : les écarts de forme et de position. Ii#t slus a des

problemes liés a la géométrie de la machine ourajkectoire de I'outil.

« Les défauts du®®ordre : les ondulations de la courbe (défauts péries)

qui sont essentiellement engendrées par des \dbgati
« Les défauts du®¥®ordre : les sillons crées par I'outil (défautsipdiques).

« Les défauts du A® ordre: les arrachements et les fissures (défauts

apériodiques).



La rugosité regroupe les défauts d&®%t £™ ordre. Ce sont des défauts appelés
locaux ou microscopiques, par opposition aux défade forme dits globaux ou
macroscopiques.

Les défauts d’ondulation, en fonction de leur atapk et de leur profondeur, peuvent

étre classés parmi les défauts de forme ou deitdgos

R T

Forme (1% ordre)

W

Ondulation (287 ordre)

WMWWMWW

Rugosité (38me gt 48me ordre)

. Profil recomposé

Figure 11.2 : décomposition d’un profil & partir detrois types de défauts. De haut en bas : défdeiforme,
ondulation et rugosit&%.

Lors des essais de tournage a I'outil diamant adiubrine, certains défauts d’aspect
particuliers peuvent apparaitre sur certaines zdessdioptres et rendent alors les lentilles
inutilisables!'®. Il est possible de les classer en plusieurs ogy: les irisations, les défauts
de coupe et les arrachements qui sont liés, ragpewnt, a I'usure de 'outil, aux conditions
de coupe et enfin au matériau. Nous nous inté@ssegrlus particulierement a ces derniers
dans le cadre de cette étude. Quant aux « SubeBufamages », ils apparaissent a la suite
d’'une opération de meulage (ébauchage, doucisdagaceorectification) au cours de la

fabrication des lentilles.
2.1.1.Les irisations

Les irisations apparaissent trés rapidement awesuie de l'outil diamant. Elles

apparaissent, au bout d’'une trentaine de passgzadsage d’'un outil usé sur le dioptre crée
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donc un réseaulr{gure 11.3) susceptible de diffracter la lumiére blanche enndmt naissance

a des reflets colorés comme I'arc-en-ciel.

Figure 11.3 : réseau crée par I'outil diamant etsgeptible de diffracter la lumiére provoquant aitapparition
d'irisations sur la surface du dioptre.

Cependant, avec l'utilisation d’'un outil neuf, #gtepossible d’éliminer ces irisations

causées par les microébréchures de I'aréte de coupe
2.1.2.Les défauts de coupe

Les défauts de coupe, appelés aussi « zones de (figure 11.4), présentent une
surface accidentée ; ils sont produits par une miaavcoupe de l'outil et apparaissent en
particulier lorsque la vitesse d’avance et la prdéam de passe sont trop faibles. lls sont

généralement localisés prés du centre de la kensbus la forme de trois secteurs égaux

répartis de fagcon symétrique par rapport au cetgda lentille.
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200

Figure 1.4 : image au microscope optique d’unecne de gris » a proximité du centre d’un dioptre.

Les défauts de coupe dépendent fortement des morslid’'usinage. Le changement
des parametres de coupe, tels que la vitesse dawatra profondeur de passe, fait varier la

surface de ces défauts.
2.1.3.Les arrachements

Les arrachementsFigure I1.5) peuvent étre relativement importants en nombre
comme en taille, et atteindre quelques millimettedong. Ces défauts ont tendance a avoir

une forme générale liée a la trajectoire de I'outil

lls varient en fonction des parameétres de coupés tear localisation sur le dioptre
reste identique. Il n'est pas possible de les fdisparaitre totalement, et cela, méme en

modifiant les parameétres d’'usinage.
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Figure 11.5 : zone d’'un dioptre observée au miciase optique présentant des arrachements aprés une
opération de tournage a I'outil diamant.

L’hypothése a été formulée selon laquelle ces hements seraient liés a la matiére
elle-méme et & sa structure cristallitfé En effet, 'importance de ces arrachements dst te
gue les défauts de forme du dioptre sont rendugpl&iement négligeables et leur présence

entraine la mise au rebut de la lentille pour désons cosmétiques.
2.1.4.Les Sub-Surface Damages

Durant les processus de réalisation de surfaces npauwlage (c’'est-a-dire par
microrectification, par doucissage ou par ébauchatgs endommagements microscopiques
apparaissent sous la surface du diopfteCes endommagements, notés dans cette étude SSD
(pour Sub-Surface Damages), peuvent se propa@treed I'origine de nombreuses fractures.
Une telle surface est généralement inutilisable. cbache endommagée doit alors étre
éliminée par une phase de polissage. Néanmoirest iintéressant de pouvoir les estimer
pendant les différentes phases d'usinage. L'impodades défauts de surface et des
endommagements dépend non seulement des propdétésatériau, mais également de
toutes les conditions et des paramétres utilisésdeda fabrication.

L'action des abrasifs durant les opérations de ongétification ou de doucissage et
d’ébauchage de la matiere produit une surface quii e tres accidentée et perturbée en

profondeur Eigure 11.6).
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surface accidentée

Fizzures, fractures
(endommagements)

Figure 11.6 : représentation schématique d’endomaragnts sur un profil de surface aprés une étape
d’ébauchage.

Des données obtenues par des techniques dests,dglles que la taille des abrasifs,
la méthode de meulage, les vitesses d’avance, tntcéllectées, et quantifient les
endommagements. Plusieurs observations ont d'allété faited®”, 8. || ressort de ces

constatations que les SSD sont principalemengliésaille L des abrasif&quation 1. :

0.3xL°®® < SSD< 2x °%

Equation 1.1

En effet, cette relation a été déeterminée a patBs données issues de la
microrectification de verres et de matériaux clists, en fonction de la taille (epm) des
particules abrasivess¢aphique I1.]. De surcroit, pour des particules dont la tailégpasse
100um, les SSD n'augmentent plus. Ces derniers sost &rés liés aux cycles d’usinage ; un
cycle composé de deux phases (meulage grossiegutage fin) aura tendance a minimiser la
profondeur de ces endommagements, ce qui n'edepass de cycles composés d’'une ou de

trois phases.

Une des techniques destructives utilisées pour meetes fractures et les fissures est
basée sur du polissage MRE, B%. Elle permet en effet de pénétrer profondément ¢kns
matiére afin d’estimer la couche endommagée parétepes de meulagé!, B2, La

profondeur des endommagements peut ainsi étrentiétss.
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Graphique 1.1 : représentation de la zone des &8fonction de la taille des abrasifs.

La techniqgue MRF utilisée ne consiste pas a p&imsemble du dioptre, mais a
prendre une empreinte d'une durée relativementuenkprs de I'étape d’estimation de
I'enlevement de la matiere. Une profonde marquéoeme d’obus est ainsi effectuée sur la
surface du dioptreHfgure 11.7). Des mesures de la profondeur du spot ainsifpeagent étre
réalisées par diverses techniques destructivesigsamesures de profilométrie mécanitjtle
et de microscopie a force atomiqld, ¥, mais également des mesures par microscopie
optique®®), afin d’estimer la profondeur des SSD : une pdampreinte de 30 secondes
pour une profondeur de 8 a 9 um dans la matiérderé@rcore la présence de quelques
endommagements dans celles€iglure 1.7, en haut), alors qu'au bout d’une durée de 100
secondes la profondeur atteinte est comprise &8tet 19 um et aucun SSD n’apparait sur le

profil des spotsKigure I1.7, en bas).
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Profil modifie
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Figure I1.7 : quantification par microscopie optigyau centre, & droite) et mesure de profil (entleien bas)
des empreintes faites par polissage MRF (au ceatgauche) pour I'estimation des S8,

—

Pour améliorer l'efficacité de la fabrication demntilles, les SSD doivent étre

minimisés pendant les phases de meulage. A leeBréthpes de microrectification et avant de

commencer la phase de polissage, il est difficilestimer la profondeur de ces

endommagements sans utiliser des méthodes d’estimdestructives. Néanmoins, cette

estimation permettrait de les supprimer tous ave@ragessus de polissage mieux adapté,

mais rendrait la lentille inutilisable.
En comparant toutes les données obtenues surflandeur des SSD avec la rugosité

de surface, pour différents matériaux optiquestalliss (Cak, MgF,, Si) d'orientations

variées et pour différents parametres de meulage résultats démontrent que ces deux

grandeurs peuvent &tre corrélées. En outre, iléandontré!®® (Equation 1.9, comme

-850 -



Chapitre Il : Mesures standards et controle dedlEsnen fluorine

premiere approche, que la profondeur des SSD egtuts strictement inférieure a deux fois
le Rt de la rugosité de la surface (SR).
SSD< 2x SR

Equation I1.2

Cette relation peut étre amélioréeq(ation 11.3 et Graphique 1.2 par des essais
récents *® et pour des mesures sans contact, sans tenir eomet I'orientation
cristallographique du cristal :

SSD<1.4x SR

Equation I1.3

Ces résultats permettent de prédire avec unevelptécision la profondeur maximale

des fractures pour des matériaux monocristallins.

309

1.4=5E

25
20—_

seD o 154
[ purei) ]

1[]-_
=D 2 14=5R

0 5 10 15 20 25 20)
SE (pm

Graphique 11.2 : SSD (emm) exprimé en fonction du Rt de la rugosité deiléase SR (epm).

Ainsi, a partir de ces parametres il est facilelioiiéaer ces SSD au moyen de la
machine de finition magnéto-rhéologique en effeatuan polissage uniforme de la surface

d’épaisseur égale a la profondeur des endommagsfiént
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Pour ne pas endommager les différents échantillmitisés lors de cette thése, les
deux formules Equation 1.1 et Equation 11.3 précédentes sont utilisées afin d’avoir une
bonne estimation des endommagements, par des rsesuaterférométriques ou
profilométriques de rugosité, lors des phases déhage, de doucissage et de

microrectification.
2.2.Mesures avec ou sans contact

Les mesures comparent une surface réelle a ungcsutte référence. Cette derniere
peut étre théorique et donc parfaite, ou réellalets entachée d’erreurs. Le résultat de la
mesure, qu’elle soit de forme ou de rugosité, egtasenté par la différence entre la surface

mesurée et la surface de référerigg\re 11.8).

8,048pum

-6,336pm

el

Figure 11.8 : exemple de mesure linéique de fornttaide d’'un profilométre mécanique.

Cette différence correspond aux écarts mesurés migodairement a la surface de
référence. Deux types de mesures peuvent alorseffgetués : les mesures d’un profil en
deux dimensions sur une méridienne du dioptre ors @les mesures en trois dimensions de la
surface.

Les appareils de mesure par contact sont essentitt des profilométresfnexe ll,
81.1. Le principe de ces instruments est de déplanestylet, appelé également palpeur,
reposant sur la surface a qualifier et d’en déteemiles accidents de surface par les
mouvements du palpeli’. L'Ecole Nationale Supérieure des Mindispose également de
mesures par microscopie a force atomifffepour I'étude de petites surfacésnnexe |I,
§1.2.
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Measurement Parameters
File:
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Figure 11.9 : exemple de mesure surfacique de fortadisée sur un calibre.

Généralement, les mesures surfaciques sont faitesurs plan de I'espace, qui
symbolise la surface de référence. La surface réesfigure 11.9) est représentée par une
fonction qui correspond aux défauts de la surfacegmport a la référence.

En plus des quelques analyses par microscopie eptitassique, les mesures sans
contact utilisées chekhales-Angénieugont également des mesures optiques. Elles sont de
deux types : on parle de mesures interférométrigdesexe I, 82 ou déflectométriques
(Annexe I, 8B Elles utilisent toutes les deux la réflexionmuonde lumineuse sur la surface
& mesurer. Dans le cas de linterféroméfiik ¥ (Figure 11.10), cette onde réfléchie vient
créer des interférences avec une onde émise paérze source et elle aussi réfléchie par la
surface de référence : de cette maniere il esilpestaccéder aux variations de hauteur des
différents points de la surface mesurée. Dans dedeala déflectométri6®, 71 cette onde
permet de déterminer les pentes de la surfaceéétubdés appareils de mesure utilisés durant
ce travail sont décrits en annexe et le principgliegé plus longuement dans le paragraphe

des mesures asphériques.

-B3 -



Chapitre 1l : Mesures standards et contrdle dadleEsnen fluorine

Figure 11.10 : banc de mesures de dioptres sphérsopar interférométri€®.

Deux types d’évaluations bien particulieres efféets a partir des appareils
précédents, assurant le suivi de la qualité destrdmpéalisés, seront étudiés dans ce

chapitre :

e Les mesures de forme.

* Les mesures de rugosité appelées aussi mesurasdiéturface.

Dans la classification précédente, on ne tientquaspte des ondulations. Celles-ci
sont généralement considérées comme des défaléts.sBht principalement dues aux étapes

de meulage et sont rarement estimées.
2.2.1.Mesures de forme

Elles se font sur de grandes surfaces ou de gramagseurs et doivent couvrir la plus
grande zone possible. Ce sont des mesures glapalpsrmettent de connaitre les défauts de
forme de la surface mesurée par rapport a la sudaaéférence. Lors de ce type de mesures
il n'est pas nécessaire de tenir compte des défdatshaute fréquence spatiale qui

correspondent aux défauts d’état de surface.

Il existe un nombre important de parameétres pouactériser ces mesures. Seuls

guatre, utilisés cheehalés-Angénieyxsont décrits ici :

-54 -



L’ écart de forme: dans le cadre des surfaces sphériques, le raybrduée

dioptre doit étre compris dans un intervalle quiagie le rayon théorique.

Rt ou PV (pour Peak-to-Valley) : c’est I'écart entre le poli@ plus haut et le
point le plus bas de la surface (ou de la longume¥urée par rapport a la

surface (ou a la longueur) de référence.

Ra: la moyenne arithmétique. Lors d’une mesure en ddimensions ce

parameétre est calculé de la maniére suivaagegtion 11.4 :

1 L
Ra:ExL\zmd>

Equation I1.4

C’est I'écart arithmétique moyen. Lorsqu’on passe&led mesures en trois

dimensions, I'équatiorEquation 11.4 devient alorsKquation 1.5 :
— 1 Al
Ra_ngsﬂ Z % Y| dxd;
Equation I1.5

Rms ouRq : c’est I'écart quadratique moyen. La notation fRapplique pour
les mesures en deux dimensions. Dans le cas degrdseiques, il est évalué

de la maniére suivant&quation 11.9 :

Rq:(%xj 2(% d%z

Equation 11.6

Pour une mesure surfacique, le Rms est calculé(&gaation 11.7 :

Rms:(%x.[sj' 2(xy dxd}/2

Equation 1.7

En outre, ces mesures se font aussi bien en den&ndions, sur une longueur L,

gu’en trois dimensions sur une surface S.



2.2.2.Mesures d’état de surface

Les mesures d’'état de surface ou de rugosité deaveppréhender les défauts locaux
de la surface. Comme les mesures de forme, ellegeptétre surfaciques ou linéiques. Elles
sont en général réalisées sur de toutes petitémcearou segments. Ce type d’analyse donne
les mémes résultats que les mesures de forme caurbe ou une surface représentant les
écarts normaux de la surface mesurée par rapparsarface de référence. Dans le cas des
mesures d’état de surface, la surface de réfém@ase plus la surface théorique simple, mais
la surface théorique a laquelle les défauts dedadmla surface ont été ajoutés. En effet, les
défauts de basse fréquence (défauts de forme) imentigpas intervenir dans ce genre de
mesures.

Les défauts révélés par les mesures d’état decsudant essentiellement dus au
processus d’enlevement de la matiéere : celui-ci mpe la matiére usinée et de l'outil
employé ainsi que des conditions d’usinage.

Encore plus que pour les mesures de forme, ilexistgrand nombre de paramétres
pour caractériser la rugosité d’'une surface. Cegreindseulement les trois principales sont
décrites ici :

e RtouPV.
* Ra.

* Rmsou Rq.

Ces parametres ont les mémes définitions que ddisés pour les mesures de forme.
La différence entre ces parametres, lorsqu’ils dfiant des défauts de forme ou de rugosité,
est qu’ils ne sont pas appliqués a des surfacesédee échelle et la surface de référence n’est

pas définie de maniere identique.
2.3.Mesures de surfaces asphériques

Les mesures sphériques sont possibles par tousnt®gns cités auparavant :
profilométres, interférometres et déflectometress mesures de dioptres sphériques ou plans
sont maitrisées depuis longtemps, et actuellenilerst possible d’obtenir de trés bonnes

précisions!®®. Il n'en est pas de méme pour les dioptres asphési qui ne sont pas



caractérisables par ce procédé. Difféerentes méthode été explorées pour qualifier des
dioptres asphériques, des plus simfBs®? (Annexe 11, §2.Paux plus complexg&’.

Il est toutefois possible de faire des mesures dptmis asphériques avec la méme
précision que celle atteinte sur les mesures déreplou de plans lors de I'utilisation d’'un

profilométre. Cependant ces mesures sont réaliseggement en deux dimensions.

La déflectométrid®®, 71 (Annexe 1I, §B est une méthode permettant de mesurer le
champ de pentes d’'une surface. Cette techniquetiisée par des appareils de mesures de
forme développés parhalés-AngénieuxCes appareils, aussi appelés asphéromdigsré
[1.11), permettent de mesurer aussi bien des dioptrhérisjpes ou plans et des dioptres
asphériques. Le logiciel de mesure calcule un «higr@mme » de la surface théorique et le
soustrait a la mesure réelle afin d’obtenir lerciigramme » des défauts de surface.

Outre le fait de pouvoir mesurer des surfaces asples, la déflectométrie présente
'avantage de ne pas étre tres sensible aux \ioiatiLa déflectométrie est un des rares
moyens de mesure de dioptres asphériques en inoensions fonctionnant a I’heure actuelle
et ne nécessitant pas de correcteurs particuliens ghaque asphére dont I'asphéricité ne

dépasse pas quelques micrometres.



3. Bilan des méthodes de caractérisation

Un tableau récapitulatif synthétise I'ensemble défuts présentés au cours de ce
chapitre Tableau I1.] et les méthodes d'usinages liées a leur appavritics des différentes
étapes de fabrication : ce lien est schématiséupar croix. Celle-ci signifie simplement

gu’'une méthode d’usinage particuliere généere uplasieurs défauts qui lui sont propres.

Les difféerents défauts survenus au cours des wssnaguvent alors étre quantifiés ou,
du moins, observés, lorsque ceux-ci sont relativemisibles Tableau 11.2. L'observation
et/ou la quantification et donc I'estimation deriportance de ces défauts se fait grace aux

divers appareillages de contrdle et de caracté@rsatésentés dans ce chapitre.



Défaut de forme et d’état de

Défauts d'aspect
surface

Moyens de mesure

Défauts Sub-
Arrachements | Irisations de Surface | Forme | Rugosité| Ondulations
coupe | Damages
L'ceil X X X
Microscope
. X X X X

optique
S .
I Rugosimetre
-E' . X X X X X X
S optique
(&)
(2]
C 7z Y
& | Interférométre x X

Asphérometre X X

Diffraction »

des rayons X
+2 . Y
S | Profilometre
— L, . X X X X X X X
= mécanique
o
9 | Microscope a
z force X x X x X

atomique

Tableau 11.2 : moyens d'observation et/ou de qui@ation des différents défauts liés a l'usinage.

Les méthodes permettant non seulement I'observatiais aussi la quantification de

ces deéfauts, sont représentées par une croix daalléau precédent.

Dans ce chapitre, il a été en partie montré quaupart de ces défauts peuvent étre
supprimés grace a une ou plusieurs techniques litecdtion présentées dans le premier
chapitre. Ce n’est pas le cas de tous les défalussiffit pour s’en rendre compte de revenir a
I'hnypothese Chapitre II, 82.1.3 formulée précédemment : « les arrachements gm@alla
structure du cristal de fluorine. lls restent présesur la surface des dioptres et sont toujours

localisés au méme endroit, quels que soient lempetres d’usinage ».
4. Conclusion

Les mesures de forme sphériques ou planes permdittteindre des précisions que

les moyens de production qui leur sont associésone pas capables de réaliser. Par contre,



les moyens de fabrication des dioptres asphéripoesaient en théorie produire des surfaces
de meilleure qualité que ce que les moyens de mesIESOCiés peuvent quantifier. Et puisque
la précision des mesures conditionne en grandeepartéalisation des dioptres et le respect
des spécifications, il est donc nécessaire d’anelioes mesures afin de pouvoir utiliser

entierement les capacités des moyens de production.

La diffraction des rayons X est donc un atout digaiif car elle permet d’appréhender
et souvent de quantifier toutes les caractérisiquies cristaux (textures, défauts,
orientation...). Cela permettrait d’obtenir des dieptasphériques de qualité similaire a celle
des dioptres sphériques. De surcroit, le fait dev@ow@analyser la structure cristallographique
des lentilles en fluorine a chaque étape de laidation est un avantage et permet de
comprendre les mécanismes d’enlévement de la raatiefil des usinages mais permet aussi
et surtout d’étudier, de maitriser et d'évaluer d&fauts associés aux différents cycles de
fabrication, l'objectif final étant de réévaluersi@arametres de fabrication minimisant ou

mieux encore supprimant les défauts liés au cristal
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Chapitre 1l : Réalisation de lentilles en fluorieecaractérisations des échantillons

1.3.1.Les mesures par diffraction des rayons X

Les arrachements présents lors des premiéres casgpatusinage de dioptres en
fluorine n'ont pas pu étre supprimés, a la difféeedes irisations et des défauts de coupe. lls
paraissent plutot liés a la structure cristallimela fluorine. Les analyses par diffraction des
rayons X Annexe lll, 8), sur le system®osophatexFigure 111.10) de I'Ecole Nationale
Supérieure des Mines de Saint-Etieffte ont été utilisées pour essayer de comprendre la
relation qui peut exister entre la matiére et leachements. Ces analyses doivent confirmer
ou non I'hypothése selon laquelle les arrachemsatproduisent aux endroits ou des plans

cristallographiques particuliers, les plans deagjies, sont paralléles a la surface usinée.

Porte-¢chantillons

Détecteur

Tube a rayons X

Figure 111.10 : ensemble goniométrique Dosophat&xde caractérisation par diffraction des rayons X.

Rappelons que l'usinage a I'outil diamant semblsenter une sensibilité importante
a l'orientation cristalline Chapitre I, 82.1.3 autrement dit a I'anisotropie du cristal de

fluorine, comme c’est le cas par exemple pour fiage de monocristaux d’aluminium. En

-77 -



revanche, le polissage traditionnel n’est pas #dfg@ar I'orientation cristallographique de la
piece. La cohésion de la matiére perpendiculairéndeses plans de clivage est moins
importante que suivant les autres directions.

Sur ces zoned-{gure 11.5), I'outil arrache la matiere, car ceci nécessite gefforts.
Cependant, cette interprétation demande a étreérewd® par une nouvelle série d’'usinages et
par de nouvelles mesures cristallographiques. Beaaity il peut étre intéressant de comparer
les mesures par diffraction des rayons X avec @ldenues par d'autres méthodes (comme
la microscopie a force atomiqlfé)) et celles obtenues par des moyens classiquessieren

optique.
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Chapitre IV : Analyses et traitements dimages a [I'échelle

nanométrique

Dans ce chapitre nous étudierons I'ensemble delysasades données issues des

appareillages de diffraction des rayons!’%, [/l [®]

, ainsi que les traitements de base
permettant d’interpréter les fichiers obtenus dggaeeils, en figures de pdles, et donc en
images!’”). Des analyses plus poussées, reliant les paramdérdorme et d'intensité a la

microstructure des dioptres en fluorine, serontligées a partir de ces images. Pour
commencer, les traitements donnant la possibiligeqliérir les images des poéles, de les
nettoyer de tous les bruits parasites seront pi@&sepuis viendront ensuite 'ensemble des
analyses localisées au niveau des pdles de diffracDans ce but seront effectués des
traitements numériques innovants et peuvent étassés en plusieurs catégories : les
traitements spécifiques des images des projectistéséographiques obtenues et les
corrections de type géométrique de données instriates. Chacune de ces catégories sera

I'objet d’'une des deux grandes parties de ce dteapit
1. Extraction des données expérimentales

Il est fondamental d’extraire avec une grande prégj dans le cadre de cette étude,
les textures cristallographiques ainsi que les asaptes des orientations cristallographiques.
Pour étudier ces orientations, nous avons besofigdees de pbles de haute résolution afin
d'éviter la mauvaise détection des pics de diffoacextrémement localisés et fiH&. Une
nouvelle méthode d’analyse, basée sur la diffraafies rayons X et couplée a un traitement
des données, a été développée et permet d’obteruedlents résultaté”. Cette méthode de
mesure s'avere particulierement efficace tout emeggnt des temps de calcul faibles et des
fichiers de taille acceptable.

Les figures de pdles sont calculées par analyseadés et interprétation des données
de la diffraction des rayons X. Les fichiers obteapres cette étape sont bruts et doivent donc
étre traités afin d’étre représentés sous fornmaaljes : les figures de pbles sont plus faciles a
interpréter qu’un tableau ou qu’une liste de poihigterprétation des données issues du
systéme Dosophatd%" de I'Ecole Nationale Supérieure des Mines de Saint-Béae fait

par I'intermédiaire d’'un logiciel qui a été entigrent développé au cours de cette thése. Les



études de texture sont réalisées a partir d'afdlzayes spécifiques que nous avons décrits

dans le premier chapitre.
1.1.Les figures de poles

Quels que soient le type d’échantillon et 'appéage spécifique utilisé, les résultats
des mesures et des études quantitatives de tesanteeprésentés par des figues de gbles
8% 'sans entrer trop précisément dans les détaisfigeres vont étre décrites ainsi que la
facon de les tracer.

Ainsi, pour déterminer les figures de péles {hkiyl échantillon il suffit de localiser,
dans tout le demi-espace défini au-dessus de facsuravec la plus grande précision les

normales au plan cristallographique {hkl} existdans I'échantillonKigure 1V.J).

]
e

Figure IV.1 : détermination des normales au plaistailographique dans I'’échantillofi®..

Une exploration hémisphérique pas-a-pas est réaldans le demi-espace discrétisé

en points régulierement espacés. Par commoditéedens et pour une plus grande efficacité,



des instrumentations a tres haute résolution, gaieat été développées pour des besoins
particuliers de caractérisation rapide (en micrctédmique sur les couches minces ou sur les

multicouches), ont alors été adaptées aux besantisydiers de cette étude.
1.1.1.Méthode d’analyse des surfaces a explorer

La méthode originale d’analy$8! permet d’effectuer une exploration angulaire ¢en
et eny) complete sur un hémisphékadure IV.2 avec une trés haute résolution, tout en étant

compatible avec des temps de mesure raisonnables.

Détectewr

Eayons X

Figure 1V.2: configuration expérimentale d'un d#ftometre de texture.

Cette méthode utilise également un maillage hémigphe adaptatif basé sur les

principes suivants :

« D’abord, dans le cas d'un monocristal ou d'échkmd tres fortement
texturés, l'intensité des rayons X diffractés smwe localisée dans un angle

extrémement fin. En dehors de cette zone, c’'esteadhns la plus grande



partie du domaine exploré, I'intensité est nulleppesque nulle. Le maximum

(ou pic) est alors associé a une intensité trés.for

» Ensuite, il existe des relations angulaires emtsedifférents poles de la famille
{hkl}. Ces relations dépendent de la multiplicité fl&l} et de la structure
cristallographique du matériau analysé. Compte tenila haute résolution et
de la largeur des pics {hkl}, les pbles de haute tiplidité peuvent étre

analysés en vue d’'une meilleure détermination deertgpartition.

L’exploration 3D sera faite avec un temps d’acdigsi réduit et un mode de codage
particulier, ceci afin de limiter les temps de calainsi que I'espace mémoire nécessaire au
stockage des informations. Par exemple, des figllent la taille ne dépasse pas la centaine
de kilo-octets sont utilisés aprés codage desnmdtions, alors que plus de 126 méga-octets
seraient nécessaires pour stocker les mémes dorssescodage, dans le cas d'une seule
mesure avec une exploration angulaire sur 360¢ éavec un pas de 0.5°) et sur 90°yen

(avec un pas de 0.5°).

L’acquisition des données par le logiciel se fat daniére extrémement rapide. Il
convient a ce stade de transformer les donnéessheatimage : la projection stéréographique

permet une représentation des informations en dengnsions tout en conservant les angles.
1.1.2.Projection stéréographique

La représentation classique de la figure de p&#e fjlue nous I'étudions, est sa
projection stéréographique qui associe a chaqu# gdeila surface de la sphére un point situé
dans le plan équatorial de cette spH&te®tl. Cette projection a la particularité de conserver
les angles. L’analyse d’'une projection stéréogigdipermet la mesure des angles entre les

directions et donc entre les familles de plans.



[uvw]

Figure 1V.3: principe de la projection stéréograpghe.

Cette projection est obtenue par le principe suivamour un point P de la sphére, on
trace le segment [PS] qui lie ce point P au polk Sude la sphére, l'intersection entre ce
segment et le plan équatorial est un point P’, qar définition, est la projection

stéréographique de Figure I1V.3.
1.1.3.Principe de la méthode

L'image est la représentation des valeurs réellesunées, quantifiées selon plusieurs
niveaux, ou plusieurs classes. Chaque classehéffien fausses couleurs, fait I'objet d’'un
traitement similaire a I'analyse d’'une image ennuas de gris. Ainsi, tous les traitements
locaux ou globaux portent sur la valeur quantii8eociée a une couleur, et bien évidemment
pas sur le code couleur informatique. Aprés chatpleul on restitue I'image en fausses
couleurs Figure V.4, chacune d’elles est déterminée en fonction ajgplartenance a telle ou

telle classe d’'intensité.
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Figure 1V.4: figures de pble {111} reconstruite arpr des différentes classes et représentées @ssés
couleurs sur 6 niveaux.

Les intensités des composantes principales somhalsées afin de pouvoir étre
facilement réajustées au fil des traitements inntsvaprésentés dans les prochains

paragraphes.

Il est nécessaire dans un premier temps de sépesecomposantes utiles des
composantes parasites : les bruits. Ensuite, usdde différents bruits éliminés, la seconde
étape du traitement consiste a détecter automatiepieles composantes principales, a les
indicer et a déterminer leur orientation ainsi dguer intensité afin de quantifier 'ensemble

des parametres microstructuraux caractérisant {érraa a analyser.
1.2. Traitement du bruit

Les bruits présents sur une image proviennentgiias tres diverses : ils peuvent non

seulement étre liés aux conditions expérimentales denvironnement, mais aussi au



matériau, et méme aux traitements géométriquesteéfe lors de I'interprétation des données

par le logiciel (projection stéréographique pamegke).

Le bruit de fond provient d’'un phénomeéne d’éclaieamn(diffusion, fluorescence et

rayonnement parasite) ; quant au bruit du matéiiaest représentatif de la mesure de son

hétérogénéité. Le bruit propre a I'affichage, appissi « effet de moiré », se caractérise par

I'apparition de pixels « blancs » au sein des ptasorrespond a une absence d’information en

certaines coordonnées, accentuée par divers tetsngéométriques (rotation de l'image,

projection stéréographique...).
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Figure IV.5 : figure de podle {111} bruitée.



Inversement, les deux premiers types de bruitsasactérisent par I'apparition de
points superflus, plus ou moins étendus, situés des faibles intensités et répartis sur

I'ensemble de I'imageHigure IV.5.

Les données doivent impérativement étre traitédagan a obtenir une image propre
et analysable avec le minimum d’erreurs possiblendemble des bruits cités précédemment
est donc corrigé au niveau des données brutedetineat issues des appareillages a rayons X
aprés acquisition par le logiciel et avant représt@n en fausses couleutd. La plupart des
méthodes de suppression du bruit utilisées dariegieiel développé sont basées sur du

filtrage. Le principe en est expliqué dans le peaplge suivant.
1.2.1.Filtrage et convolution

Puisque les bruits sont de provenance variéerdasrnents vont donc différer suivant
leurs origines. Dans le cas de bruit de fond obrdit lié a I'’hétérogénéité du matériau, il est
nécessaire de supprimer les pixels superflus deatje. Inversement, il est judicieux de
combler les zones laissées vides par I'absencexdés plans le cas de la présence d’effet de

moiré.

La plupart des traitements des bruits sont baséslsdiltrage, par I'utilisation de
masque de convolutiol”. L'application de ce dernier & une image numérigaefait en

considérant :
* Uneimage | de largeur L et de hauteur H, de auefits i; (pour i variant de 1
aletjvariantde 1 a H).
* Un masque carré M, de taille 3x3 par exemple, ddficeents M, (pour k
variantde 1 a 3 et | variant de 1 a 3).

La forme matricielle généralement employée du magapécédent de taille 3x3, est

(Equation IV.) :



M -1-1 M -1,0 M -11
M = I\/IO,—l M 0,0 M 01
|\/ll,—l hﬂ 1,0 hﬂ 11

Equation IV.1

L’image I’ de taille (L-1)x(H-1) résultant de lameolution de I'image | par le masque
M est obtenue par la formule ci-dessdaguation 1V.2 .
Ii',j =M Xl M Xl M X

+M0,—1X|i,j—l+M o,oxli +M 0,1><I

! i+ 1

+Ml,—lxli+1,j—l+M 1,0X|i+]j, +M 1,1x|i +L+1
Equation V.2

En condensant I'écriture précédente, la formuleatevalors Equation V.3 :

1 1
T
Ii,j - ZZMK,I ><Ii-*-k,j-ll
k

=-11=-1

Equation IV.3



Options de filtrage x|

V¥ Masque de Comvalution [on) / fourizr bidimensionnells [off)

—Mazgue de convalution

v Mazque 3x3 [on] / masque 545 [off]

—Bub

o o o e e

I

o | e e |
o | e e |
o | e e |

fo o o fe e

— Fourier bidimenzsionnelle

% coupure passe-bas [<=100]) : |1 00.0a00
% coupure passe-haut [>=0]: IG-DE|DE|

V¥ Filtrage homomorphique [on)
[ Affichage d'un seul niveau [oui=on, non=off)

[T Miveaus masi [on] # mini [off]

[ Par défaut
Ok, I Cancel |

Figure IV.6 : partie spécifique du logiciel destiadester différents filtres.

Lors de sa phase de développement, une importaatiée pdu logiciel a été
spécialement concue afin de pouvoir tester diff@erdortes de filtres, de taille et de

coefficients variables afin d’optimiser la suppressu bruit Figure IV.6.
1.2.2.Les bruits de fond et du matériau

Ces deux bruits sont relativement proches et mémfoiodus au niveau de l'affichage
et leur traitement se fait au niveau du logicielmdaniére identiqueFigure IV.7 et Figure
I\V.8). Différentes méthodes ont été utilisées afin titogser le rendu de I'image et donc de

minimiser les effets sur les péles.



Figure de Péle Ultra Rapide
Fichier : MX111P1P

Date : Thursday 24 August 2006
Heure 1 09:08:33

4 100% 1000.00
Résultats de l'analyse : ] =
& init: 0.000000 833,33
& min: 0.000000 1
& max . 360.000000
A 0450000 ] 66667
Winit 0000000
Y min: 0.000000
Y max : §2.800000 1

1 500.00

AW 0450000
Options d'analyse : ] ' - 333.33
S
Zoom: 100% ]
Filtrage : Mon
Rotation : 0.0° 166.67
Mombre de points : 2405 ]
] 000
Titre : D3 20.9.91 :def calcule

Note : ech1 111 CaF2 20/12/05 ' ' ' ' i ‘ ' '

-

—_

Figure IV.7 : image originale bruitée.

Figure de Péle Ultra Rapide
Fichier: MX111P1P

Date : Tuesday 06 June 2006 ]
Heure: 152:34:18

- 100%, 1000.00
Résultats de l'analyse : y

S 833.33

©init: 0000000
G min: 0.000000 ]
& ma: 360.000000
A 0450000 ] BEE 67
Winit: 0.000000 /
Wmin: 0.000000
Y max: 82800000 ] f / :
&% 0450000 o e 500.00

7 ! e /

. . ] / 333.35
Options d'analyse : /
Zoom : 200% ]
Filtrage : Mon
166 67

Rotation ; 0.0° N
MNaombre de points - 8240 ]

] 0.00
Titre : D3 20.9.91 :def calculeen

Note : ech1 111 CaF2 20/12/05

Figure 1V.8 : agrandissement (x2) de la zone cdatde I'image bruitée.

Ainsi, la premiere des méthodes testées est baséensfiltrage topologique. C’est

celle qui donne les meilleurs résultats et estieix@é ci-dessous. Mais, avant d’entreprendre



tout traitement, il est bon de faire une constatatiles bruits de fond et du matériau sont
représentés par des pixels d’intensité trés fabblont se situer dans la classe d'intensité la

plus basse dans la répartition en fausses coudedisnage.

Le traitement retenu consiste a compter le nombrgoins du point central (non
nul). Le bruit étant généralement localisé, et éspnté sous forme de taches peu étendues
(quelques pixefsen terme de surface). Le nombre de voisins nos (sulr un voisinage 3x3
ou 5x5) est ensuite comparé a un seuil (fixé gpiteseurs essais a 5 dans le cas d’un masque
de taille 3x3 et a 13 dans le cas d’'un masqueille 5x5) ; en dessous de celui-Eigure
IV.9), le pixel central est considéré comme du bruait,ilcposséde des pixels voisins de valeur

nulle, au-dessus du seuil il fait partie intégratiten péle Figure 1V.10.

Fixel central

Pizels du voisinage 3=3

Figure 1V.9 : pixel central assimilé a du bruit@bssédant 3 voisins.
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Fizel central

Pizels du voisinage 3x3

Figure IV.10 : pixel central appartenant a un pélepossédant 5 voisins en bordure d'un pdle.

Sachant que les bordures des podles peuvent iedgec du bruit, il est également
nécessaire de «lisser » les contours, ce qudréaitbien cette méthode, comparable a un
filtrage morphologiqué?!, (841 185,

En outre, cette notion de seuil n'existe que pag pixels de faible intensité
(représentés en vert dans la répartition en faussekeurs) et n'altere donc pas les pics

d’intensité élevéeHigure IV.11letFigure 1V.12).
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Figure de Péle Ultra Rapide
Fichier: WX111RP1P

[Date - Tuesday 06 June 2006
Heure : 15:24:49
i 100% 1000.00
Résultats de |'analyse : ] =
& init: 0.000000 89333
@ min: 0.000000 1
& max . 360.000000
Ao 0450000 ] GE6 BT
Winit: 0.000000
Y min: 0.000000
Y manx : 52.800000 1
AW 0450000 \ 500.00

Options d'analyse : 1 % 333.33
i
Zoom : 100% ]
Filtrage : Mon
166 67
Rotation : 0.0°
MNombre de points : 1449 1
p 0.00
Titre : D3 20.9.91 :def calcule&n

Note : ech1 111 CaF2 20/12/05 i " ‘

N

Figure IV.11 : aprés suppression du bruit de fohdwematériau.

Figure de Péle Ultra Rapide
Fichier: MX111P1P

Date . Thursday 24 August 2006
Heure : 09:11:28
- 100%, 1000.00
Résultats de l'analyse : y
$ init: 0.000000 893,33
¢ min : 0.000000 ]
$ may ;. 360.000000
A 0450000 ] G667
Wirit: 0.000000 /
W min : 0.000000
Y max: 82800000 ] / ,
AW 0450000 . / 500.00

Options d'analyse : ] 333 33
Zoom : 200% ]
Filtrage : Mon

166 67
Rotation : 0.0°

MNombre de points : 4884

Titre : D3 20.9.91 :def calculeg
Note : ech1 111 CaF2 20/12/05 i i i i ]

Figure 1V.12 : agrandissement (x2) de la zone adatde I'image débruitée.

D’autres méthodes ont été testées mais ont étegugwins efficaces. Elles sont
principalement basées sur la minimisation de lapie®®, sur des filtres passe-bande, ou sur

la répartition de l'intensité des poinEdure 1V.13.



Fichier - Mx111P1P Histogramme

Date - Tuesday 06 June 2006
Heure - 15:24:20

Résultats de l'analyse : .

@ min: 0.000000

¢ ma: 360.000000
& 0450000
Winit: 0.000000

W min 0.000000 I ‘ ‘ ‘
W max : 52.300000 = TN
AW 0450000 ]

@ irit: 0.000000 ] ‘
i

Intensité

Options d'analyse : /- 167

Zoom : 100%
Filtrage : Non
Rotation : 0.0° 17
Mombre de points : 2405 44

Niveaux

213

Titre : D3 20.9.91 :def calculeen
Note : ech1 111 CaF2 20/12/05

Points

Figure 1V.13 : répartition de l'intensité des pant

Ces méthodes ont donné des résultats moins coavainet ont conduit a 'apparition
d’erreurs (du bruit non supprimé) ou a une pert@fafmation (des péles partiellement

effacés).
1.2.3.Les effets de moiré

Contrairement aux bruits de fond et du matériasi eliéets de moiré correspondent a
une absence d’informatiofriQure 1V.149, il convient donc de combler ces zones exempes d
toute information, c’est-a-dire vides de tout pixel

Deux méthodes ont été testées.lLa premiére congistatiliser un masque
« moyenneur », ou la valeur d’'un pixel est calcydémportionnellement a la moyenne de ces
voisins non nuls. La seconde méthode, d’'une mapieseradicale, consiste a prendre comme
valeur du pixel le maximum de ses voisins non nuts procéde a une dilatation
morphologique. Cependant cette derniere méthodi#onee pas les meilleurs résultats, c'est

donc la premiere qui a été employée.



Chapitre IV : Analyses et traitements d'imagestaltelle nanométrique

Figure de Péle Ultra Rapide

Fichiar - MX111P1P :
Diate | Tuesday 06 June 2006 i
Heurs 1524449

S
Resultats de l'analyse : ] $
© init - 0000000
& min - 0000000 1
& g - 360 000000
& @ 0450000
¥ int : 0.000000 T

1000 ¢ 100000
83333

BEE &7

S00.00

¥ min ; QUOO0G00
W rax - 82 800000 1
AW 0450000 '

Options d'analyse : 1 ki
Zoom  1006% ]
Fierage . Mon
Rotabon | 007
MNombre de poinis - 1449

166 67

e
-._\
'3
Iy
-

000

Titre ;: D3 20.9.91 :def calculesn
Mote : ach1 111 CaF2 20/12/05

\
L7
e

Zones wides
de toute
information

¢

Figure V.14 : image originale (en haut) et agrassment d’'un des pics (en bas) avant correctioretfets de
moiré.

r

La figure suivante Kigure 1V.19 illustre ce second exemple avec un masque

moyenneur de taille 3x3.
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Fichiar - METTIPIR
Crate : Thursday 15 June 2006
Hewrs - 0240 51

Résultats de 'analyse ; ] Vd

@ init: 0000000
Smen 0000000

@ max . 360000000
A 0450000

F it 0000000
Wmen , 0.000000

W max | 82 800000

Figure de Pdle Ultra Rapide

4% 0450000

Options d'analyse ;

Zoom  100%
Filtrage = Mon
Rotation - 00°
Mombre de paints - 2596

Titre ; D3 20.9.91 :def calcule

$=13553
{ W= 96328

| 100000
El

833.33

Ly

SO0 00

33333

16667

ono

Mole : ech1 111 CaF2 20/12/05

Zones (partiellement)
cotrigées et comblées

Figure 1V.15 : image originale (en haut) et agrassitment d’un des pics (en bas) aprées correctiorefles de

Contrairement au filtre précéder@hapitre 1V, 81.2.2qui s’applique uniquement au
pixel central et n’affecte donc pas ses voisinszderection des effets de moiré se fait sur
I'ensemble de I'image. L'intensité de tous les peisien trouve alors modifiée. La restitution

de I'image en fausse couleurs et le réajustemenhieaux d'intensité permet de corriger de

moiré.

maniére fiable les effets du masque moyenneur.

1.3.L’orientation et la quantification des poles

Une fois les bruits éliminés, il est alors possible passer a la seconde étape

importante de la détection des pdles. A ce stddeade se trouve corrigée de tout bruit et
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présente des composantes principales. L'étapergeicansiste a détecter ces composantes, a

les indicer et & déterminer leur orientation aqmse leur intensité.

Nous travaillerons pour cette raison sur un poélaataristique de ceux d’'une méme
famille de plans cristallographiques. Cela est ibtssavec I'association de plusieurs
traitements. Différentes étapes vont s’enchainas da but d’obtenir des profils de pdles
facilement analysables. D’abord, I'image doit &tegtée afin que les pbles soient moyennés.
Ensuite, chacun des péles va étre successivenmmaahéaau centre, puis ils vont étre sommes.
Enfin, un pdle « moyen » ou « équivalent » estsatmiculé comme moyenne de I'ensemble
des pdles centrés et est représentatif des diffep@les de I'image. Ce sont ces traitements

originaux qui vont maintenant étre étudiés dante qertie.
1.3.1.La rotation automatique

La rotation automatique consiste a ramener aueentpic de diffraction choisi. Cette
opération simule la rotation du cristal dans leérepdu diffractométre. C’est une étape
intermédiaire indispensable avant de pouvoir calcigénsemble des parametres de texture. Il
s’agit d’'une rotation d’angles et vy, dans laquellep et y correspondent aux coordonnées
polaires du centre du péle, appelé également pirs e cette phase, est compté de 0° a

360° dans le sens trigopnométrique positify @adialement de 0° a 90°.



Figure de Péle Ultra Rapide

Fichier: WX111RP1P
[Date - Tuesday 06 June 2006

Heure : 15:24:49
1000.00

Résultats de 'analyse :

& init: 0.000000 83333

& min: 0.000000

& manc: 360.000000
A @ 0450000
Yinit: 0.000000

Y min: 0.000000

Y manc: §2.600000
AW 0450000

GEG 67

500.00

Options d'analyse : 333.33

Zoom : 100%
Filtrage : Mon
Rotation : 0.0°
MNombre de points : 1449

166.67

R 0.00
Titre : D3 20.9.91 :def calcule
Note : ech1 111 CaF2 20/12/05

Figure 1V.16 : image originale débruitée.

Figure de Péle Ultra Rapide
Fichier: MX111P1P Y=6913

Date : Tuesday 06 June 2006

Heure : 15:30:35
100% 1000.00

Résultats de I'analyse :

dinit: 0.000000 533.33

& min : 0.000000

& max: 360.000000
A 0450000
Winit: 0.000000

Y min : 0.000000

VY max: 52.300000
AW 0450000

666.67

500.00

Options d'analyse : 333.33

Zoom : 100%
Filtrage - Mon
Rotation : 0.0°
Nombre de points : 1325

166.67

4 0.00
Titre : D3 20.9.91 :def calculeen
Note : ech1 111 CaF2 20/12/05

Figure IV.17 : rotation automatique de I'image délée.

Le principe en est relativement simple, puisquiiffis, aprés avoir choisi un pic

(Figure 1V.16, de reconstituer la figure de pdle en trois digiens, de faire tourner I'image



afin de positionner le podle sélectionné au somno&si-a-dire au pole nord dans sa
représentation stéréographique), puis d’effectuernouvelle projection de la figure de pole

ainsi calculéeRigure 1V.17.
1.3.2.Le pole équivalent

Cette étape consiste a déterminer I'ensemble des pline méme famille de plans
cristallographiques et a obtenir un p6le représémta cette famille. Pour cela, il convient de
ramener tous les pbles au centre de la mire eesledmmer successivement, puis d’en faire
une moyenne afin d’obtenir un péle, représentatif’dnsemble de la figure, appelé podle

équivalent.

Figure de Péle Ultra Rapide

Fichier: MX111P1P
Date : Tuesday 06 June 2006

Heure : 15:24:.49
100% 1000 00

Résultats de l'analyse :

¢ init: 0.000000 §33.33

® min: 0.000000

& max : 360.000000
& @ 0450000
Yinit: 0.000000

Y min: 0.000000

W max : §2.800000
AW 0450000

666.67

500.00

Options d'analyse : 333,33

Zoom : 100%
Filtrage : Non
Rotation: 0.0°
Nombre de points | 1449

166.67

0.00

Titre : D3 20.9.91 :def calcule
Note : ech1 111 CaF2 20/12/05

Figure 1V.18 : image originale débruitée, avec #epbles d’'une méme famille {111}.

C’est a partir de ce pble gu’on pourra travaileexdraire I'ensemble des composantes

de la microstructure.



Figure de Péle Ultra Rapide

Fichiar  MEATIRIP i
Date : Tussday 06 Juna 2006 -~
Hewra - 15:25:19 T T~

] o ™ 100%
Résultats de I'analyse : ] / \
@ init - 0000000 ;,-f"" %H"x 83333
 rin - 0 A0A000 1 - S
b e 260, 000000 j / \
B b 0 AS0000 ] -
Winit: 0000000 -ﬂ’ﬂ_x\

W min - 0 000000 { ?/\. \
W e $2 200000 ] f \] |

AW 0450000 | * | 500.00

1000.00

| | |
~
|l ll'xk K.-'. ) |
Options d'analyse - 1 \"'“- — / ,"Ill 333 33
Options d'analyse ; \ /
\ /
Zoom - 100% ] \ /
Filtrage - Maon - -~ .
Rotation : 0.0° ™, Te—t // 16657
Mommbee de points | 254 ] \ /
] - P 0.00
Titre : D3 20.9.91 :def calculepr T~ —

Mote :ech1 111 CaF2 201 205

Figure 1V.19 : image originale débruitée, avec tdgéquivalent aux 4 pbéles précédents

Concretement, les pbles d’'une méme famikegre 1V.1§ sont respectivement
rameneés au centre grace a la rotation automatigpkéimentée précédemme@h@apitre IV,
81.3.) et une image moyenne des pics est calculée pdéss d'une méme famille sont
identifiés, centrés automatiquement, puis sommémnfi une moyenne est établigiqure
V.19).

1.3.3.Détermination des paramétres géométriques

Une fois les étapes précédentes effectuées, laederphase consiste a prélever un
profil de ces pdles moyens et a comparer celuiegux obtenus par des méthodes théoriques
[771 Ce profil est mesuré en passant par le centpdiumoyen calculé pour I'estimation de la

microstructure aprés étude des effets dus au meetguerimentaligure 1V.20.
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Figure de Péle Ultra Rapide
Fichier: IR P

Crate - Tusgday 05 Juns 2006
Hewre | 15.24.49
100% 100000

it 0000000 \ \ s

B rmin ;O COO0A]
1 EEEET
]

\

156 &

o mae ;R0 QOO
&0 450000

Winit: 1000000
Wormin 0000000
e B BOOG00 iy
£ 050000 L 4

Options d'anahyse :

T 1000%
Filtrasds | Mon
Feotation 00
Mombre do poinis © 1449

oon
Titre : 03 20.9.81 ;def calculeen
Male - ech1 111 CaF2 2001205

Figure 1V.20 : détermination des paramétres géomeés de longueur et de position du pic a partinpdle
équivalent.

Les parametres microstructuraux liés a I'échamtiBont évalués au niveau des profils
des péles équivalent&(aphique IV.} par la mesure de certains paramétres geométrigises

gue la largeur a mi-hauteur et la position du eedés pics.
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Graphique IV.1 : exemple d’un profil discrétisé d’pdle et la courbe continue représentative deroélp

Les profils des podles calculés puis corrigés podrfimalement étre comparés a des
profils obtenus de maniéere théorique, apres coorecte divers effets instrumentaux dus aux

appareillages de diffraction par rayons X, a lauretde I'échantillon et a I'environnement

(Chapitre 1V, 82.

1.4.Conclusion

A I'heure actuelle ce logiciel est un outil puissgoi permet une analyse de texture
rapide, a la fois par les saisies de données depaigorithmes utilisés qui reposent sur des
fonctions quasi linéaires du maillage. Les infoliona issues des appareillages peuvent alors
étre utilisées et des renseignements importantiasuicrostructure peuvent en étre dégagés
avec une grande précision.

Les données obtenues de la diffraction des rayorssirXles différents échantillons
réalisés au cours de cette these ont été analyséegarametres réels de texture ont été
extraits et peuvent étre ensuite comparés a ceusnadtpar une analyse théorique des

différents effets instrumentaux, liés a la méthatke mesure, que nous verrons dans le

prochain chapitre.



2. Effets instrumentaux

A partir des figures de pbles créées, il est possipr la suite, de procéder a une
seconde analyse ciblée non plus sur I'image dagdosalité, mais sur les différents poles la
constituant. Ainsi, a partir d'une analyse géom@e, non seulement ['orientation
cristallographique du cristal étudié, mais aussidarametres liés a sa texture, a sa mosaicité
et aux microcontraintes, pourront étre détermihéspremiere étape va consister a corriger
ces poles: il s'agit la en réalité d'une étapeawnisa supprimer l'influence de tous les
parameétres extérieurs pouvant influer sur les t@sutles mesures. C’est ensuite, et seulement
ensuite que les poéles seront véritablement anadtsgise les données de structure du matériau

seront extraites.

Quelle que soit la qualité des réglages utilisés,géométrie des montages de
diffraction introduit un certain nombre d’aberratsogui conduisent a I'obtention de raies plus
ou moins symétriques, plus ou moins larges, plusoins décalées par rapport a I'angle de
diffraction attendu. Chacune de ces aberrationsdytes par différents éléments de
I'appareillage, sera détaillée. La fonction obtemae convolution des différentes fonctions
élémentaires associées a chacune des aberratgingpgelée « fonction d’appareil » ou

« fonction instrumentale ».
2.1.Correction des effets instrumentaux

Dans un premier temps, un fichier de valeurs pgemetine correction approximative
des effets instrumentaux a été considére. Cett@apprest en effet jugée insuffisante, car elle
ne tient pas compte de tous les appareillagesitargtle montage expérimental utilisé. C’est
pour cela qu’il a été décidé de calculer ces efffabord indépendamment les uns des autres
afin de comprendre leurs actions sur les péles eumiles combinant pour obtenir une action
globalel®”! 88 | es calculs de convolution se faisant par I'imédiaire d’un puissant logiciel

de calcul formel, ils pourront ensuite étre compangx profils issus de I'analyse d'images.
2.1.1.Montage expérimental

Le montage utilisé pour la diffraction des rayonsst constitué de divers composants

perturbateurs qui exercent une influence sur lesunes effectuées. Les différents effets
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instrumentaux et leur localisation sur le montagaigmétrigue sont représentés par les

fleches blanches sur la figure suivarieg(re 1V.2)).

" o . .
‘Absoerption des rayons X Divergence et errenr de
par Péchantillon, taille des focalisation du faisceau
cristallites (domait ] / '

Intensite relative

de la diffraction ———_
de la diffraction 1\{ :

Profil d’eémission

Ouverhire

des optigues - — -, e B g
i T = Courbure; mclinaison de 1’échantillon

et microcontraintes

Figure 1V.21 : localisation des effets instrumentaur montage expérimental pour des analyses awrddbire
de diffraction des rayons X de I'Ecole Nationalg&rieure des Mines de Saint-Etienne.

Ces effets se situent aussi bien au niveau de diédlon qu’au niveau des
appareillages. L'ensemble des effets instrumentesix présenté dans la partie suivante,

chacun d’eux dépendent d’un ou de plusieurs parameét
2.1.2.L’ensemble des effets instrumentaux

Les fonctions instrumentales a considérer sontartgeur et la longueur de la fente de
réception, l'erreur de planéité de I'échantillorg fonction d’absorption, la ligne de
focalisation de la cible des rayons X, linclinaisale I'échantillon et la fonction de
défocalisation. Chacune de ces fonctions va d’alébrel étudiée séparément, puis elles le

seront globalement sous la forme de produit de dativa B, 9 99,
2.1.2.a.Le signal initial

Il s’agit la du signal issu de la source de ray&ret c’est sur ce signal qu’agiront les

différents effets instrumentaux.
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On choisit la raie du cuivre Cul, (L = 1.5405961 A) comme longueur d’'onde de
référence, notée désormaigirence pOUr définir 'angle de Bragg de la diffractiof 2t le

termee est utilisé comme la variable angulaire indéperel@guation 1V.4 :

E=2¢9-26
Equation IV.4
Raies d’émission A (A) o Intensité relative
(A .10%)
Satellites 1.534753 3.69 1.60

Kaia 1.540596 0.44 57.07
Kaip 1.541058 0.60 7.64
Koaza 1.544410 0.52 25.38
Koagp 1.544721 0.62 8.31

Tableau IV.1 : intensités relatives, longueurs dleret largeur & mi-hauteur du spectre Gui!.

Le profil total réfléchi par chaque plan de diffiao est représenté comme la somme
de cing courbes, les 4 courbes du groupe cCeikcelle du groupe satellit€dbleau IV.}, et a
chacune de ces courbes correspond une fonctiomtzieane L§) définie par la fonction
(Equation IV.5 ci-dessou€™ :
2

o (1(2(15)]}

Equation IV.5

L(g) =

Dans cette équation, H est la largeur a mi-hauétup est donné par la formule
suivante Equation IV.§ ol 2p, est la différence entre I'angle au sommet de dmdi
d’émission et @ I'angle de Bragg.

& =2¢,—20

Equation IV.6

La forme du profil actuel pour de petites crista8i(inférieures a im) dépend de leur
forme et de la distribution de la taille de celbésimais par expérience une Lorentzienne

donne une bonne description de I'élargissemend tiglle des cristallites.



Le premier des termes entre parenthéses de I'équaiiaprés Equation IV.J
correspond au profil d’émission et le second alketdes cristallitesh est en AS\ est la
largeur & mi-hauteur du profil d’émission en A (alée aussi FWHM pour Full Width at Half

Maximum) et T est la taille apparente des crigeslien A.

H :&)X(ZXtanH xg +Lj
T A Txcosé
Equation IV.7

Le spectre d’émission du cuivre est généralememsidéré avec ses deux raies &t
KB. Nous pouvons remarquer a juste titre que ces oat d’autant plus proches que les
phénomenes de diffraction dus f 8e superposent a ceux dusadef peuvent provoquer des
ambiguités sur les mesurdableau 1V.).

Or, seule la raie la plus intense. Kst intéressante, et la rai@ Kst supprimée par des
filtres qui absorbent beaucoup la raip & relativement peu la raieoK il suffit de choisir un
élément dont la discontinuité d’absorptiap s’intercale entre ces deux raigSréphique
IV.2).

~ | 9 |
.-% ! Z I Ka
= | ) |
¥} : — :
E | s |

KB | :

(54 KB L-‘]
| | | |
1.2 14 A 1.6 1.8 1.2 1.4 g 1.6 1.8

A (A) A (A)

Graphique V.2 : comparaison des profils d’émisspmur la raie du cuivre avant (a gauche) et apr@slfoite)
I'utilisation d’un filtre nickel. Les lignes en pdillés représentent le coefficient d’absorptionssigue du
nickel.



Par exemple, pour isoler la raiexld’'une anticathode de cuivre, il suffit de choisir

filtre nickel dont la discontinuité d’absorptiorirgercale entre les deux raigsnfiexe 1V, 8§l

Une connaissance de la forme exacte du spectreissi@m de la raie K du cuivre
(noté Cukx) est trés importante pour le développement d’unscrigion de profils
d’émission de grande précision. Le spectre €uBnsiste en deux composants majeurs &€
Kay, qui représentent approximativement 99% de l'inténset en un groupe satellite qui
constitue le reste de l'intensité.

Dans la suite du chapitre, les différentes courbest étre calculées pour une
orientation cristallographique particuliere et padivers parameétres régissant les effets

instrumentaux fixésTableau IV.2.

Parametres Valeurs
Orientation {111}
Longueur d’onde de référenge 1.5405961 A
Parameétre de maille a 5.46342 A
Distance inter-réticulaire;gh 3.154307 A
Angle de Bragg @11 ~ 28.27°
Rayon du diffractometre R 300 mm
R=|R-R|
(R1 est la distance de la source a I'échantillon
et R la distance de I'échantillon a la fente de o-Lmm
réception)
Atténuationu 304.472 crit
Largeur de fente Wr 0.2 mm
Longueur de fente Lr 0.2 mm
Divergence3 (dépendant de Lr) ~0.79°
Divergence équatoriale 0.01°
Taille des cristallites T 10000 A
Longueur du tube Wt 0.04 mm
Inclinaison t 0.01 mm

Tableau 1V.2 : récapitulatif des parametres utifiggbur les calculs suivants.



Le calcul pour les différentes orientations se fat I'intermédiaire des angles de
Bragg B liés & I'orientation choisie. La loi de Bragg étébguation 1V.§ % 2 .
A =2d xsind

Equation IV.8

Les distances interréticulaires d de I'équatiorc@d&nte sont calculées a partir de la
formule Equation V.9 1% 2
a

Equation IV.9

d=

Dans cette équation, a est le paramétre de maik¢.a sont exprimés en A. Quelques
valeurs approximatives de ces parametres se trouhaes les fiches JCPDS (Joint Comittee
on Powder Diffraction Standards) données en anfemeexe |V, 8R Elles sont récapitulées

dans le tableau suivankgbleau IV.3:

Plans | h2+k2+2| a (A) 4 d®
fiches JCPDS formule
111 3 3.1543 3.154307
220 8 1.9316 1.931611
311 11 5.46342 1.6472 1.647283
400 16 1.3658 1.365855
422 24 1.1152 1.115216

Tableau IV.3 : comparaison des distances interdgices calculées et obtenues d’aprés les tablea3DIg!".

A partir du tableau précédent et de la loi de Brégmguation IV.8, il est possible de
déduire les différentes valeurs de l'angle de Brafg en fonction de [I'orientation

cristallographiqueEquation 1V.10 et deAesrence(Tableau 1V.4

0= arcsir(ij
2d

Equation IV.10



Orientation d (en A) Mreference(€n A) Mpragg (€N °)
111 3.154307 28.26973214
220 1.931611 47.00453450
311 1.647283 1.5405961 55.75947992
400 1.365855 68.66126908
422 1.115216 73.47904054

Tableau IV.4 : estimation des valeurs de I'angleBdagg @ en fonction de I'orientation cristallographique et
de la longueur d’onde de référence.

Sur la figure suivanteQGraphique 1V.3 les différents profils, pondérés par les
intensités respectives et obtenus pour chaquedtémission sont représentés en plusieurs
couleurs distinctes : le profil pour le groupe Biteest représenté en violet, le profil pour la
raie Koy, en vert, en bleu turquoise le profil de la raig g en bleu le profil de la raied§, et

finalement en marron celui de la raieX.

<111
EEIEIEIE
1500
1000+
SIIEIE Koy,
o SN

0'2g1g 282 2822 2824 2826 2828 283 2830 28.34 28.36

Z

Graphique V.3 : profil initial (en rouge) calculdomme somme pondérée par les intensités desur une
orientation particuliére.



L(g) =D Ir, xL, (&)

Equation V.11

A ces courbes vient s’ajouter, en rouge, le prafill comme somme des 5 profils

précédentsHquation V.1).
2.1.2.b.La largeur de la fente de réception

Dans le cas d'une fente de réception, correcterabghée, de largeur Wr sur un
diffractométre de rayon R, la fonction(®) (Equation 1V.12 est représentée par la fonction

en créneauGraphique V.4 suivanté®” :

7 R 180 Wr 180 Wr
D,( )——X—ete est compris entre=—x— et ——x—

180 W 27 R 21 R

Equation IV.12

27 2

27
26,6
26,6
26.4

b | =i I

26
25.8
256
25 4

_ 262

Graphique V.4 : profil de la fonction instrumenrgataractéristique de la largeur de fente de réaapti



Figure IV.22 : schéma de l'influence de la largelar fente de réception.

Cette fonction correspond a un profil rectangulaiemtré sur I'axe du faisceau, la
largeur de ce rectangle étant égale a I'angle datfente et le centre du goniometregure
V.22).

2.1.2.c.La longueur de la fente de réception

Si on utilise un diffractomeétre avec un seul ensenadbtroites fentes de Sollers situé
soit du coté du rayon incident, soit du c6té dwnagliffracté (le terme « étroit » signifie que la
divergence axiale du faisceau est négligeable ldanene du trajet des rayons X contenant les
fentes), alors le faisceau incident de rayons X pé&e considéré en premiere approximation
comme paralléle quand il est vu perpendiculaireraemtaxes du diffractométre. Dans ce cas
et en absence d’erreurs de planéité de I'échamtifldest-a-dire un tres faible angle de
divergencen), I'’échantillon sera éclairé par le faisceau lgglofune ligne de longueur égale a

la longueur de la cible des rayons X. Dans cesitiond de diffraction, chaque point le long



de cette ligne créera un cone de rayons X aveceam-dngle 2 et la forme du profil &g)

sera I'enveloppe de ces cones interceptés pante 6 réceptiorFgure 1v.23 &7,

Figure 1V.23 : schéma de l'influence de la longudarfente de réception.

Dans la configuration actuelle, la fente de ré@oepest considérée comme ayant la
méme longueur L que la cible des rayons X. La foduerofil (Graphique IV.% pour ces

aberrations est donnée par la formule suivabtgigtion IV.13:
<111=
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F130000
H1B0000
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Graphique V.5 : profil de la fonction instrumergataractéristique de la longueur de fente de réoept



2 2
1 _90x(l_rj xcot 24
D, (¢) = i x|1-| L AR
90 ( Lr &
—X(j xcot 20
Vi R
2
ete variede 0 ag—OX(Ej xcot 24
Vi R

Equation IV.13

Cette équation peut aussi étre utilisée pour reptés des diffractometres avec des
fentes de Sollers dans les zones du faisceau mtosdlelu faisceau diffracté, en interprétant L
comme une longueur équivalente un peu plus peti¢elg@ longueur de la fente de réception
actuelle. Cette longueur équivalente est une appaiion de la longueur de la fente de
réception illuminée par le faisceau de rayons Xauwers un seul espacement dans la fente de
Sollers. Une estimation de la longueur équivaleagiedonnée en comparant la variance du
profil de la fonction pour un diffractométre avet seul ensemble de fente de Sollers a celui
avec un instrument comportant deux ensembles desfeba variance W (en degrés?) de la

divergence axiale fc) pour un seul ensemble de fentes de SollerEestation V.14

4 2
W = L X(Ej xcotz 260 x(@j
720 \ R T

Equation IV.14
Avec deux ensembles de fentes cette formule de(ientation V.15

2
W=t x 3¢ ><(10 +17 cof 29) X(lj
360 180

Equation IV.15

Lr = 0.485><(”X—ﬁij
180

Equation IV.16

B est 'ouverture angulaire des fentes de Sollerdegrés. Il est possible d’obtenir la
méme variance qué&g¢uation IV.1% en considérant un seul ensemble de fente derSalec

une longueur de fente équivalente donnée par tauier précédenteequation V. 18.



2.1.2.d.Le défaut de parallélisme de I'échantillon

Pour un rayon incident centré sur les axes duadiffrmetre, la représentation de la
fonction Dy(e) (Graphique IV.§ due au défaut d’alignement de I'échantillon akecercle de

focalisation estHquation V.17 " B
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Graphique IV.6 : profil de la fonction instrumergataractéristique du défaut de parallélisme.

477X 2 . N
ST E o xcot@j ete variede 0 a—g—goxa2 xcoté .

D,(e) :(

Equation IV.17

Dans cette formule correspond a I'angle de divergence équatorialeaglon incident
en degrés. L'erreur de planéité de I'échantilloash’significative qu'a des angles faibles et

pour des configurations avec de larges fentes\adrgince.
2.1.2.el’absorption des rayons X par I'échantillon

Les rayons X pénetrent dans I'échantillon, dontdefficient d’absorption n’est pas
infini, sans dépasser toutefois une certaine pogan®’, %2, Les faisceaux collectés par le
détecteur correspondent donc pour chaque angleadgyB une somme de rayons diffractés a
des profondeurs variables ; ce qui induit une daéébion des profils. La fonction &) est

alors donnée par I'équatioEquation 1V.13



1
900
T (xR

D,(¢) =
( xsin 26’]

Equation IV.18

Le terme entre parenthéses est la mesure de kBulaet) est maximum pouf 2 90°.
Cette fonction augmente lorsque le coefficienttdraation linéairg diminue. Bien que cette
fonction tende verse pour un échantillon infiniment épais, en pratigugest pas nécessaire
de calculer au-dela d&quation IV.19:
£

xsin 20
R

= -9

Equation IV.19

L’absorption produit un élargissement asymeétriqudeeparametre a affiner est le
coefficient d’atténuation linéairg exprimé en cil. Ce paramétre est déduit & partir de la
formule suivanteEquation 1IV.20 ¥ dans laquell@x représente la densité de I'élément X et

[X] sa masse atomique :

u ooy e o o [F
(p)Can_(p)Ca [CaF] +2 (p)F [CaF]

Equation IV.20

La plupart des termes de droite de cette équatiohconnus a I'exception de la masse
atomique de la fluorine. Néanmoins, la formule ante Equation IV.2}) permet de la

retrouver a partir des masses atomiques des élgérmemstituants le monocristal :
[CaR,]=[Cq +2x[ F]
Equation V.21
Les valeurs connues pour les éléments fluor eturalsont les suivanté®?, 9 :
., =171.4cmg? et (2. =15.95 cnf.g
P P
Pesr, = 3180 g.cni®

[Ca] = 40.078g.mor* et [F] = 189984 g.mol*



Par un calcul simple il se déduit quelques valeugsessantes, comme par exemple :

[Car]=780748 g.mol* et (%)CaFZ = 95746 cni.g'

Hear, =304472cmi*
=111=
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Graphique V.7 : profil de la fonction instrumergataractéristique de I'absorption des rayons X par
I'échantillon

A partir de ces données, le calcul de la fonctiaE)XGraphique IV.T ne pose plus

aucun probleme puisque tous les parameétres somtng&is connus.
2.1.2.f.L’expression de l'intensité relative de la diffracton

Ce facteur affecte I'intensité de la diffractiSfl. La formule du facteur de polarisation

de Lorentz est obtenue en combinant deux formules :

. Tout d’abord la formule du facteur de Lorefit?, *® : sa présence s’explique
par le fait que lintensité d’'une réflexion des aag X est proportionnelle au
temps pendant lequel le cristal est en positioréflexion. Autrement dit, elle
est inversement proportionnelle a la vitesse amgula laquelle les rayons
passent par la position de réflexion. L'équationvante Equation 1V.22

dépend de I'angle de Bragg, selon les condition&dpérience :



1
4% sin? @x cod

Equation V.22

« Puis la formule du facteur de polarisati®®, qui s’explique par le fait que les
rayons X polarisés peuvent étre décomposés en deigurs électriques, un
axial et un équatorial. Les rayons X polarisés étexg €lectrique axial sont
plus intensément diffractés que ceux a vecteurtréee équatorial, ce qui a
pour résultat un facteur trigonométrique dans ®ulies expressions de
lintensité diffractée par un faisceau non polariBéur un faisceau incident

non polarisé, la fonction réponse dstjgation 1V.23:

1+cos ¥
2

Equation IV.23

A partir de 14, la fonction de polarisation de Luie est donnée par la formule
(Equation 1V.23 %% 1991 [92] .

1+cos ¥
xn

D. (&) =|FfP x—————
5(6) =IF sin® @x cosd

Equation IV.24

Dans cette équation,02représente I'angle de Bragg, |F|? le module dtetacde

structure et, n le facteur de multiplicité. Ce derrvarie de facon irréguliere suivant les

[92]

indices des raies successivdalfleau V. <. Ces trois parameétres sont dépendants de

I'orientation des plans cristallographiques {hkl}.

Indices hOO | hhh | hhO| hhk{ hkOl hk
n 6 8 12 24 24 48

Tableau IV.5 : facteur de multiplicité des plantiaélaires pour un systéme cubique.

En outre, le coefficient: est remplacé par le produit du module du factewstrdicture
par le facteur de multiplicité lorsqu’on effectu produit Equation 1V.2% des équations
(Equation IV.22 et Equation 1V.23:

1+cos ¥
2x 4x sirf @ x cod




Equation IV.25

La méthode de calcul du facteur de structure sevéraiécrite en annex@iinexe 1V,

83) et les résultats sont consignés dans le tabléaarg (Tableau IV.§.

Orientation |F|? 20 n LP
111 955.98 28.26973214 8 234825.9918
220 15493.44 47.00453450 12 1867715.386
311 365.21 55.75947992 24 59704.45855
400 9097.36 68.66126908 6 235336.0390
422 6291.66 73.47904054 24 569189.9508

Tableau IV.6 : facteur de multiplicité, module dgtbur de structure et facteur de polarisation dedntz
calculés pour les différentes orientations.

Une représentation du facteur de polarisation deritaren fonction de I'angle de
Bragg et donc aussi de l'orientation est donnédgfigure suivante. Pour= 0° ou6 = 90°,
la courbe est infinie, d’ou le domaine de variatiestreint § [1[10°,88°]) utilisé Graphique
IV.8) ainsi que pour I'affichage autour de I'angleassocié a une orientation particuliére
(Graphique IV.9.
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Graphique IV.8 : profil de la fonction instrumergataractéristique du facteur de polarisation de émz!®?
pour § compris entre 10° et 88°.
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Graphique V.9 : profil localisé autour de I'angtie Bragg 21, de la fonction instrumentale caractéristique du
facteur de polarisation de Lorentz pour une oridioia particuliere.



Chapitre IV : Analyses et traitements d’imageseahelle nanométrique

Il est a noter par ailleurs que cette expressiofiintensité de la diffraction est une
constante er et donc un coefficient multiplicateur de I'abseoopt; et bien que la courbe

finale soit normalisée par la suite, il est impottde mentionner cette fonction.

2.1.2.g.La cible des rayons X

Avec un diffractométre correctement aligné et dixes$ a rayons X avec un foyer fin,
cette aberrationHigure 1V.249 est faible et &) (Erreur ! Source du renvoi introuvable.) est

représentée par un signal en crén@maghique V.19

Wt

Figure IV.24 : schéma de l'influence de la cibles dayons X.

_ R _m : 180 Wt 180 Wt
Dy (&) =——x— ete est compris entre — x—et —x—.
2mr R 2r R

180 Wt

Equation 1V.26

- 147 -
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Graphique V.10 : profil total de la fonction ingtmentale caractéristique de la cible des rayons X.

2.1.2.h.L’inclinaison de I'échantillon

Si la surface de I'échantillon est inclinée parp@p aux axes du diffractomeétre avec
les extrémités éloignées de +t/2 et —t/2, la largegulaire de la fonction en créneaw(d)

(Graphique IV.1) sera Equation IV.2] &7 :
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Graphique V.11 : profil total de la fonction ingimentale caractéristique de I'inclinaison de I'écitidlon.

_ Rx 7T . 180xtx co¥ ., 180xt x cod
D,(§) =——— ete variant de— a .
360xt x cog xR TxR

Equation V.27



Cela peut avoir un effet important pour un diffraoetre mal aligné ou pour un porte-

échantillon mal positionné. Le parametre d’ajustemest exprimé en mm.
2.1.2.i.La divergence du faisceau incident

Le phénomeéne de défocalisatiBfi, %%, 1% apparait lorsque la fente de réception ne
se trouve pas sur le cercle de focalisatiiRR.reprsésente alors la difféerence des distances
(Figure IV.25 entre la source et I'échantillon (notég) Rt entre I'échantillon et la fente de

réception (notée R

E;

Figure V.25 : schéma de I'influence de la divergerlu faisceau incident.
La largeur de la fonction de défocalisatiog(d) est donnée par la formule ci-apres

(Equation V.28 et représentée par le graphique suiv@maphique IV.12:

axoR aaXdR
2R 2R

etg varie de—

R
Dg(€) = 7 %oR

Equation IV.28
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Graphique V.12 : profil total de la fonction insmentale caractéristique de la divergence du faace

Dans I'équation précédente, est la divergence équatoriale du faisceau incigent
degrés ebR = R, - R; le paramétre a ajuster. En pratigie est inférieure a 1 mm pour un

diffractomeétre correctement aligné.

2.1.3.Convolution des effets et retour au pic de diffragon de

I’échantillon

Dans une configuration habituelle, tous ces effetcumulent. Il est donc nécessaire

de procéder & la convolution des courbes précésig¢tquation V.29 87, 81,

A(e)=L(e)OD(ef) D,(8) Dy(k) Dile) Ds(s) Dy(e)TID(s) Dyfe)
Equation V.29

De plus, puisque le produit de convolution est datibocet commutatif, I'égalité

précédente devienEQuation IV.30:

A9 =(((((((Le) 5P o) 0.@) i) DH(e)) D<) DAe)) DY)

Equation IV.30

En notant cette expression sous forme de suite regdar la formule devient
(Equation IV.3} :



Ae)=A.(e)0D(eF D(eP Au(s) TD( ) Al £)

Equation V.31

Avec i variant de 1 a 8 eti[g] est le domaine de variation des fonction&D

La convolution de I'ensemble des effets instrumaxtau signal source et du pic de
diffraction de I'échantillon nous permet d’obtempar convolution Figure 1V.26 fleches
rouges) le profil de I'échantillon dans des comdi§ de mesure et dans un environnement
particulier tels que ceux extraits des figures diep@raphique 1V.). A chaque étape des

convolutions, nous pourrons en outre avoir unemegion des effets cumulés sur le spectre
initial 8, (891 1900,
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Figure 1V.26 : principe de la convolution des effgtstrumentaux et du signal source avec le pidiffeaction
de I'échantillon.

Inversement, connaissant les différents profilsrimsentaux Figure 1V.26 fleches
bleues), le signal source et le profil résultart figures de poéles, il est possible de remonter a
linformation contenue dans I'échantill&f* puisque ce principe peut étre représenter sous la
forme d’une équatiorEguation 1V.32 dans laquelle les fonctions A, E et P représentent
respectivement la fonction de transfert des apleges a rayons X, le pic de diffraction de

I’échantillon et la courbe interpolant le profilteait des figures de péles.
A(X¥)=E(Y0 R
Equation V.32

L’ensemble des calculs pour les 5 orientations etr pdifférentes valeurs des

parametres se trouve en anneXar(exe 1V, §8



2.2.Conclusion

La connaissance de I'ensemble des effets instriauenainsi que le calcul des profils
qui en résultent, permettent une analyse et ueepiriitation des différentes courbes simulées.
Il est désormais relativement aisé d’extraire dipdes mesures les parameétres importants liés
a la microstructure du matéridtf®. Et puisque les deux méthodes, d’abord la méthode
pratique puis la méthode théorique, permettemetteuver les informations de texture et de
structure du matériau, on peut désormais effecturertravail de comparaison des deux

courbes, simulées et calculées, afin d’en exttagénformations caractéristiques du matériau.
3. Conclusion du chapitre

Dés lors, a partir de ces données, nous pouvonderean modele et interpréter les
valeurs de ces parameétres liés a nos échantillinsd&n obtenir une « représentation »
microstructurale.

La technique explicitée a permis, en comparantdiiérentes méthodes, d’obtenir
avec une trés grande précision des valeurs numérjgpopres aux échantillons utilisés. Des
travaux trés récemment réalisé¥l, 1% ytilisent des techniques d’'analyses et une approc
comparables.

Ainsi, ces mesures et leur exploitation vont éaget dans le chapitre suivant sur
I'ensemble des échantillons, et pour les différembé@thodes d’usinages testées, afin de relier
les parametres de la microstructure et de l'ort@riaaux méthodes de fabrication et donc a
terme, de pouvoir intervenir sur celles-ci afingtimiser les paramétres d’usinage mais aussi

ceux du matériau.






Chapitre V : Analyse microstructurale et comparaison des

données expérimentales issues de la seconde camgagnsinages

La caractérisation d'un cristal et plus particd®@ent son orientation et sa
microstructure peuvent étre obtenues par I'analgsefigures de pdles et des profils résultant
de la convolution des divers effets instrumentaukuesignal source du montage expérimental
du chapitre précédefif’. Ces deux informations sont indispensables & ladepnnaissance
et a une exploitation correcte des résultats.

Dans ce dernier chapitre, les lentilles mais égatgéneurs caractérisations par
diffraction des rayons X seront étudiées a chatpmeéde leur réalisation. Ensuite, a partir des
données issues des analyses précédentes au maykgudes de pbleAfinexe V, 8l seront

extraits les parametres fondamentaux de désoriemett de microstructure du crist&f, %8,
1. Mesure des désorientations cristallographiques

Tout d’abord, il convient de déterminer avec unange précision I'orientation de
I'échantillon considéré. En fait, plus que I'oriatibn, c’est la désorientation macroscopique
du cristal par rapport a un cristal parfait qui nantgresse Kigure V.). Cette mesure est

calculée pour les anglesety.
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Figure V.1 : positions calculées et positions theoes d’'un des podles pour une orientation {111}.

Dans ce but, sur une figure de poéle nettoyée de kes bruits, il est nécessaire de
mesurer la différence entre la position de certgits mesurés et leur position théorique
obtenue par un logiciel entierement congu et déy&@u cours de cette these.

On utilise pour la mesure de I'expression de laodéstation les deux relations
suivantes Equation V.&t Equation V.2

Ag :¢théorique_¢ mesur
Equation V.1

Al/l = wthéorique - l// mesur
Equation V.2

La mesure de désorientation@gonsiste a superposer, par une rotation d’afglde

pble mesuré avec le pdle théorigiegre V.2).
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Figure V.2 : mesure de la désorientationgesur une figure de péle.

Une fois les deux podles superposBgyre V.3, la mesure de désorientation @n
consiste a évaluer la différendey entre la position théorique et la position réelie pole
considérée. Quant aux erreurs de mesures sur lesrsaleAo et deAy, elles sont tres faibles
et toujours inférieures a 1°. Celles-ci sont ppatément dues aux erreurs de positionnement
des anglesp et y sur une surface discrétisée en pixels régulierenespticés lors de

I'affichage.
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Figure V.3 : mesure de la désorientationygeapres superposition du pble mesuré et du péleritpée.

Les résultats des analyses de la désorientatiorros@pique sont consignés en
annexe Annexe V, 82 Les valeurs mesurées pour une lentille au f8 desinages sont
relativement différentes les unes des autres. @athit le fait que les lentilles n'ont pas
toujours été mesurées dans la méme position efEyes utilisés lors des différentes phases

de fabrication des lentilles n'ont pas été conse/an usinage a I'autre. Cependant, a partir



des mesures effectuées, il est possible de sinlaleotation de la lentille afin de rester

continuellement dans la méme position.
2. Mesure du degré de finition

Le degré de finition, noté également T dans leestit ce chapitre, est introduit dans le
but de caractériser la taille des cristallites cpmstituent le cristal de fluorine. Dans le cas
d’'un monocristal parfait, la valeur de T est maXende degré de finition est a mettre en
relation avec la taille des domaines cohérentslitférence réside principalement dans le fait
gue certains effets au niveau du montage expérahetunt pas été quantifiés par la méthode
développée au chapitre précededibgpitre 1V, 82. C’est le cas, par exemple, de l'influence
de la courbure de I'échantillon sur la taille etfdame de la zone du faisceau de rayons X

éclairant la surface de mesure.

L’estimation du degré de finition (notée T au couls ce chapitre) se fait par
l'interprétation des données expérimentales trait&e cours du chapitre précédent. A partir
d’une figure de pble interprétée, il est possiblgbténir un pble représentatif de cette famille
de plans cristallographique€lifapitre 1V, 81.3.8 Ces données sont ensuite comparées a un
modéle théorique des pbles considérés. Il ressors de cette analyse une estimation du

parametre T comme indicateur de I'évolution de lalitgi du cristal et donc de la lentille.

Concretement, il est possible de trouver une cotitéerique, dépendante de T et de
divers parametres instrumentaux fix&hépitre 1V, 82.1.8 approchant au plus prés des

données expérimentales. Deux méthodes vont étreogégs a cet effet :
» La premieére est appelée méthode des moindres ¢@hépitre V, 82.pet est

basée sur la position des points des profils desspol

* La seconde est basée sur la comparaison des atredacourbe théorique et

les données expérimental&h@pitre V, 82.8
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Graphique V.1 : profil théorique d’'un pdle représatif (en rouge) et les données discretes issudsaitement
des figures de pbles (en bleu).

Ainsi, le degré de finition est déterminé a padir la courbe précédent&raphique
V.1]) et des données expérimentales discrétes. Idegplus, inversement proportionnel a la
largeur a mi-hauteur des profils des péles : @usolurbe est étroite, plus T sera élevé et donc

meilleure sera la lentille.

Bien évidemment, ces méthodes sont d’autant plicaeés que le nombre de points
représentatifs des données expérimentales est.gfanda suite, une estimation de la fiabilité
des mesures sera effectué€Ehdpitre V, 83 en comparant I'ensemble des données

expérimentales, pour les deux méthodes précédenses tous les échantillons mesureés.



Orientation | Incertitude sur T (A)
111 91.78203381
220 97.64418603
311 101.6197496
400 109.3340016
422 126.0058946

Tableau V.1 : incertitude de mesure du degré dédimen fonction des orientations cristallographésg.

L’erreur de calcul sur le paramétre T est liée iagertitudes de mesure des angjest
v. Globalement, et pour les deux méthodes suivatitesertitude est toujours inférieure a

130 A, quelle que soit I'orientation choisie comré&rence Tableau V.1

Les valeurs obtenues des deux méthodes de calculedté de finition citées
précédemment sont conservees telles quelles dattsapére, c'est-a-dire sans étre arrondies.
Cependant pour une plus grande vraisemblance émdtats de ces analyses devraient se
limiter & l'unité puisque ceux-ci sont de l'ordre tlangstrom et considérer huits chiffres
significatifs apres la virgule reviendrait a avdés structures cristallines caractérisées jusqu’a

la dimension de I'électron !

2.1.Représentation du degré de finition en fonction degarametres

expérimentaux

Afin de représenter I'évolution de T, non seulememt fonction des diverses
orientations cristallographiques, mais aussi d#érdntes étapes d’usinages, il est nécessaire
de faire intervenir une fonction particuliere, ai@ee3" et dépendante des plans (h,k,l), qui
permet de passer d’'une représentation multidimenslncomplexe a une représentation en
deux dimensions de cette évolution. Cette fonctiest donnée parla formule

suivante Equation V.3 %9 (1101

(h?x K2+ K x 12 +1? xh?)
(n?+ K2+ 1)’

3l = 3%

Equation V.3



A partir des données expérimentales, il est déserpassible de représenter sur le
méme graphique les différentes valeurs de T, a eéhétpe d’'usinage et en fonction de toutes

les orientations cristallographiques considéréebleau V.2

Orientations

111 220 311 400 422

3r 1 3/4 57/121 0 3/4

Tableau V.2 : calcul de la fonctiod"®our les différentes orientations cristallographés utilisées.

Les représentations se feront en différentes calpour les orientations et avec
différents symboles pour les méthodes de fabricagiin de les distinguer correctement les

unes des autre3@bleau V.3

Néanmoins, certains symboles seront utilisés plusiéois, pour chacune des trois
méthodes de fabrication des lentilles en fluori@ela ne pose en effet aucun probleme
puisque dans les cycles de fabrication testédefdasles ne peuvent étre a la fois polies sur

une machine a commande numérique, usinées par geuan@util diamant et meulées.
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Graphique V.2 : exemple de représentation logaritfum de I'évolution du degré de finition en fonaotides
divers usinages et des diverses orientations didgfeaphiques sur la lentille 4

C’est a partir de ces symboles et de ces couleauiilssgra possible de commenter
I'évolution du parametre T en fonction des usinagesis également en fonction des
orientations cristallographiques des lentill&argphique V.2 et donc de la matiére. Les
estimations de la valeur du parametre T par les deéthodes employées par la suite, sont

consignées en annexénnexe V, §3
2.2.Méthode des moindres carrés sur la position des pus

La méthode des moindres carrés permet de compeaersdannées expérimentales,
généralement entachées d’erreurs de mesure, a daleanmathématique censé décrire ces
données.

Cette méthode, développée par Gauss et Legendreeipde minimiser I'impact des

erreurs expérimentale&faphique V.3 La méthode consiste a déterminer la fonctionuj(x



qui décrit le mieux les données, c’est-a-dire cglle minimise la somme quadratique des

déviations des mesures réellgs|@ation V.3.
- 2
K=>(y - f(x,0))
i=1

Equation V.4

Ainsi, pour N mesures {¥;) avec i variant de 1 a N, les parameéixegptimaux au

sens de la méthode des moindres carrés, sont daurigant la quantité précédente.
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Graphique V.3 : principe de la méthode des moindeagés sur les données expérimentales (en bleu) pa
rapport au modele théorique (en rouge).

Dans le cas particulier des données expérimentat@sillies lors des analyses par
diffraction des rayons X, il est possible d’obtemire estimation du parametre T, représentatif
du degré de finition, par la méthode des moindaesés. L'équation précédentEcuation

V.4) devient alorsKquation V.5 :



KM= (1 - Ale. TIY

Equation V.5

Dans cette équation, la fonction A représente tection de transfert des différents
appareillages de diffraction des rayons Kqgation IV) et ;,l;) sont les données

expérimentales issues des mesures. Quant a Prélsente le paramétre a minimiser.
2.2.1.Résolution par dichotomie

Une représentation de la fonction K(Qraphique V.3 montre, grace au théoréme de

Rolle (Théoreme V)1 que cette fonction admet un minimum.

Pour tous réels a et b tels que a < b et f unetionc valeurs réelles continue sur [a,b] et
dérivable sur ]a,b] telle que f(a) = f(b), alorsélxiste au moins un élément c tel que f'(c) = 0.

Théoréme V.1 : théoréme de Rolle

En effet, dire qu’il existe au moins un élémentl@ulérivée est nulle, c’est dire qu'il

existe un point ou la fonction est « plate ».
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Graphique V.4 : calcul du minimum de la fonctioriestue par la méthode des moindres carrés.



Les hypotheses nous garantissent par le théoreméataes Théoréme V2que la

fonction a un maximum et un minimur@r@phique V.4

Soient a et b deux réels tels que a < b et soieffanction continue de [a,b] daris.
Alors, I'image de f contient a la fois sa borne &ugure et sa borne inférieure.

Théoréme V.2 : théoréme des bornes

Ce dernier théoreme signifie simplement que towtection continue atteint son
maximum et son minimum si elle est définie surntervalle qui contient sa borne supérieure
et inférieure.

A partir de 13, il est possible de déterminer lenimum de la fonction K(T). La
résolution de ce probleme s’effectue par la méthimlea dichotomie. C’est un algorithme de
recherche de zéro d’une fonction qui consiste ategpdes partages d’un intervalle en deux
parties, puis a sélectionner le sous-intervallesdeqguel existe un zéro de la fonction.

Néanmoins, cette méthode n’est pas appliquée audeta fonction K(T), mais au

calcul de son minimum. Cette fonction est contisti@érivable sur l'intervalle [fin, Tmax-
De surcroit, par une étude de la dérivée de latifamd<(T), il est possible de montrer que
cette derniére est strictement décroissante entseel le minimum de cette fonction puis
strictement croissante au-dela. Les deux poipts &t Tnax encadrent ce minimum de plus la
pente en ces points est de signe opposé. La mégavddichotomie divise alors I'intervalle
précédent en deux en calculapkJgrace a I'équatio(Equation V.5 :

-+
T =Tm|n Tmax

moy 2

Equation V.6

Il existe alors deux possibilités : soit les pergashmin et Tmoy SONt de signes opposés
et les pentes enmly et Tnax SONt de méme signe, soit les pentes g & Trnax SONt de signes
opposeés et les pentes epinlet Tney SONt de méme signe. L'algorithme de dichotomie est
alors appligué au sous-intervalle dans lequel Bngbment de signe se produ@réphique
V.4).

Cette méthode de calcul par dichotomie garantiilavergence vers le minimum car
la fonction est continue. Néanmoins, la progressians la recherche est plutdt lente puisque

la vitesse de convergence est linéaire.



2.2.2.Résultats des premiéres analyses

Les résultats des analyses de la premiére méthedealdul du degré de finition,

exprimé en A, sont consignés dans les tableaepeésentés par les graphiques suivants.

o
Aed
[m]
o +
E [n]
m +
1e3 °
T (&)
ez
10 0.z 0.4 0.6 0.2 1

3T

Graphique V.5 : évolution du degré de finition dddntille Ly en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.6 : évolution du degré de finition dddntille L, en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.7 : évolution du degré de finition dddntille Ly en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.8 : évolution du degré de finition dddntille L, en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.9 : évolution du degré de finition dédntille Ls en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.10 : évolution du degré de finitionlaédentille Ls en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.11 : évolution du degré de finitionladentille L; en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.



[m}
1ed "
& +
[m]
[u] [u]
Ae3 o
¥
T (&) '
ez
10 0.2 0.4 0.6 0.8 1

iTr

Graphique V.12 : évolution du degré de finitionlaédentille Lg en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.13 : évolution du degré de finitionladentille Ly en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.14 : évolution du degré de finitionladentille Ly, en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.



2.3.Méthode des aires

Contrairement a la premiere méthode d’estimatiorpdametre T, la méthode des
aires ne tient pas compte de la déviation des qdirt effet, cette seconde méthode consiste a
déterminer le degré de finition T tel que l'aire sda courbe théorique soit égale a l'aire

calculée a partir des données expériment&lgadtion V.7.
5 N -y
.[A(e,T)da =>1 x(%j +1,%(&, —&,) +1, &y —€x1)
g i=2

Equation V.7

L’opération qui consiste a calculer I'aire a pad#s données expérimentales se fait de
la maniére suivante : d’abord l'intervallg gn] est discrétisé en N points, tel que pour tout i
de lintervalle [1,N], la différencesi:;-g; soit constante. Cela signifie que le pas de

discrétisation est toujours le méme.
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Graphique V.15 : calcul des aires sous la courliotigue et a partir des points issus des analysedahnées.



Ces N points correspondent aux N valeurs issud'amyse des figures de péles. Le
fait que le pas de discrétisation soit constantstn’pas absurde puisque les données
expérimentales extraites des poles ont été faites an pas de mesure fixe @ret eny. On
calcule ensuite l'aire de chaque rectangle, défipartir de chaque poimt correspondant,
ayant pour hauteur l'intensitg €t pour largeure(;1-i.1)/2 (Graphique V.1h

Quant au calcul de I'aire sous la courbe, il sedaimaniere classique, car il suffit de
calculer l'intégrale de la fonction représentatohe modéle théorique. Cette derniere est

intégrable puisque composée de fonctions intégsahlel'intervalle §1,en].

N-1

Aire(T) :T Ae,T) df—{z | x(%j +h x(gz _‘91) +ly ><(‘91\1 _gN—l)}

Equation V.8

Une fois ces deux mesures obtenues, il suffit trukea leur différenceEquation V.§
et de déterminer le point d’'intersection de cetievelle courbeGraphique V.1pavec I'axe
des abscisse&uation V.9, la variable étant dans cette nouvelle fonct@®dédgré de finition
T.

104

0 o00 ———400 o 00 1000

T(A)

Graphique V.16 : exemple de représentation deffér@ince entre I'aire de la courbe théorique etrka
obtenue a partir des données expérimentales.



La preuve de I'existence d’une solution a I'équatfquation V.9 vient du théoréme
des valeurs intermédiaire3héoreme V)3puisqu'il existe alors au moins un point ou la

fonction coupe I'axe des abscisses.

&N N-1 £.—C
IA(e,T)de—[ ! x(%) +1, (g, —&,) +1, &y —EN_l)} =0

i=2

Equation V.9

Soit f une fonction dé/ dang”/, continue sur un intervalle I. Alors, pour tou®l®a et b de I,
et pour tout réel k compris entre f(a) et f(b)pxiste au moins un réel ¢ compris entre a et b
tel que f(c)=k.

Théoréme V.3 : théoréme des valeurs intermédiaires
La recherche d’une intersection entre la courbeésmmtative de l'aire et I'axe des

abscisses est un cas particulier du théoreme metéd k = 0.
2.3.1.Explication de la méthode des sécantes

Avant tout, il est bon de rappeler la méthode destde (appelée également méthode
de Newton-Raphson) qui utilise la formule récureesuivante Equation V.1). Cette
méthode permet de déterminer I'intersection erdreolurbe et 'axe des abscisses a condition

de choisir une valeur d’abscisse initialgpFoche de la solution :

-7 - Aire(T))

™ Aire!(T)

Equation V.10

Cette méthode peut ne pas converger si le poitilisie situe trop loin du zéro de la
fonction. Cependant, lorsqu’elle converge, ellebestucoup plus rapide que la méthode de la
dichotomie et sa complexité est quadratique.

Quant & la méthode de la sécar@aphique V.1Y, elle découle de la méthode de

Newton précédente.
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Graphique V.17 : calcul du zéro de la fonction fmméthode de la sécante.

Il suffit de remplacer la dérivée par une différefinie. La relation récurrente est alors

donnée par la formulé&quation V.1) :

T;H_:-nw_ . 1}-_1}?
Aire(T ) — Airg(T )

x Aire(T)

Equation V.11

Ainsi, cette derniere méthode ne requiert pas tlilcde dérivée, mais c’est au prix

d’une vitesse de convergence plus lente.
2.3.2.Résultats des secondes analyses

Les résultats des analyses de la premiére méthedealdul du degré de finition,

exprimé en A, sont consignés dans les tableaepeésentés par les graphiques suivants.



1 ed
[u]
=]
=]
4 r
¥
123 N
T (&)
el
10 0.2 0.4 0.6 0.8 1

ir

Graphique V.18 : évolution du degré de finitionlaédentille L, en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.19 : évolution du degré de finitionlaédentille L, en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.20 : évolution du degré de finitionlaédentille L; en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.21 : évolution du degré de finitionladentille L, en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.22 : évolution du degré de finitionladentille Ls en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.23 : évolution du degré de finitionladentille L en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.24 : évolution du degré de finitionlaédentille L; en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.25 : évolution du degré de finitionlaédentille Lg en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.26 : évolution du degré de finitionlaéentille Ly en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.
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Graphique V.27 : évolution du degré de finitionladentille L;, en fonction des usinages et de I'orientation
cristallographique.



3. Interprétation des résultats

Au cours de ces différents essais, une caractgrestnicrostructurale importante a été
déterminée de deux manieres différentes. Le degfinitien a été évalué, pour chacune des

figures de pbles caractéristiques des échantibbdgs usinages.
3.1.Bilan des deux méthodes de calcul du degré de fimh

Les résultats obtenus des analyses et des méttiaggsoximation sont corrects. Les
valeurs déterminées pour le parameétre T sont core®raux attentes et traduisent bien le fait
que la qualité de la microstructure de la fluorgi@méliore nettement au fil des usinages
(Graphique V.28

En outre, la plupart des courbes théoriques, reptésves des pbles s'adaptent bien

aux données expérimental&rgphique V.23



Z

Graphique V.29 : interpolation (en rouge) des daséxpérimentales (en bleu) et estimation de férdifice
entre les deux courbes (en vert).

D’un point de vue analytique, les résultats soosphitigés. En outre, il est possible
de rapprocher les résultats obtenus pour chaqugsan&ntre les deux méthodes de calcul
(Graphique V.28 pour les différents usinages. Globalement,stoet de cette analyse que les
valeurs de T obtenues a chaque étape de la réalighds lentilles en fluorine orientée, sont
relativement homogenes ; mais en comparant legrdiffes valeurs de T obtenues par les
deux méthodes, il apparait que pour des valeurg&dede ce paramétre, le « nuage de
points » est treés étal&(aphique V.3D; en revanche, pour des valeurs de T faibles {000

A), les points sont trés proches les uns des autres
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Graphique V.30 : comparaison entre les valeurgobées par les deux différentes méthodes de calctl(én

A).

Cela s’explique par le fait que le pbéle représéntditin disque brut en fluorine
orientée est tres étendu et donc de nombreux pearant utilisés afin de déterminer la
courbe interpolant le mieux ces données. Inversenpenir une lentille finie, le nombre de
points permettant de calculer cette interpolatistrtres faible et conduira inévitablement & des
erreurs d’estimation. Néanmoins, méme si les valebtenues par les deux méthodes ne sont
pas parfaitement exactes, elles traduisent biéaitlque le parametre T augmente en fonction

de la qualité du cristal constituant la lentille.
3.2. Approximation linéaire des données expérimentales

A partir de ces données, il est également possileledéterminer une droite
représentative de ce nuage de points. Une régre$isi@aire a partir des valeurs de T,
obtenues a l'aide des deux méthodes précédentesneaétre effectuée afin de déterminer la
droite D passant au plus prés de ces points au dera méthode des moindres carrés

(Chapitre V, §2.21 Il convient alors de minimiser la fonction suit@ Equation V.11 dans



laquelle la quantité (\axx-b)? représente le carré de la distance verticalpait considéré
(xi,yi) & la droite D Chapitre V, 82.2.1

2

f(a,b):i(yl—axa(—l)

Equation V.12

Résoudre cette équation revient donc a déeterma@sevaleurs des parametres a et b,
correspondant respectivement au coefficient ditecte la droite D et a son ordonnée a

I'origine, qui minimisent la somme ci-dessus.
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Graphique V.31 : représentation en trois dimensidada fonction f(a,b) caractérisant la droite digression
du nuage de points.

La courbe représentativeGaphique V.31 de la fonction précédente admet un
minimum. Ce dernier existe de part le théoréme déeRThéoreme V)let le théoreme des
bornes Théoreme VR Il est désormais possible de déterminer lesmpeait@s a et b par une

étude statistique sur les classestx (pour i variant de 1 a N).



;(:%Xi)g

i=1

Equation V.13
N _ —_—
V, :%XZ(K e
i1

Equation V.14

A partir du calcul de la moyennEduation V.13 de la varianceHquation V.13 et de
I'écart type Equation V.15 des x puis des yet enfin de la covariance de ces deux classes
(Equation V.18 il suffit alors de déterminer les coefficientgtab ainsi que le coefficient de

corrélation linaire R.
g, =N,
Equation V.15
1. - - — - -
R ONCERE VEE ESTIACS
i=1

Equation V.16

Les coefficients a, b et R se déterminent & pdes formules suivanteEquation
V.17, Equation V.18tEquation V.19:

Equation V.17

b=y-axx= y——*¥ x
y y v

X

Equation V.18

R=—Jxv
o, %0,

Equation V.19



Les premieres valeurs, calculées pour I'ensemidepdénts, sont consignées dans le

tableau suivantlableau V.2%:

T points Taire
Nombre de points 142
Moyenne 630.0318358 726.6449958
Variance 1340308.931 3401833.550
Ecart type 1157.717120 1844.406015
Covariance 1579025.973
a 1.178105985
b -15.5992807
R 0.7394865653

Tableau V.24 : résultats des calculs des paramétecia droite de régression.

La droite de régression linéaire donnant les me#laésultats pour I'ensemble du
nuage de points est donc donnée par I'équation stigivaquation V.2) et est représentée en
début de paragraph&aphique V.32t Graphique V.33:

T

aires

=1.17810598% T -15.59928(

pdnt s

Equation V.20

Le coefficient de corrélation associé a cette égnaest R = 0.7394865653. En
pratique, on considére que l'ajustement est corl@stque ce coefficient est, en valeur
absolue, supérieure8/2 (soit environ 0.8660254040). Comme cette vadstisupérieure au
R trouvé, nous allons considérer uniquement la zwmenuage de points ou le degré de

finition T est sensiblement la méme pour les deéxhodes.
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Graphique V.32 : comparaison entre les valeursAg obtenues par les deux méthodes de calcul(da T
rouge) et la droite représentative (en bleu) dasemble du nuage de points.
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Graphique V.33 : comparaison entre les valeursAgobtenues par les deux méthodes de calcul da T (e
rouge) et la droite représentative (en bleu) d’waetie du nuage de points @600A).



Il est nécessaire de restreindre le calcul a desursadu parametre de taille faibles,
c’est-a-dire T< 600 A. Il convient alors de considérer le nouvishleau de données suivant
(Tableau V.2k:

Tpoints Taire
Nombre de points 100
Moyenne 155.5575330 177.3488066
Variance 6551.061088 8108.862488
Ecart type 80.93862544 90.04922258
Covariance 6561.680282
a 1.001620988
b 21.5391167
R 0.9002834637

Tableau V.25 : résultats des calculs des nouveanarpétres de la droite de régression.

La droite de régression linéaire présentant ledlenes résultats est maintenant donnée

par Equation V.2) :

T.es =1.001620988 T

aires pant s

+ 21.53911¢

Equation V.21

Et, dans ce cas, R = 0.9002834637. Cette valeuplas grande que le seuil
d’acceptabilité généralement utilisé, donc cettevetie courbe peut étre utilisée pour décrire

assez précisément le nuage de poi@taghique V.34
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Graphique V.34 : comparaison entre les résultateenbs par les différentes méthodes de calcul pesr d
valeurs de T faibles (en rouge) et la droite repréative (en bleu) d’'une partie du nuage de pdifts 600 A).

Cette nouvelle approximation de la droite de régjogsreste correcte et décrit bien le
nuage de points, méme lorsqu’il est consideré &eww dans sa totalités(aphique V.35

c’est-a-dire pour I'ensemble des valeurs de T cag=zihuparavant.
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Graphique V.35 : comparaison entre les résultatenbs par les différentes méthodes de calcul denTouge)
et la droite représentative (en bleu) d’une padienuage de points @600 A).



A partir de la, une relation entre les deux métbadie calcul a été trouvée et bien que
'ordonnée a l'origine des deux droites de régmssie soit pas nulle, le fait que leurs
coefficients directeurs soient tres proches de htreoque les deux méthodes donnent
globalement les mémes résultats. Les valeurs aiehues sont d’autant plus précises que le

nombre de points issus des données expérimentatesaht le profil des poles est éleve.

3.3. Analyse du degré de finition des échantillons poligu fluide
MRF

Une fois les lentilles polieChapitre Ill, 82.2.5, elles sont mesurées sur un nouveau
dispositif d’analyse de diffraction des rayons >et@ppareillage est différent de celui utilisé
précédemmentQhapitre IV, 82 et une approche différente du calcul du degrérmikion est
donc considérée.

L'analyse s’effectue d’abord a partir des figurespidbles des lentilles A et Bigure

V.4 etFigure V.5 obtenues par des mesures de diffraction des rayons

S
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Figure V.4 : figure de pole de la lentille A apgalissage MRF centrée autour du pic de diffraction.
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Figure V.5 : figure de pble de la lentille B aprgslissage MRF centrée autour du pic de diffraction.

~

Les valeurs de T sont ensuite extraites a partif’@gation Equation 1V.J en
fonction de la largeur a mi-hauteur H de la coudygrésentative des profils des péles. La

nouvelle relation est alors donnée par la formitgu@ation V.22 :

A 1

= X
cosd TxXH _ 2xtand x A
180 A

Equation V.22

T

Bien que cette relation ne tienne pas compte desrdieffets instrumentaux, elle
donne, malgré tout, une bonne estimation du degrfindion des lentilles avec les nouveaux
appareillages de diffraction des rayons X. Le pa&taenT va donc étre estimé a partir des
largeurs a mi-hauteur des pics de diffractiGnaphique V.3t Graphique V.3ydes lentilles

A et B a partir des figures de pdles précédentes.



Chapitre V : Analyse microstructurale et comparaides données expérimentales issues de la
seconde campagne d’usinages
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Graphique V.36 : estimation de la largeur a mi-tewrtdes pics caractéristiques de la lentille A é&gr
polissage magnéto-rhéologique.
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Graphique V.37 : estimation de la largeur a mi-tewrtdes pics caractéristiques de la lentille B é&sgor
polissage magnéto-rhéologique.

Les résultats des analyses des pics sont consigla@ssle tableau suivantdbleau

V.26).

- 201 -



Largeur a ml-hauteur T (en A)
(en ®)
Lentille A 0.0067 12779.43895
Lentille B 0.0069 13128.03333

Tableau V.26 : estimation du degré de finition £&gren fonction des usinages et de l'orientation
cristallographique (220) pour les lentilles poligERF.

Il apparait également, au regard de ces résulfaés,conformément a ce qui avait été
annoncé précédemment, les valeurs élevées du gaeameorrespondent bien a un degré de

finition caractéristique de lentilles de trés boqualité Chapitre V, 82

4. Conclusion

A partir des résultats encourageants obtenus guascette nouvelle méthode de
caractérisation de lentilles monocristallines arofine orientée, il est aisé de remonter aux
caractéristiques microstructurales a chaque étapgubcédés de fabrication des dioptres, et
ainsi d’analyser avec une grande précision lI'impdgtces usinages sur la structure de la
lentille.

Il est donc possible, a terme, non seulement dgpagan les cycles de réalisation, mais
eégalement de les optimiser. Ainsi, afin de compligt¢ableau du troisieme chapitfeapleau
[11.28), un nouveau tableau résume les différents mogermmoduction de lentilles en fluorine

ainsi que les possibilités et les risques de talleelle méthode de fabricationgbleau V.2Y.



Pourtant d’autres parametres peuvent étre caletilgsuvent eux aussi étre considérés
comme des indicateurs de la qualité de l'usinageleltilles. Ainsi, il est possible de mettre
en ceuvre, pour le calcul de la microstructure,déthodes plus complexes d’approximation
des courbes représentatives de I'échantillon arpdet différentes fonctions : gaussiennes,
lorentziennes, fonction de Voift!, *? pseudo-fonction de Voigt, ou fonction de Pearson
type VIl 3. Une ébauche de ce travail est consignée en arfaarexe V, §det propose les
bases d’'une approche plus complete de I'analyselal@sées expérimentales. De plus, il peut
étre également intéressant de comparer les résolbdenus sur les dioptres aprés polissage
avec un fluide magnéto-rhéologique avec ceux olstgaur les autres lentilles par les mémes
méthodes en mesurant, par exemple, les largeurshauteur a partir des différents profils

caractéristiques de I'échantillon.






Conclusion

1. Contexte de la these

Les termes abordés au cours de cette théese tontldee domaines relativement
vastes. Il donnait la possibilité d’aborder et denbiner des notions relativement différentes
et demandait des connaissances spécifigues danss dieenaines tels que I'étude des
matériaux liés a I'optique et leurs techniquesal&itation sur diverses machines, associés a
des analyses d’'images issues de données mesupéetsr al’appareillages de diffraction des
rayons X, illustrant ainsi la parfaite collaboratides domaines physiques et calculatoires. A
cela s’ajoutent les compétences en traitement déwna travers la conception et la réalisation
d'un logiciel de dépouillement et danalyse des dm® issues des appareillages
précédemment cités. Le but ultime est la réalisatmmpléete et surtout la caractérisation, de
lentilles a dioptre asphérique en fluorine par nage a I'outil diamant et la possibilité de leur

intégration dans un produit fini.
2. Résultats

Des premiers essais avaient été préalablementsédgainais n'avaient pas donné
entierement satisfaction. Le nouveau procédé dectdlon doit étre en relation avec le savoir
faire deThales-Angénieyxc’est pour cela qu’il a été congcu au plus prodbee besoins de
I'entreprise et est basé sur des procédés de &ilbricexistants, ne nécessitant donc pas de

moyens et d’investissements supplémentaires.



Ce processus n’est valable que pour les dioptrehuerine et sur certaines matieres
monocristallines utilisées dans l'entreprise. Dgsaés réalisés avec différents rayons de
pointe des outils diamants ont permis d’'ajustenmraaux les parameétres d’usinages et de
limiter I'apparition de certains défauts. La phabe polissage magnéto-rhéologique sur la
fluorine a nécessité I'utilisation de fluide de ipehge particulier contenant des particules de
diamant comme abrasif. Cette derniere étape a pedmi supprimer définitivement les
guelques arrachements présents a la fin des giadbesdentes.

Le processus de réalisation précédent est a rapgrdain autre procédé existant basé

sur la microrectification et qui comporte quatreagés :

* Une phase de microrectification en régime cassamielau dioptre sphérique,

apres ébauche et douci, sa forme asphérique.

* La seconde phase de microrectification en régimeilduaffine la forme du
dioptre et surtout donne au dioptre une rugositehe de celle désirée sur la

piece finie.

 Ensuite une troisieme phase de polissage souplminéli les défauts
d’'ondulation générés par la phase précédente. @apencette phase a

tendance a dégrader fortement la forme du dioptre.

 La derniére phase consiste, la aussi, en uneoinithagnéto-rhéologique

destinée a corriger les déformations de I'étapeduiénte.

A la fin de ces phases, le dioptre est conformecahier des charges d’'un zoom
Thales-AngénieuxCe processus a déja montré de bons résultatsaabént le début de cette

thése. Il reste intéressant pour la fabricationdoptres asphériques en verre puisque ces



derniers ne peuvent pas étre facilement réalisés t@arnage a l'outil diamant. La

comparaison avec le premier procédé de fabricatisn donc indispensable et permet
d’améliorer la qualité des dioptres finis par tage de maniere significative. Cependant,
pour la fabrication de lentilles monocristallindsgst a éviter, car la réalisation d’'un dioptre
asphérique par cette méthode est quasiment deaxpfos longue que celle d’'un dioptre
sphérique. En outre, ce processus est beaucoupgaqiltesux, et aussi plus difficile a mettre en

ceuvre que celui basé sur le tournage.

Parallelement, une étude des arrachements par ogiesoptique et par I'analyse
d’'images issues de mesures par diffraction desgjoa également été réalisée. L'analyse et
surtout le traitement des images permettent detdjgarprécisément non seulement la taille
des arrachements et leur évolution au fil des gsaais également les effets des différentes
méthodes d’usinage sur la qualité de I'extrémeaserfdu dioptre au cours de chacune des

étapes de fabrication.

3. Conclusion et perspectives

Nous sommes donc parvenus, a la fin de cette édudesttre en place un processus
innovant et fiable de fabrication de lentilles asphées en fluorine orientée. Ce processus
basé sur le tournage diamant a donné de tres lésnttats similaires a ceux obtenus sur
d’autres matériaux ou par d’'autres processus.rihpede réaliser rapidement des lentilles en
un nombre d’étapes limité, sans avoir I'inconvénigs réduire le nombre d’interphases. Les
analyses menées en paralléle ont permis d’isokerlodaliser puis de réduire les défauts
inhérents a la matiere afin d’obtenir des dioptteggrande qualité pouvant étre intégrés dans

des systémes optiques complexes.

L'analyse cristallographique effectuée au coursayetes de fabrication des lentilles a

permis de suivre I'évolution des paramétres micoastiraux caractérisant la qualité des



dioptres usinés. En outre, les méthodes de catieNgloppées ont permis d'estimer avec
précision leur degré de finition.

Une étude plus poussée des profils de péles, bsaati par exemple les mesures de
largeurs a mi-hauteur dans une représentation atestéristiques de I'échantillon au moyen
de courbes gaussiennes, lorentziennes, de Voigipnnerait de nouvelles approximations du
degré de finition des lentilles. D’autant, que lesoins industriels, en terme de qualité et
d’état de surface des dioptres fabriqués en flepont de plus en plus complexes a réaliser :
les « steppers » destinés a la fabrication de péleetroniques utilisent des longueurs d’ondes
de l'ordre de 157 nm. La précision requise pourtale composants optiques nécessite de
maitriser totalement la forme et la rugosité lags dsinages. Ainsi, une suite a cette thése est
envisageée, dont le but est de mettre en évidenédeléterminant des parametres d’usinages,

et de quantifier leur influence sur la taille demehements.



Références bibliographiques

[1] Andreas Bielke, Klaus Beckstette, ChristophRbler, Holger Lasser, Brid Mullany,
Michael Pollmann, Hexin Wang, « Fabrication of asjgheptics — process challenges
arising from a wide range of customer demands aetsity of machine technologies
», Optical Fabrication Testing and metrology, Peatiegs of SPIE Vol. 5252 (2003),
1-12.

[2]

[3]

[4]
[5]
[6]

[7] Fiches n°35-0816 et n°87-0971 du Joint Commnaitter Powder Diffraction Studies
(JCPDS) de la fluorine, International Centre fofffiaction Data (2000).

[8] Konrad Knapp, « In Search of Calcium fluoride Bhotonics Spectra (2003), 58-60.

[9] Rebecca S. Retherford, Robert Sabia, Vinceridkira, « Effet of surface quality on
transmission performance for (111) CaF2 », AppSedface Science 183 (2001), 264-
269.



[10]

[11]

[12]

[13]

[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

[20]

Konrad Knapp, Ewald Moersen, « CaF2 for 157 hithography », SEMATECH
157nm Technical Data Review, Schott Lithotec AGOE0

Z. Zhong, « Partial-ductile grinding, lappimgd polishing of aspherical surfaces on

glass », materials and manufacturing Process,N0{1997).

John C. Lambropoulos, Stephen D. Jacobs affdRiekman, « Material removal
mechanisms from grinding to polishing », Finishinf§ Advanced Ceramics and
Glasses, Indianapolis, Indiana, USA (1999), 113-128

Stéphane Di Luzio, Henry Gagnaire, Philippesete Bernard Feraud, Christian
Tirvaudey, « An industrial process of asphericaklsurfaces manufacturing », Optical
Fabrication, Testing and Metrology, proceedingSBfE Vol. 5252 (2003), 496-507.

Manuel d’utilisation de la Nanoform 600 de €itech, 1997.

M. Law, J. Bender, C. K. Carniglia, H. E. Beti) A. H. Guenther, D. Milam, B. E.
Newnam, « Characterization of Calcium Fluoride CGgdtisurfaces », NIST special

publication 752, Symposium on optical materialstigh power lasers (1988).

D. F. Edwards and P. P. Hed, « Optical glagsitation technology. 2. Relationship
between surface roughness and subsurface damAgelied Optics 26 (1987), 4677-
4680.

Stéphane Di Luzio, « Réalisation de dioptregheriques de grande précision pour des
applications dans le domaine visible », thése QeiVersité Jean Monnet de Saint-

Etienne et de la société Thales-Angénieux a Saéahd (2004).



[21]

[22]

[23]

[24]

[25]

[26]

[27]

[28]

[29]

John C. Lambropoulos, Su Xu, Tong Fang and dlbrGolini, « Twyman effect
mechanics in grinding and microgrinding », Opicalcigty of America, Journal of
Applied Optics, vol. 35, n°28 (1996), 5704-5713.

Michael T. Tuell, James H. Burge, Bill Andensa< Aspheric optics : smoothing the
ripples with semi-flexible tools », Society of Pba@Dptical Instrumentation Engineers,
Opt. Eng. Vol. 41(7) (2002), 1473-1474.

Ashley M. H. Pun, Norman S. W. Chan, DerekHLouie and L. M. Li, « Integration
of magneto-rheological-finishing (MRF) technologyr f ultra-precision optical
manufacturing », Optifab 2003, Technical DigesEBIE Vol. TD02, (2003), 60-64.

S. D. Jacaobs, D. Golini, Y. Hsu, B. E. PuchehD. Strafford, Wm. I. Kordonsky, I.

V. Prokhorov, E. Fess, D. Pietrowski, V. W. Kordkys « Magnetorheological

Finishing : Toward Cylinders, Toroids and Asphediptics », proceedings of the 8th
International Precision Engineering Seminar, Irdé@onal Progress in Precision
Engineering, (1995), 371-374.

Don Golini, Paul Dumas, William Kordonski, $teen Hogan, « Precision optics
fabrication using magnetorheological finishing »mérican Society for Precision
Ingineering (1998), 597.

William Kordonski, QED 1st annual MRF User’'sdap Meeting, (2002).

Edward Fess, « MRF Produces Precision Optiommfa Microground Surface »,

Information Brief of center for Optics manufacturjiigniversity of Rochester (2002).

« Understanding the Mechanism of Glass remavallagnetorheological Finishing
(MRF) », LLE Review, Volume 83, 157-172.



[30]

[31]

[32]

[33]

[34]

[35]

[36]

[37]

[38]

Aric Shorey, Sergei Gorodkin and William Kakki, « Effect of Process parameters
on Surface morphology in MRF », Optifab 2003, TecAhnDigest of SPIE Vol. TD02,
(2003), 69-71.

Manuel d’utilisation de la machine Q22 de QEE&chnologies.

Jessica E. DeGroote, Stephen D. Jacobs, JahBckben, Henry J. Romanofsky ans
Irina A. Kozhinova, « Magnetorheological finishingf a diamond turned
poly(methylmethacrylate) flat », Optifab 2003, Tewal Digest of SPIE Vol. TD02
(2003), 65-68.

« Polishing PMMA and Other Optical Polymerghwmagnetorheological Finishing »,
LLE Review Volume 96, 239-249.

« Development of new Magnetorhelogical FluidsPolishing CaF2 and KDP », LLE
review, Volume 80, 213-219.

Don Golini, Mike DeMarco, William Kordonski @John Bruning, « MRF polishes
calcium fluoride to high quality », Laser Focus 6g2001).

Joseph A. Randi, John C. Lambropoulos ansigte®. Jacobs, « Subsurface damage
in some single crystalline optical materials », AgglOptics Vol. 44 n°12 (2005),
2241-2249.

Joseph A. Randi, J. C. Lambropoulos, S. DoBdacShai N. Shafrir, « Determination
of subsurface damage in single crystalline opticaterials », Optifab 2003, Technical
Digest of SPIE Vol. TD02 (2003), 84-86.

J. A. Menapace, P. J. Davis, W. A. Steeld,.l\Wong, T. I. Suratwala, P. E. Miller, «
MRF Applications: Measurement of Process-depen8absurface Damage in Optical
Materials using the MRF Wedge Technique », LLNL, Bea Damage Symposium
(2005).



[39]

[40]

[41]

[42]

[43]

[44]

[45]

[46]

[47]

Jian Shen, Shouhua Liu, Kui Yi, Hongbo He,ndia Shao, Zhengxiu Fan, «
Subsurface Damage in Optical Substrates », Optk(2205), 288-294.

Oliver W. Fahnle, Hedser van Brug, « Novel appreado generate aspherical optical
surfaces », Processing of SPIE, Conference on &panufacturing and Testing I,
vol. 3782, (1999), 170-180.

Jue Wang, Robert L. Maier, « Novel Quasi-Brewsangle technique for evaluating
the quality of optical », Processing of SPIE, Mkigy, Inspection, and Process
Control for Microlithography XVIIl, vol. 5375, (200, 1286-1294.

X. D. Liu, L. C. Lee, X. Ding and F. Z. Fang,Ultraprecision Turning of aspherical
Profiles with Deep Sag », IEEE ICIT'02, Bangkok,aTland (2002), 1152-1157.

Jiwang Yan, Jun’lchi Tamaki and Akihiko Kube Ultra-precision diamond turning of
optical crystals for advanced infrared optical comgrus », Optifab 2003, Technical
Digest of SPIE Vol. TD02, (2003), 173-175.

« Detailed Sample Cutting Report for Calciutudfide », Nanotechnology Systems,
Mars 2000.

Jiwang Yan, Katsuo Syoji, Tsunemoto Kuriyagawaenji Tanaka and Hirofumi
Suzuki, « Diamond Turning of CaF2 for Nanometriaf&ce », American Society for

Precision Engineering proceedings 22 (2000), 66-69.

Qingliang Zhao, Shen Dong, Yingchun Liang,Afao, « Effects of Diamond Cutting
Tool's rake Angle and Edge Radius on the Diamonch&d Surface Quality », Optical
Manufacturing and Testing IV, Proceedings of SPtt 451 (2001), 200-208.



[48]

[49]

[50]

[51]

[52]

[53]

[54]

[55]

[56]

P. Coussot, « Métrologie des systéemes optiguescole d’Eté Systemes Optiques,
187-221.

Richard Plympton, « Radius Tolerancing », @ti2003, Technical Digest of SPIE
Vol. TDO2 (2003), 113-115.

H. Dagnall M. A., « Exploring surface TextureRank Taylor Hobson Ltd.

J. C. Lambropoulos, S. Arrasmith, S. D. JacdhsGolini, « Manufacturing-induced
residual stresses in optical glasses and crystample of residual stress relief by
magnetorheological finishing (MRF) in commerciallicein wafers », Optical
Manufacturing and Testing IV, Proceedings SPIE ¥db1 (2001), 181-190.

S. R. Arrasmith, S. D. Jacobs, J. C. LambrdpguA. Maltsev, D. Golini, W. 1.
Kordonski and E. E. Cleaveland, « The use of magheblogical finishing (MRF) to
relieve residual stress and subsurface damageppedasemiconductor silicon wafers
», Optical Manufacturing and Testing IV, Procee@ir8PIE Vol. 4451 (2001), 286-
294.

Angela Duparré, Igor Kozhevnikov, Stefan Ghedorg Steinert, Gunther Notni, «
Surface characterization of optical components tfer DUV, VUV and EUV » ,
Microelectronic Engineering 57-58 (2001), 65-70.

C. Ruppe, A. Duparré, « Roughness analysigptital films and substrates by atomic
force microscopy », Thin Solid Films Vol. 288 (1998-13.

Manuel d'utilisation du microscope a force raique Explorer de la société

Thermomicroscopes.



[57] V. Scherer, U. Rabe, R. Fechner, W. Arnoldneasurement of Microtopography and
Subsurface Properties of micromachined Surfaces @&nmg Atomic Force
Microscopy and Near-Fields Acoustic Microscopy »oqeedings of the 8th
International Precision Engineering Seminar, Intéomal Progress in Precision
Engineering, (1995), 165-169.

[58] V. Scherer, U. Rabe, R. Fechner, A. SchindlerRiemer, W. Prdly E. Brinksmeier,
W. Arnold, « Characterization of Micromashined sods by Atomic force
Microscopy », ASPE Annual Meeting 10/94 (1994), 167

[59] Manuel d'utilisation de l'interferométre WyKRTI 6100 de la société Veeco.

[60] Y. Surrel. « Cours de Métrologie optique pacalége de phase : mesures de formes,
de champs de déplacements et de déformations )¢ Baiionale Supérieure des
Mines de Saint Etienne (1999-2000).

[61] U. Birnbaum, O. R. Falkenstorfer, Th. Herrmas Kohler, H. Lauth, J. Réder, R.
Schreiner, « It's the subtleties that make theed#fiice », Optical Fabrication, Testing
and Metrology, proceedings of SPIE Vol. 5252 (2003)16.

[62] K. Lewotsky, « Holographic null correctors shfy asphere testing », Laser Focus
World (1995).

[63] Manuel d'utilisation du rugosimétre optiqgueWw¥iew 5020 de la société Zygo.

[64] S. Rimbert, «Utilisation d’'un rugosimetre wpte et réalisation d'une lentille
asphérique », mémoire de D.E.S.S. de nanotecheatiegi Université Claude Bernard
de Lyon (2001).

[65]



[66] Yves Surrel, « Images optiques; mesures 2BDeb, cours du Conservatoire National
des Arts et Métiers, (2002-2003).

[67] E. Durand, J. M. Bacchus, « Phase detectidieatemetry : an industrial solution for
three dimensional forme measurement of asphericsphdric surfaces », Ets Pierre

Angénieux.

[68] M. J. Downs, « Nanometric measurement byaaptinterferometry », proceedings of
the 8th International Precision Engineering Semini@ternational Progress in
Precision Engineering, (1995), 97-98.

[69] Seung-Woo Kim, In-Chul Chang, Dong-Sik Kim,eFalo Kim, Seung-Bong Yoo, «
Very large Scale Phase Measuring Interferometrypfofile Measurement of Aspheric

Surfaces with Nanometer Accuracy », Pacific Rim'2999), 70-71.

[70] R. Y. Fillit, « Caractérisations microstrucales des couches minces par rayons X :
analyses des matériaux par diffraction des rayoms Xcole Nationale Supérieure des
Mines de Saint-Etienne (2000).

[71] R.Y. Fillit, « X-ray and infrared characteations. Microstructure and stress analyses

», cours de DEA de I'Ecole Nationale SupérieureMewes de Saint-Etienne (2006).

[72] V. E. Asadchikov, A. Duparré, S. Jakobs, Au.¥Xarabekov, I. V. Kozhevnikov, «
Comparative study of the roughness of optical sedaand thin film by X-ray

scattering and atomic force microscopy », Appligei€ 38 (1999), 684-691.

[73] A. Kelly, G. W. Groves, « Crystallography a@tystal Defects », Longman Group
Limited (1970), 400-401.

[74] Francois Abel, « Microanalyse nucléaire », I€ction de la Société Francaise
d’Optique, Cristaux massifs et en couches minces poptique. 8. Elaboration et
caractérisation, EDP Sciences (2005), 173-194.



[75]

[76]

[77]

[78]

[79]

[80]

[81]

[82]

[83]

[84]

[85]

André Authier, « Radiocristallographie », Taafues de I'lngénieur, A 242.

Norbert Broll, « Caractérisation de solidestallisés par diffraction X », Techniques
de I'Ingénieur, PE 1080.

R. Y. Fillit, F. Duchemin, J. M. Becker, « Neelle méthode de quantification des
orientations cristallines par figures de pdles @aasolution et ultra-rapides », Journal
de Physique VI, Colloque C4, supplément au JoudealPhysique lll, Volume 6
(1996), 297-306.

K. J. Kozaczek, D. S. Kurtz, « Quantitativettege analysis of blanket films and

interconnects », Workshop on Texture in Electrépsglications, NIST (2000).

Raymond Hocart, « Les cristaux », Presses &fgitaires de France n°1296, (1968).

E. Flint, « principes de cristallographie »irNL968).

René Guinebretiere, « Diffraction des rayonssi échantillons polycristallins »,
Hermes Science (2002), « 35-37, 251-252, 153-14-B®

Patrick Lambert, « Prétraitements des imagesetr », Ecole d’été — Images couleurs,
Saint-Etienne (1999).

Pierre Soille, « Morphological Image AnalysiPrinciples and Applications »,
Springer (2003), 241-263.

J. Serra, « Filtrage Morphologique », Courdvttaphologie, Ecole des Mines de Paris
(2000).

Jean Serra, « Image Analysis and Mathemakt@iphology, Volume 2 : Theoretical

Advances », Academic press limited (1988).



[86]

[87]

[88]

[89]

[90]

[91]

[92]

[93]

[94]

[95]

Pierre-André Zitt, « Modélisation de texturggechniques du minimax sur I'entropie »,

mémoire de magistere (2003), 4-7.

Robert W. Cheary and Alan Coelho, « A FundaraleRarameters Approach to X-ray
Line-Profile Fitting », J. Appl. Cryst. 25 (1992)09-121.

Robert W. Cheary and Alan Coelho, « Synthegjzand Fitting linear Position-
sensitive Detector Step-Scanned Line Profiles »rnadwf Applied Crystallography
Vol. 27 (1994), 673-681.

A. J. C. Wilson, « Théorie mathématique deéiffractométrie des poudres aux rayons
X », Bibliotheque technique Philips (1964), 68, 69.

Harold. P. Klug and Leroy. E. Alexander, « ayrdiffraction Procedures », 2nd
edition, New-York, Wiley-Interscience (1974), 29063 162-163, 167, 148-152.

R. Jenkins and J. L. de Vries, « An Introdagtito X-ray Powder Diffractometry »,
Copyright N. V. Philips Gloeilamenfabrieken, Eindiea, Holland, 14, 13, 12.

A. Guinier, « Théorie et Technique de la Radstallographie » (1956), 20-21, 28-32,
92-97, 115-116, 242-243, 696-699, 705-708, 148-33235, 509-513, 111-115.

B. D. Cullity, « Elements of X-ray Diffraction», Addison-Wesley publishing
Company, Inc. (1958), 108-111, 10-11, 124-128, 468; 478-479, 130-131, 116-
117.

R. W. James, « The optical principles of thigaktion of X-rays », G. Bell and Sons
limited (1967), 93-134, 135-161, 608-610.

« International Tables for X-ray Crystalloghgp Volume 1V, Revised and
Supplementary Tables to Volumes Il and Il » (1974)101,47-66.



[96]

[97]

[98]

[99]

[100]

[101]

[102]

[103]

[104]

« International Tables for X-ray Crystalloghgp Volume I, Symmetry Groups »
(1952), 353, 525.

T. Ida and K. Kimura, « Flat-specimen effecé @ convolution in powder
diffractometry with Breng-Brentano geometry », Jalrof Applied Crystallography
Vol. 32 (1999), 634-640.

« International Tables for X-ray Crystalloghgp Volume II, Mathematical Tables »
(1959), 237, 148-150, 241.

« International Tables for X-ray Crystalloghgp Volume 1lI, Physical and Chemical
Tables » (1962), 201-216, 233.

Yves Jeannin, « Détermination de structurstaltine par rayons X : méthodes

numeriques », Techniques de l'ingénieur, traitdymseaet caractérisation, P 1076.

Yves Jeannin, « Résolution d’'une structuistalline par rayons X », Techniques de

I'ingénieur, traité analyse et caractérisation OP5L

T. Ida and K. Kimura, « effect of sample tpaiency in powder diffractometry with
Breng-Brentano geometry as a convolution », Jowhalpplied Crystallography Vol.
32 (1999), 982-991.

R. W. Cheary and A. A. Coelho, « Axial Divergce in a Conventionnal X-ray powder
Diffractometer. I. Theoretical Foundations », Jalrof Applied Crystallography Vol.
31 (1998), 851-861.

R. W. Cheary and A. A. Coelho, « Axial Divergce in a Conventionnal X-ray powder
Diffractometer. Il. Realization and Evaluation inFaindamental-Parameter profile
Fitting Procedure », Journal of Applied Crystalkygny Vol. 31 (1998), 862-868.



[105]

[106]

[107]

[108]

[109]

[110]

[111]

[112]

[113]

Monica Ceretti, « Apport de la diffraction si@eutrons a l'analyse des contraintes
internes », Habilitation a diriger des recherchdsjversité de Paris-Sud, Centre
d’Orsay (2004), 7-17.

D. Louér, « Microstructure et profil des raige diffraction des rayons X », J. Phys. IV
France, Vol. 103 (2003), 321-337.

T. Ida, H. Toraya, « Deconvolution of the tnusnental functions in powder X-ray
diffractometry », Journal of Applied Crystallograptiol. 35 (2002), 58-68.

R. W. Cheary, A. A. Coelho and J. P. Clindrundamental Parameters Line Profile
Fitting in Laboratory Diffractometers », Journal Résearch of the National Institute
of Standards and Technology Vol. 109, number 1420D-25.

R. Y. Fillit, A. J. Perry, C. Strandberg, filbolid Films Vol. 197 (1991), 47-55.

R. Y. Fillit, A. J. Perry, « Residual stremsd X-ray elastic constants in highly textured
physically vapor deposited coatings », Surface@oaltings Technology Vol. 36, Issue
3-4 (1988), 647-659.

Th. H. de Keuser, J. I. Langford, E. J. Mitigijer and A. B. P. Vogels, « Use of the
Voigt Function in a Single-Line Method for the Awsis of X-ray Diffraction Line
Broadening », J. Appl. Cryst. Vol. 15 (1982), 30843

J. I. Langford, « A Rapid Method for Analygithe Breaths of Diffraction and Spectral
Lines using the Voigt Function », J. Appl. CrysblV11 (1978), 10-14.

M. M. Hall, « The Approximation of Symmetri-Ray Peaks by Pearson Type VII
Distributions », J. Appl. Cryst. Vol. 10 (1977),.66



Annexe |



Annexe |

- 222 -



Annexe |

- 223 -



Annexe |

- 224 -



Annexe |

- 225 -



Annexe |

- 226 -



Annexe |

- 227 -



Annexe |

- 228 -



Annexe |

- 229 -



Annexe |

- 230 -



Annexe |

- 231 -



Annexe |

- 232 -



Annexe |

- 233 -



Annexe |

- 234 -



Annexe |

- 235 -



Annexe |

- 236 -



Annexe |

- 237 -



Annexe |

- 238 -



Annexe |

- 239 -



Annexe |

- 240 -



Annexe |

- 241 -



Annexe |

- 242 -



Annexe |

- 243 -



Annexe |

- 244 -



Annexe |

- 245 -



Annexe |

- 246 -



Annexe |

- 247 -



Annexe |

- 248 -



Annexe |

- 249 -



Annexe |

- 250 -



Annexe |

- 251 -



Annexe |

- 252 -



Annexe ||

1. Mesures par contact

1.1. Mesures linéiques avec du profilométre mécaniqueorm
Talysurf Series?2

Le Form Talysurf Series #° (Figure All.1) de la sociétéTaylor Hobsonest le
profilométre utilisé cheZ hales-Angénieugui permet d’effectuer des mesures de forme et de

rugosité sur des dioptres au cours de leur rémlisa I'exception des dioptres polis.

La mesure est réalisée le long d'une ligne. Le taswdst une courbe en deux

dimensions z(x)Kigure All.2).



()
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Figure All.2 : courbe représentative d’'une mesuegfarme en 2 dimensions au profilométre mécanique.

La mesure a l'aide d'un profilomeétre se fait en dépht un stylet sur la surface a
mesurer. Une des coordonnées de cette courbe st(xjoanée par le déplacement du stylet
engendré par le moteur de I'appareil sur I'axexd@sigure All.J ; 'autre coordonnée est la
position du palpeur perpendiculairement a I'axexdes

Sens de déplacement de la téte de mesure
>

(. Palpeur ou stylet capteur

BT NP L CNY Jj W\_ﬂ_‘ MM‘WI
Vx{f- f“*w mmww i

mell a mesurer

Figure All.3 : principe de déplacement du stylet sa profil.

La mesure de ce déplacement peut étre faite p&reatites techniques : soit par
I'induction créée dans une bobine se déplace dambhamp magnétique, soit par la déviation
d’'un rayon laser qui se réfléchit sur un miroiridaire du palpeur. Le capteur équipant cet
appareil utilise un faisceau laser He-Ne pour suigrmouvement du palpeur. Celui-ci est lié
au reste de I'appareil au moyen d’un pivot. Unmasest solidaire du palpeur au niveau de
cette liaison. Un faisceau laser est envoyé syrisene. La rotation du palpeur lorsqu’il suit
le profil de la surface entraine la déviation disdeau laser réfléchi. En évaluant cette

déviation, il est possible de déterminer la forméadgurface mesurée.



Les mesures données par cette méthode sont forttémiaencées par la géométrie du
palpeur. En effet, en fonction de sa forme et dedmensions, le palpeur suivra plus ou
moins bien le profil de la surface : la forme deptante du stylet rend cette derniére plus ou
moins capable d'étre en contact avec le profil.rément dit, certains « creux » du profil
peuvent ne pas étre atteints. Lorsque le rayora gwihte du stylet est petit par rapport a la
courbure de la surface, le mouvement du stylet ditisément les contours de la surface
(Figure All.4), mais lorsque la courbure de la surface augméntylet a tendance a passer
par-dessus toute dépression de faible rayon, ralugnsi sa sensibilité aux composants de
haute fréquence. Cette diminution, cependant, perd€pas simplement de la frequence des
défauts, elle est affectée a la fois par leursénagtet leurs espacements. La mesure peut
eégalement étre faussée par le contact entre lés détla pointe du stylet ou le stylet lui-méme

et la surface dans le cas de pentes importanfgslengées.

Surface mesurée Profil

Figure All.4 : contact entre la pointe sphérique mlpeur et le profil. Toutes les zones ne peupastétre
atteintes par la pointe du stylet.

Il est nécessaire de choisir le palpeur en fonatiotype de mesures a effectuer. Par
exemple, le palpeur dont la pointe est une billp&eat pas étre utilisé pour faire des mesures
de rugosité. En revanche, il permet de faire desunes de forme tout a fait satisfaisantes. Il

existe deux types de palpeur standard :



* Un palpeur a pointe diamant de forme conique aveclomgueur de manche
utile de 60 mm, le rayon de pointe est den? et le demi-angle au sommet du

cOne est de 45 ou 30°.

* Un palpeur a bille de saphir dont la longueur dacha utile est de 120 mm et

le rayon de la bille est de 0.5mm.

Les parameétres caractéristiques d’'une mesure daefayu de rugosité en deux
dimensions sont évalués sur une longueur d’échamiége. La longueur d’évaluation peut
contenir une ou plusieurs longueurs d’échantillgendour finir, ajoutons que la longueur de
déplacement est normalement supérieure a la longi@ealuation. Il est, en effet, nécessaire
de ne pas commencer I'acquisition des données inateéaent aprés le début du déplacement
du palpeur et de finir le déplacement apres ladinl’acquisition, pour s’assurer que les

phénomeénes transitoires mécaniques et électriqueexclus des mesures.

La dimension de la longueur d’échantillonnage egpartante lors des mesures de
rugosité. Son choix va influer sur les valeurs gasameétres et va mettre plus ou moins en
exergue certains défauts. Ceci est particuliererdétgrminant pour I'évaluation des défauts

d’ondulations.



Le déplacement de la téte de lecturgre All.H est limité a 120 mm. La rectitude
de ce mouvement est de Qum sur 120 mm et de 0.2Bn sur tout déplacement de 60 mm.
Cet appareil peut mesurer des fleches maximale¢2denm (amplitude du déplacement
vertical du palpeur). Cela signifie que le profitrgesurer doit étre compris dans un rectangle

de 120 mm de c6té sur 12 mm. La résolution vedidal capteur est de 3 nm.

La plage de mesure dépend de la longueur du mahchtylet : un manche de 60 mm
donne une portée de 6 mm (fleche maximum mesurablé) manche de 120 mm permet une
portée de 12 mm. Il est possible avec cet appairgiliser un nombre maximum de points de
données égal a 120000 pour une mesure de 120 renrelistrement des données s’effectue
a des intervalles de 0.2&m pour des longueurs de mesure inférieures a 30emén des
intervalles de lum pour des déplacements de 30 mm ou davantagend=eye si tous les
points de mesure sont exploités, les temps de Icadmwvent étre tres longs. Un nombre de
2000 a 4000 points de mesure est en général plisujtisant pour la plupart des surfaces.
Toutes les mesures a&orm Talysurfprésentées ont été élaborées a partir de 400@spoin
maximum.

L’incertitude de la mesure dépend du palpeur eétilisa précision la plus fine qu'il est
possible d’obtenir avec cet appareil est de @QrbSsur la valeur de Rt (en forme). L'obtention
de cette précision nécessite I'emploi d’un palp60 mm. Le palpeur capable de suivre des
profils ayant des fleches de 12 mm permet d’avoér ingertitude de mesure de 0,48 sur le
parameétre Rt.

Une force de 0.02 N pour le palpeur de 120 mm €t deN par le palpeur de 60 mm
est exercée sur la surface mesurée ; ce quiffisbst pour marquer certains matériaux (tous
les polymeéres, la plupart des métaux et les vdeesgplus tendres) ; mais pour certaines
applications, en particulier pour les lentilles tdeses au cinéma, un tel défaut est
inacceptable.

Cet appareil peut faire des mesures de rugositdespieces mécaniques ou optiques.
Ces mesures ne sont valables qu'avec un palpeurinde pdiamant. Cependant il a une
sensibilité limitée a cause des parasites que gé&mr fonctionnement. Il n'est pas capable

d’évaluer I'état de surface sur un profil dont legmaetre de rugosité Ra est inférieur a 10 nm.

Les profilometres n'utilisent pas de lignes de mé&fiées matérielles. Les positions

réelles de la pointe du stylet sont enregistréeardle déplacement. Ensuite, I'exploitation de
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ces données est réalisée en fonction de la mesuteisée. Pour étudier la forme d'un
dioptre, I'équation d’'une méridienne théorique dedptre est donnée au logiciel. Celui-ci la
soustrait aux positions successives du palpeuitiguus qui ont été débarrassées des erreurs
engendrées par la forme du palpeur. Ainsi, l'arealy$ndique plus que le défaut du dioptre
par rapport a la référence théorique.

Il est par conséquent possible de faire des mesleedioptres asphériques avec la
méme précision que celle atteinte sur les meswesphéres ou de plans lors de I'utilisation
d’un profilometre. Néanmoins, ces mesures sont @migunt en deux dimensions.

Dans le cas d'une mesure linéique, les écartsrepnésentés par une courbe z(x) ou
I'axe des ordonnées correspond a la normale paorag la ligne de référence représentée par

I'axe des abscisses.

1.2. Mesures de rugosité et d’aspect de surface au moyda 'AFM

Les mesures par microscopie a force atomique (éppedussi mesures AFM, pour
Atomic Force Microscopy), permettent d’étudier sdes échantillons de tres faibles
dimensions la rugosité®, ¥ et I'aspect local’”, ®® (Figure All.6). L’appareil utilisé dans

le cadre de cette étude est un AENXplorerde la sociétd hermomicroscopes

Figure All.6 : microscope a force atomique Exploderla société Thermomicroscopes.
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Les mesures réalisées sont en trois dimensionsesfamction z(x,y) va étre calculée
en fonction de la position d’'une pointe sur la aoefa analyseF{gure All.7). Les mesures se
font sur des zones de 10 au maximum sur I'axe des x ainsi que sur celsiyd&ur I'axe
des z, le maximum d’amplitude est delfi. Quant aux résolutions sur ces différents axes,

elles sont de 1 nm sur les axes des x et desey Btdsur I'axe des z.

rFile Information:
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Figure All.7 : exemple decartographie a partir aieesures AFM d’une zone présentant des défautsxocau

La pointe de mesure est reliée a un bras de le@@mnme dans le cas du profilometre
optique étudié précédemment, la déviation d'uncéas laser et un photodétecteur sont

utilisés pour mesurer la position de la pointe dsume.

L’AFM est utilisé en configuration inversé® c’est-a-dire avec une pointe mobile et
un échantillon fixe, et en mode « tapping » tragiiide fait qu’'un mouvement de va-et-vient

(Figure All.8) est appligué a la pointe perpendiculairement ao (D,X,y).



7 Echantillon
éffffffffffffffff

Figure AllL.8 : principe des mesures au moyen d'isTescope a force atomique (AFM).

Les forces appliquées a la pointe et au bras derlsent extrémement faibles pour ne
pas détériorer la surface a analyser (8.N&@wton pour la force liée a la rigidité du bras de
levier et 2.10 Newton pour les forces d'interaction entre unenfmide rayon 2 A et la

surface).

2. Mesures interférométriques de surface

2.1.Mesures surfaciques de forme avec l'interférométr&Vyko RTI
6100

Le principe des mesures interférométriques esbdearer, en les faisant s’interférer,
le front d’onde de deux faisceaux de lumiere monmuiatique ayant suivi des chemins
différents. Un des faisceaux est utilisé commecésis de référence. Le deuxiéme, le faisceau

de mesure, est réfléchi par la surface dont on é&teulier la forme ou les mouvements.
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Figure All.9 : interférométre Wyko RTI 6100 de B2 a décalage de phase lors d’'une mesure en teinte
plate.

L’instrument de mesur®Vyko RTI 6100de la société/eeco(Figure All.9 est un
interférometre de type Fizeau & décalage de plR&E: (Phase Shift Interferometédy. La
source lumineuse est un laser He-Ne de longueurdd’®33 nm. Cet appareil possede une
ouverture de diameétre 152.4 mm (6 pouces). CelaifEgqu’il est possible d'utiliser des
sphéres de référence (ou objectifs de référenes) diamétre de 6 pouces. Cependant, des
sphéres de référence de 4 pouces (101.6 mm) avesdaptateur sont montées sur cet
interférométre car ce diamétre est suffisant pesirapplications auxquelles il est destiné. Les

surfaces de référence ont un défaut de forme ganéétieur aA/10 en PV (60 nm).

Il est également possible de faire des mesuresaesniission. Dans ce cas, le faisceau
de mesure traverse deux fois la lentille ou leesyst optique étudié (grace a une réflexion sur
un miroir plan) avant de revenir interférer avetdisceau de référence. Seules les mesures en
réflexion seront abordées dans ce chapitre.

Les interférometres utilisés ch&halés-Angénieugont du type Fizeau. Le principe de
fonctionnement d’un interférométre de type Fizesiule suivantFigure All.10 : une source
monochromatique est placée devant une ouvertusepiedite afin de simuler une source

ponctuelle. Cette source se trouve au foyer-objetedlentille ou d’un objectif de microscope
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(systeme collimateur). A la sortie de ce systemeop, le faisceau est paralléle. Ensuite ce

faisceau rencontre un objectif de mesure.

Fente Surface de référence

LASER

----- - Awe optique

Zurface & mesurer

Figure All.10 : principe de fonctionnement de lerférometre a décalage de phase.

Cet objectif est adapté a la mesure qui doit &ite.fTous les dioptres de I'appareil de
mesure ont un tres fort taux de transmission diird@ére (traitement antireflet), sauf le
dioptre de sortie de I'objectif de mesure. Ce darmiioptre sépare le faisceau incident en

deux :

* Une partie du faisceau incident est transmisee d#vient le faisceau de
mesure. Ce faisceau va se réfléchir entieremerdgnopartie sur la surface a

mesurer, puis va revenir sur l'interférométre.

* Une partie du faisceau incident est réfléchie, e fqrme le faisceau de

référence.

Lorsque le faisceau de mesure est revenu au noedappareil, il interfére avec le
faisceau de référence. Le front d’'onde du faiscEamesure, avant qu'il ne soit réfléchi par la
surface étudiée, est parfaitement identique a ckluiaisceau de référence. La forme de ce
front d’'onde est due a la forme du dernier diopied objectif qui est le dioptre de référence.
Apres sa réflexion sur la surface étudiée, le fildohde du faisceau de mesure a été modifié

par les défauts éventuels de cette surface, cer@eila différence de marche entre les deux
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faisceaux et c’est cette différence qui sera in&kger comme étant le défaut de forme de la
surface étudiée.

Ainsi, la forme de la surface mesurée est compailégorme du dioptre de référence
par l'intermédiaire des fronts d’'ondes qu'’ils géamar Il est donc nécessaire que la forme du
dioptre de référence soit la plus parfaite possible la qualité de ce dioptre dépend la
précision de la mesure. Ce dioptre génére uneregystématique qu’il est possible d’'éter lors

de mesures particulieres (mesures absolues).

Figure All.11 : franges observées a l'interféroneétur un dioptre.

Si la surface a mesurer est parfaite, le faisceamekure a un front d’'onde identique a
celui du faisceau de référence. L'interférogramrbenu est alors uniforme (on l'appelle
alors teinte plate). L'ensemble de la surface pamaiierement noir ou entierement blanc.
Dans le cas ou la surface a mesurer a un ou dastggfl est possible d’observer différentes
franges d’interférences ressemblant aux motifs widselors du contréle des dioptres par un
calibre Eigure All.11).

Une fois l'interférogramme formé, I'acquisition deéennées se fait a I'aide d’'une
caméra numérique (736x480 pixels) qui posséde omzayant un grossissement de 7 fois.

Ceci permet de mesurer des dioptres de taille blarien utilisant le maximum de pixels.
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L’interféerogramme est caractéristique de la formdadsurface mesurée. A partir de
I'intensité de I'interférogramme, il est possiblerdenonter a la forme du dioptre. Les surfaces
mesurées sont compareées a la surface de référeiobjdetif de mesure. Or ces dioptres de
référence sont sphériques ou plans car ce soyples de formes qu'il est possible de réaliser
avec une grande précision. Ainsi, un interféromesans outillages spécifiques, ne peut
mesurer que des surfaces planes ou sphériquesrio® fdu dioptre de sortie de I'objectif
détermine quel type de surface il est possible dsuner et ou il est nécessaire de placer cette
surface par rapport & I'apparéfl.

Les interféromeétres de type Fizeau présentenefrattd’étre indépendants des défauts
de forme des dioptres du systéme optique de I'gjlp&n effet, le faisceau de référence ne
sort pas de lI'appareil. Seul le faisceau de megargisqu’a la piece a mesurer et revient a
I'interférométre ou il rejoint le faisceau de ré&féce. Le faisceau de mesure et celui de
référence se séparent et se rejoignent au niveadioghire de référence. La différence de
marche entre les deux faisceaux se fait entre a1 a mesurer et le dernier dioptre de
I'objectif. Le décalage n’est di qu’a la différerde forme entre ces deux dioptres, s’il n'y a
pas de mouvements d’air ou de gradient de températuirce parcours.

Les mesures données par cet appareil sont exacte)@ prés en Rt (3.2 nm) et
M3000 en Rms (0.2 nm). La répétabilité est supégiad/1000 en Rt (0.6 nm) @10000 en
Rms (0.06nm). Ces valeurs sont fournies par letoactsur.

La technigue PSI (Phase Shift Interferometry) esébasur la méthode du décalage de
phasd®®. Pour disposer de plusieurs interférogrammes deelsure, le systéme va déplacer,
de fagon synchrone, I'objectif selon I'axe Z pantérmédiaire de tube piézo-électrique en
enregistrant a intervalles réguliers les intensitéschacun des points dans le champ vu par
I'objectif. Par calcul sur les intensités, le sys¢éeremonte ensuite a la phase des points et par
conséquent a leur hauteur. Le temps de mesure Estdfe de la seconde.

La principale limite réside dans l'indéterminatida I'ordre d’interférence. Le mode
PSI est par conséquent réservé a toute surfaceiesguplane ou courbe, telle que la
difféerence de hauteur entre pixels voisins n’exqeakele quart de la longueur d’onde (environ
150 nm). Les sources d’erreurs systématiques proei@ de I'étalonnage de la longueur
d’onde utilisée, du décalage de phase réaliséepabk piézo-électrique et du défaut de forme
de la surface de référence.

La longueur d’onde est déterminée par la caratitfuiss du laser. Elle est connue avec

une incertitude de plus ou moins 0.5 nm. L’erreue ciu décalage de phase est issue de
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I'étalonnage du tube piézo-électrique : le mouvendwit étre le plus linéaire possible et
synchrone avec la prise d'images par la caméra. Bglar une procédure d’étalonnage est
prévue et doit étre faite régulierement. Cette @doce permet d’obtenir des déphasages de

90° avec une incertitude de plus ou moins 0.2°.
2.2.Mesures de surfaces asphériques par interférométrie

L'interférométre est congu pour faire des mesures précises de surfaces sphériques
ou planes X/3000 sur le Rms pour une mesure interférométrgnie0.21 nm de résolution
avec une source laser He-Ne akec633 nm). La surface de référence de ces interiéires
est réelle et est constituée par le dernier diogérd’objectif de I'appareil. Ce dioptre est
sphérique ou plan en fonction de la mesure a gFalis est possible de fabriquer et de
contrdler de facon extrémement précise des diogpbgriques ou plans. C'est pourquoi
I'utilisation d’une surface de référence réellendiiit pas d’erreurs trop importantes. De plus,
ces erreurs étant systématiques, elles peuvens@israites lors de I'analyse de la mesure.

Ce type d’appareil est parfait pour la mesure deés sphériques ou planes.

Figure All.12 : interférogramme uniforme (teinteafd) sur le moniteur de contréle d'un interféroreétr

Cependant, il ne permet pas de mesurer des diop@sériques sans utiliser de

correcteurs. En effet, un interféromeéetre compardéotene du front d’onde réfléchi par le
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dioptre de référence avec celle du front d'onddécéi par le dioptre mesuré. Les
interférences entre ces deux faisceaux sont engesgar les différences de forme entre les
deux dioptres. L'image de ces interférences estéeapar une caméra numérique, puis
exploitée par le logiciel de I'appareil de meswa.dioptre parfait donne un interférogramme
uniforme, comme c’est le cas sur la figure suivdkigure All.12. Inversement, un dioptre
trés déformé produira une image comportant de neasiess franges$-{gure All.11).

La majorité des dioptres asphériques n’est pas mlelgusur les interféromeétres, car
leurs interférogrammes sont trop complexXagre All.13 et trop grands pour étre exploités
correctement (les franges sont trop serrées ehdenimement des faisceaux lumineux dans
I'objectif doit étre pris en compte de fagon partiere, car il est différent de celui des dioptres
sphériques).

Figure All.13 : interférogramme d'un dioptre aspingére trop complexe pour étre interpréter.

Pour mesurer a l'aide d'un interférometre un diepaisphérique, il est nécessaire
d’utiliser un correcteur. Ces correcteurs ont powir de ramener le front d’onde réfléchi par
I'asphérique a un front d’'onde semblable a celfiéc@i par un dioptre sphérique de facon a
ce gu’il soit exploitable par l'instrument. Il erxiste deux grands types : les correcteurs

composés de lentilles (Null Lens) et ceux conssitd&in réseau a pas variables (appelé
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CGH : Computer Generated Holografi}l. Les correcteurs a lentilles compensent les
aberrations introduites sur le front d'onde sphéigar le dioptre asphérique. Il est important
de noter que chaque défaut de forme des dioptresodecteur sera interprété lors de la
mesure comme étant un défaut du dioptre mesurét Gairquoi les lentilles composant ces
correcteurs doivent étre de tres bonne qualign Hésulte que ces correcteurs sont difficiles a
réaliser et coltent trés ché?. Les réseaux a pas variables diffractent le faisate mesure
de telle sorte que celui-ci soit entierement acqaisl’appareil de mesure et ensuite exploité
informatiquement. L'alignement de ces correcteuiis &oe effectué avec le plus grand soin,
car ce type de mesure est extrémement sensiblersaws de positionnement. Concrétement,
un correcteur & pas variables est constitué d’'uagupl a faces parfaitement paralléles qui
peut étre composée de verre ou de silice. Cettpuplaert de substrat au réseau proprement
dit, qui est en chrome ou en polymere. Le réseaiabksqué par lithographie.

Ce dernier type de correcteur est utilisé chéales-AngénieuxChaque CGH est
adapté a un seul dioptre (défini pour une surfaphérique et le diamétre de cette lentille).
L’emploi de ces correcteurs réduit sensiblementpiécision des mesures, tout comme
I'emploi d’un correcteur a lentilles. Alors qu’isepossible d’avoir des précisions de I'ordre
de 30 nm sur de bons interférometres, I'emploi d@@H fait passer cette précision aux
environs de 150 nm sur le Rt (précision de la sédbn du CGH et de son positionnement).

Ce type de correcteurs est bien moins onéreux eue wilisant des lentilles.

2.3.Mesures surfaciques de rugosité au rugosimetre opjie New
View 5020

Le New View 5020(Figure All.14 de la sociétéZygo ® est un microscope
électronique a téte interféerométrique. C’est uerigromeétre en lumiére blanche (c’est-a-dire
dans un domaine de longueurs d’ondes étendu) ifjgeue contraste de phase et un balayage
vertical pour donner des images en trois dimenstnta surface testée sans aucun contact
avec celle-ci.

La lumiére produite par le microscope est une loenidanche filtrée, issue d’'une
lampe halogene au tungsténe. Le filtre utilisécestré sur une longueur d’onde de 600 nm et
a une largeur de bande de 125 nm. La lumiére sseden deux faisceaux lorsqu’elle arrive

dans I'objectif interférométrique (Michelson ou lslir).
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Figure All.14 : photo du rugosimetre optique ZygevhView 5020.

Ces deux faisceaux se réefléchissent, I'un sur léaseira mesurer et l'autre sur une
surface de référence de tres grande qualité quanh&tat de surface et a sa planéité. Les
deux faisceaux se combinent alors a nouveau etesatyés vers la caméra. Dans certaines
conditions, ils peuvent créer un interféerogramme amparaissent des franges claires et
sombres. Une suite d'interférogrammes sera alongrgé par un mouvement vertical de
I'objectif, perpendiculairement a la surface éédairCe mouvement est parfaitement controlé
grace a un systeme piézo-électrique.

Pendant ce mouvement, un capteur enregistre ttegedonnées dans une mémoire
digitale. Ces données sont des mesures d’interegjtée en chacun des pixels de la caméra
(donc une intensité en fonction de la position)s @eages sont également envoyées sur un
moniteur vidéo qui agrandit 26 fois I'image recusr pa caméra. Ces données sont ensuite
traitées avec la méthode d’analyse des domainé®ggences (A.D.F. ou F.D.A. en anglais
pour Frequency Domain Analysis). C'est une méthotghématique qui transforme les
données d'intensité des interférogrammes en dondenEéquences spatiales et de phases.
L'étape finale est la création d’'une image complgtetrois dimensions construite avec les
coordonnées du plan image correspondant. Pour augmi vitesse de traitement des
données, le logiciel utilise un discriminateur segijué qui rejette les portions d'un

interférogramme, qui ont un contraste de frangidefa
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Toutes les mesures opérées donnent les résultaeuggurs relatives par rapport a une
surface de référence et non pas une distance abgdamme ces interférometres ont une
surface de référence séparée, ils sont sensiblesilaations et ont besoin d’étre placés sur
une table d’isolation et dans un environnement ealnes effets de I'environnement, comme
les turbulences de I'air, peuvent réduire signtfiament la précision de la mesure.

Le gros avantage de linterférométrie en lumier@nbhe par « phase shifting » (par
décalage de phase) est qu’elle ne souffre pas sloirbele surfaces lisses par rapport a la
longueur d’onde utilisée. En effet, avec les teghas interférometriques en « phase shifting »
conventionnelle, les discontinuités de surface sepies ar/4 (en général 150 nm) ne
peuvent étre résolues sans ambiguité a cause datdee cyclique des interférences. Les
mesures dans une large gamme de longueurs d’oenderst Icette ambiguité et sont capables
de mesurer des marches allant jusqu’a l@0avec une répétabilité inférieure a 0.5 nm en
Rms.

Les mesures sont précises et reproductibfesElles sont faites en peu de temps : 3
secondes pour un balayage dan2, 7 secondes pour un balayage deudDet 45 secondes
pour un balayage de 1Q0m. Le traitement des données est tres court dichaige des

résultats se fait en quelques secondes apreés lsitoni®®.,

3. Mesures de formes asphériques par déflectométrie

La déflectométrie est une méthode qui permet deuraese champ de pente d'une
surface. Cette technique est utilisée par des ajpate mesure de formes développés par
Thalés-Angénieux Ces appareils sont appelés asphérometréguré All.15 ou plus

généralemenASletAS2dans cette entrepri&e..

La premiére technigue de mesure de déflectométsie celle du « couteau de
Foucault ». Cette technique permet de controléagien qualitative les surfaces optiques. Elle
était tres utilisée pour les surfaces asphériquegrincipe de cette technique est le suivant :
la surface a mesurer est éclairée et une partieagiens réfléchis est bloquée par une surface
au bord rectiligne appelé « couteau », I'image alesurface mesurée créée par les rayons

réfléchis va étre différente. Cette image méleataws éclairées et des zones d’ombres.



Les régions éclairées ont toute une pente de matneenopposée a celles des régions
dans I'ombre. Cette méthode peut étre amélioréatibsant une fente plutdét qu'un couteau.
L’objet est alors illuminé par un faisceau de lumiadapté a la surface a mesurer. Dans le cas
de la figure suivanteFgure All.16, une ou plusieurs lignes d’isovaleur de pente® so
observées sur I'écran.

La forme de la surface peut étre décrite par latfon z(x,y) ou z est la distance (ou
fleche) séparant la surface au point (x,y) dumplie référence. La pente locale aura alors
deux composantesoz/ox, la dérivée de la fonction z(x,y) par rapport atxz/oy sa dérivée

par rapport a ¥°.

Pour avoir en une seule fois un ensemble plus itapod’informations, la fente peut
étre remplacée par un ensemble de fentes, c’eseasde grille. Cette méthode de mesure a
éte décrite pour la premiere fois en 1923 par lgsigien Vasco Ronchi. Sur la figure, les
traits de la grille sont supposés étre paralleléax@ X, ainsi les pentes suivants Y seront
mesurées. Sur I'écran apparaissent des motifs médset a des franges d’interférence.

L’ensemble du motif est appelé ronchigramirigre All.17).
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Figure All.16 : principe de mesure par déflectoriééti’'un dioptre optique et le ronchigramme obtenu,
caractéristique de sa forme.

En faisant simplement translater la grille, il g@&tssible de modifier les franges,

exactement comme si un décalage de phase avaffetéi®”.

Figure All.17 : ronchigrammes d’un dioptre sphérgconvexe a gauche et d'un dioptre sphérique canaav
droite.



Par rapport a la technique de [linterférométrie, daflectométrie présente les

différences suivantes :

» Une tres faible sensibilité aux vibrations poumlasure des surfaces planes car
les vibrations n’induisent pas des translationscdgs solide au niveau de

I'objet, celles-ci ne modifient pas les pentes.

» La possibilité de régler la sensibilité de I'applaten effet, celle-ci dépend du
pas de la grille d’analyse. On peut donc augmerdée valeur si la surface
présente des variations de hauteur et donc de gentportantes, pour
diminuer le nombre de franges observées. Ceci nmpest possible par
I'interférométrie ou la distance entre deux frangkspend de la longueur
d’'onde du laser employé et n'est donc pas moddiathhns de grandes

proportions.

* Le fait qu’il n'est pas nécessaire d’avoir une aoef de référence réelle pour
faire une mesure, ce qui permet de mesurer desrelfopsphériques assez
simplement. Il est néanmoins nécessaire de fairealiteration sur une surface
sphérique afin d’évaluer et de retirer les défaéisérés par le systeme optique

de l'appareil.

Thalés-Angénieupossede plusieurs asphérométres. Ces appareitsoforent sur le
méme principe : dans un premier temps, le logiadtule le ronchigramme théorique que la
surface produirait si elle était parfaite : c'estige qu'il prend en compte les défauts des
systemes optiques de I'appareil de mesure (adapiaibjectif de la caméra) et le type de
réseau utilisé. Ensuite I'appareil forme et enttegite ronchigramme réel et le soustrait a la
mesure théorique. Le résultat de cette soustraetible ronchigramme des défauts de surface.

Ces équipements permettent donc de mesurer I'deafbrme de surfaces optiques,
gu’elles soient sphériques ou asphériques, maisi daissurface d’onde transmise par un
composant optique (lentille ou groupe de lentilles)le rayon de courbure de surfaces

sphériques. Les possibilités de ces appareils:sont

e Une incertitude de mesure de 0.015 mm pour un ray@éneur a 500 mm et

de 0.025 mm pour un rayon supérieur a cette valeur.



* Une répétabilité des mesures de Quebpour une piece sphérique et pour une
piece asphérique, elle dépend du pas du réseawmplincertitude est de
0.07um pour un réseau de pas 1 mm, elle est deOrilpour un réseau de pas

2 mm et elle est de 0.18n pour un réseau de pas 3 mm.

* Une reproductibilité des mesures de Oub@ pour une piece sphérique ou de
faible asphéricité (< 5am) et de 0.2Qum pour une piéce de forte asphéricité
(150 um).

Lors de la mesure d'une surface en déflectométviec d’adaptateur adéquat, le
ronchigramme sera complétement uniforme si la sarést parfaitement sphérique ou plane.
Cela est dO au fait que le réseau se trouve dgslale@mage de I'adaptateur et que ce dernier
est composé de dioptres sphériques ou plans.

Plus la surface est déformée, plus le ronchigrarsena complexe. Cela signifie que
plus la forme de la surface a mesurer est éloigeémelle d’une sphére ou d’un plan, plus son
image dans le plan réseau de Ronchi peut étreertddonc plus le ronchigramme de cette
surface sera difficilement interprétable, c’esti@d¢omposé d’un nombre important de raies.
Or les dimensions de l'image que peut capter laécarsont limitées par le diamétre de la
pupille de son objectif. Cela implique donc que agpareil ne peut mesurer que des surfaces
dont la déformation par rapport & une calotte sgbhérou un plan est limitée. Il en est de
méme pour les surfaces asphériques : seules deled’asphéricité est inférieure a certaines
valeurs (qui dépendent du diamétre de mesure da geécision recherchée) peuvent étre
mesurees.

Par ailleurs, une autre source de limitation desumes des surfaces asphériques est la
sensibilité de la caméra. Pour analyser correcteorenonchigramme, il est nécessaire que le
logiciel d’analyse puisse distinguer les différanignes (claires et sombres) d’isovaleur de la
pente qui le compose. Or, pour certaines surfaopsdieformées, les ronchigrammes peuvent
étre acquis dans leur intégrité par la caméra, r@ais trop complexes pour étre pris en
compte.

Ainsi, a partir de certaines déformations (ou asphé dans le cas de surfaces
asphériques), qui dépendent du diametre de lacguefanesurer, de I'objectif de la caméra, de
la taille du capteur CCD, du réseau et de 'adaptale logiciel de mesure n’est plus capable
de faire I'analyse de l'image trop complexe de uaface ou bien le systeme d’acquisition

n'est plus en mesure d'enregistrer 'ensemble de& damage. Toutefois, il est possible en



utilisant des correcteurs en plus des adaptatéamgards, de mesurer des asphériques dont la
déformation est importante. Cela implique, cependané diminution de la précision des
mesures.

La déflectométrie est un des rares moyens de messrdioptres asphériques en trois
dimensions qui fonctionne actuellement et qui neessite par de correcteurs particuliers pour
chaque dioptre dont l'asphéricité ne dépasse patques centaines de micrometres. La
précision des mesures sur les dioptres asphérigmss que la plage de mesures restent

intéressantes pour le contrdle de ce type de ®sfac
4. Les compensations et les corrections de rayon

Il existe principalement deux méthodes pour amétide profil décrit par I'outil
(meule ou outil diamant) afin de générer la surfagaus proche possible de celle recherchée.
Pour corriger la trajectoire de I'outil générée parogiciel Toolpath GeneratoF® de la

sociétéTaylor Hobsonnous pouvons donc procéder des deux manieresnges;:

» La premiere méthode, appelée correction de rayomeanfluence globale sur
la forme produite. Elle consiste a modifier |égesemcertains parametres
utilisés par le logiciel programmant la trajectoile I'outil. Le paramétre qui
est modifié est le rayon osculateur R dans la di&fin de I'asphérique
théorique Equation 1.). Ceci est particulierement efficace dans le cas d
sphéres ou le rayon est I'unique parametre quindéf forme. Mais cette
méthode permet également d’améliorer la forme oleteswr les dioptres
asphériques. Le programme généré avec les paranmame@naux produit une
surface usinée se qui se rapproche d'une sphérayda R = 157.081 mm
(Graphique All.).



0.500 pm

—Ts _TD 1?. 1?
Rayon:157.245
Sans correction de rayon
Rt : 0.818 pm
Rg : 0.281 pm
Ra : 0.261 pm
Meilleur rayon(Rgl:157.081
-0.500 pn

Graphique All.1: profil d'un dioptre asphérique aven rayon final différent de celui programmé.

Or, I'objectif était de réaliser une surface deorayr = 157.245 mm, soit une
différence deAAR = R — R = 0.164 mm. Un nouveau programme d’usinage est
alors congu avec pour nouveau rayon une valeur fadus que la valeur

nominale.

0.500 pm

Rayon :157.245

Rt : 0.593 pn
Rg : 0.152 pm
Ra : 0.129 pn

—0.500 pm

Graphique All.2 : profil de la surface asphérigueea le nouveau rayon programmé.

Le nouveau rayon programmé est-RR +AR = 157.409 mm. Ce programme
donne une surface meulée dont le profil est plosh® de la forme théorique

(Graphique All.2 et dont le rayon correspond a celui désiré.

* Le dioptre réalisé avec un programme ayant déjasub correction de rayon
peut encore présenter des défauts de forme inatdept Ces défauts n'ont

plus le caractére global des défauts de rayon.



0.250 pm

Rt : 0.108 pm
Rg : 0.018 pm
Ra : 0.014 pm
Rayon:157.245

-0.250 pm
Graphique All.3 : profil asphérique aprés compermatdes effets de l'usinage. La courbe rouge raprisle
profil des défauts générés par le programme.

La seconde méthode de correction (appelée comjpamsdes programmes de
déplacement de I'outil consiste alors a modifieralement la trajectoire de la
meule en fonction des défauts produits par le armogne. Concrétement, cela
signifie qu'il est possible, apres avoir mesuré mméidienne de la surface, et
donc les défauts de forme, de soustraire le pdefilces défauts mesurés au

profil programmeé Graphique All.3.
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1.4.La diffraction des rayons X

Lors de I'envoi d'un faisceau de rayons X (les loagrs d’ondes habituellement
utilisées pour I'analyse sont comprises entre @2 et 0.3 nm) sur la matiére, trois

interactions Eigure Alll.3) peuvent avoir lielf* :

e L’absorption des rayons X.
» La fluorescence qui correspond a I'émission de nauxg@hotons X.

» La diffraction des rayons X.

Dans cette thése, nous traiterons uniquement dunopié&ne de diffraction. La
diffraction des rayons X a pour origine un phénoenda diffusion par un tres grand nombre

d’atomes. Puisque ces atomes sont arrangés de fécmaique en un réseau, les rayons X



diffusés ont des relations de phase entre euxtioe$aqui peuvent étre destructives ou

constructives selon les directions.

Fluorescence

ff

”
Eayons-X incidents g

.,

Diiffraction

Figure Alll.3 : interactions entre les rayons Xlatmatiére.

Les directions constructives correspondant auxcéaisx diffractés selon certaines

directions particuliéres sont définies par la loBtagg Equation Alll.J) :

2xdxsin(6)=nxA
Equation Alll.1

Dans cette équation n est un nombre entier etgepté I'ordre de la diffraction. Cela
se traduit par le fait que, si un faisceau de rayéme longueur d’'ond@ pénéetre avec une
incidenced sur une famille de plans cristallins de distamterréticulaire d, alors la relation

précédente est vérifiée.

Ainsi, si un faisceau monochromatique de rayondexlongueur d’ond&, est envoyé
sur la surface d’'un échantillon polycristallin, l&ssceaux sont diffractés dans certaines

directions de I'espace dépendant directement diedature de I'échantilloriHjgure Alll.4).



Annexe |l

Figure Alll.4: diffraction des rayons X sur une fillmde plans.

Détecteur

Collimateur Fentes de Sollers

Source RX
Faisceau réfléchi \

Porte échantillon

N\
=

Faisceau incident

1 %

Monochromateur

Echantillon

Fentes ajustables

Figure Alll.5 : schéma de montage goniométriquesexpental de diffraction par des rayons X.
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En enregistrant les pics de diffraction dans un taxgs particulier Kigure AllL.5), il
est possible de déterminer la structure du crigah orientation dans I'échantillon, sa

microstructure, ses sous-joints et donc sa quattitiéue!””.
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Annexe IV

1. Anticathodes et filtres d’absorption de la raie K

Le tableau Tableau AlV.]) ci-dessous indique les filtres a utiliser suivianbature de

la cible employée et donne quelques caracteridigperopriees aux difféerentes anticathodes

usuelledst ©1 92 .
. Argent Molybdene | Cuivre | Cobalt Fer Chrome
Anticathode (Ag) (Mo) (cw | (Co) | (Fe) ()
Koy 0.564 0.714 1.544 1.793 1.940 2.294
Longueur
d’'onde Ka, 0.559 0.709 1.540 1.789 1.936 2.290
A) KB 0.497 0.632 1.392 1.621 1.737 2.085
. L I (K
Faisceau incident (Ka) - 3.9 5.6 5.7 57 51
1 (KB)
Eiltres pour Nature Rhodium | Zirconium | Nickel Fer Manganésg Vanadium
Kp 1 (Rh) (1) (N) | (Fe) | (Mn) V)
I(Ka) :@) w (A) 0.534 0.688 1.487 1.743 1.895 2.268
Epaisseur g.cm” 0.096 0.069 0.019 0.014 0.012 1.009
P mm 0.079 0.108 0.021 0.018 0.016 0.016
Facteur de transmission
| (K@) yansmis 0.29 0.31 0.40 0.44 0.46 0.50
I (K a)incident

Tableau AIV.1 : filtres usuels pour la suppressilenla raie Kg.
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2. Fiches de la fluorine du Joint Commitee on Powder iifraction
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Figure AIV.1 : fiche JCPDS de la fluorine en fonatide I'angle de Bragg?Z”.
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3. Facteurs de diffusion atomique et facteur de structre

3.1.Le facteur de diffusion atomique simple fs

Les atomes ne sont pas des points dans I'espagestedent une taille finie et ont la
méme dimension que les rayons X utilisés pour lI'étpdr diffraction. De surcroit, les
électrons sont répartis dans tout le volume derf&t Cela implique que tous ces électrons ne
diffractent pas en phase le rayonnement incideatteCdifférence de phase provoque une
interférence partielle et une nette diminution déasplitude diffractée par un atome, de
sorte que l'efficacité de la diffraction est une dban de I'angle de Bragf. Cette mesure

décroit rapidement quarnd*xsin 6 augmente.

Le facteur de diffusion atomique simple, fs, esnksure de I'amplitude diffractée par
un atome quand un rayonnement d’amplitude donnéenteontre Figure AlV.3 B, 2 193]
341+ c’est le rapport entre I'amplitude de la radiatdiffusée par 'amplitude de la radiation

gu’'un simple électron peut diffuser dans les méoaeslitions de la théorie classique.

Diftérence de phase ////ff/

Rayons 0

Atome

Figure AIV.3 : différence de phase due & la diffiau par différentes zones de I'atoffie.

On en déduit aisément d’aprés la loi de Braggu@tion V.8 la relation Equation
AIV.1) :

Equation AIV.1



Les valeurs associées aux différents plans casgalphiques sont répertoriées dans le

tableau suivantliableau AlV.2

111 220 311 400 422
dcalcule
‘E;‘;“e 3.154307008 1.931610665 1.647283110 1.36585500015215938
1
2d e |0.15851342270.25885133540.30353009570.36607106910.448343664]
(A

LA

Tableau AIV.2 : comparaison des distances interudires calculées et d’apres les tables JCPDS.

Le calcul du facteur de diffusion atomique est géleénent assez compliqiié, 2,

8 |es calculs se font avec une expression anabtmpprochée du facteur de diffusion

atomique simple et donnée par la formigation AlV.2

X

sin @
A

)

Zaixe_'

i=1

4 b x

(

Equation AIV.2

siné
A

[98] .

2
/A

Les coefficients de I'équation précédente, danscks de I'atome de fluor et de

I'atome de calcium, sont donnés dans le tableatast{Tableau AlV.3:

ai by D b, as bs a4 by C
F | 3.63220| 5.27756| 3.51057| 14.7353| 1.26064 0.442258| 0.940706| 47.3437| 0.653396
Ca’'| 15.6348/-0.00740 7.95180| 0.608900 8.43720| 10.3116| 0.85370025.9905| -14.875

Tableau AlV.3 : coefficients des fonctions deseiarst de structur€®.
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Graphique AlV.1 : représentation des facteurs diusiion atomique de I'ion'Kcourbe en rouge) et de l'ion
ca’* (courbe en bleu).

Cette relation précédente donne une excellente orippation de la courbe
représentativeGraphique AlV.) du facteur de diffusion atomique dans le caside F et de

lion Ca?*.
3.2.Le facteur de diffusion atomique complexe fc

Lors de l'interaction entre un photon incident et atome, deux cas peuvent se
présenter en dehors de la diffusion classique. @bl'atome peut absorber un photon,
passer par un état excité intermédiaire, puis éenett photon de méme énergie que le photon
incident en retombant a son niveau fondamentakt d& dispersion anormalé®!. Ensuite,
'atome peut absorber un photon et émettre un rélect’est I'absorption photoélectrique.
Ces deux effets donnent lieu a des correctionsiel'sf' étant réelle et I'autraxAf"
imaginaire, a apporter au facteur de diffusion ap® simple qui s’écrit donc en réalité
(Equation AlV. 3190 192] 941 1991 .

fc(smej: fs(8|n0j+Af' X
A A

Equation AIV.3

Les coefficientsAf' et Af* sont intimement liés au rayonnement utilisé daes

diffractometre.



Cr Ka FeKa Cu Ka Mo Ka Ag Ka
Af' Af" Af' Af" Af' Af" Af' Af" Af' Af"

F 0.129| 0.119] 0.100 0.085 0.069 0.0p3 0.014 0.010 060(00.006

Ca |-0.221| 2.514| 0.163] 1.904 0.341 1.286 0.203 0.306 0.137930}{1

Tableau AlV.4 : classification des différentes uatedes parametres de dispersion selon les rai@sgsion
[98]

Les coefficients utilisés pour les difféerentes saiémission sont représentés dans le
tableau ci-dessudsTébleau AIV.4 Dans le cas de notre étude, c’est la raie Cglfe nous

utilisons.
3.3.Le facteur de température f

Les calculs précédents ont été faits dans I'hysathigie les atomes étaient immobiles
et occupaient les positions définies par la strecdu cristal. En réalité, il n’en est rien
puisqu’ils sont animés de mouvement d’oscillatiantour d’'une position moyenne par suite
d'agitation thermiqué®®, 8. Le facteur de diffusion atomique complegeggation AIV.3
est alors complété par un coefficient particullegqation Alv.3 P2, 931 98 [991 .

[S5)-1(50)"

A A

Equation AIV.4

Le terme multiplicatif est appelée facteur de DeWjaler, et les valeurs du
coefficient B, pour le calcium et pour le fluor, saépertoriées dans le tableau suivant
(Tableau AIV.5

Ca F
B (A2 0.47 0.67

Tableau AIV.5 : valeurs du coefficient B du factdartempérature des atomes constituant la fluorine.

Cette nouvelle expression du facteur de diffusimmégue montre que la présence de
I'agitation thermique a pour effet de diminuer t&nsité des pics de Bragg. Un tel effet se
produit chaque fois que des atomes sont déplacéaaort a leur position normale par suite

d’'imperfections cristallines.



3.4.Le facteur de structure F

Dans les structures cristallines, les atomes s@uepl de maniére ordonnée dans les
mailles élémentaires-{gure AlV.4 Y. Ces mailles sont ensuite reproduites & l'infimsites
trois directions de I'espace pour créer un cristal. maille élémentaire est un élément
représentatif de toute propriété macroscopiqueridtat; elle doit représenter en particulier le
comportement du cristal face au phénomeéne de diffra Pour étudier celui-ci, il suffit

d’analyser 'amplitude de I'onde diffusée par unailie élémentaire.

(1,0,17

(414 %

(3f4ﬁi 4,1..3;}

(02, %5)

A

(0.1,1%

Figure AlV.4: positionnement et coordonnées dequesd atomes de F et de Ca dans la maille élémendair
CaF, d'orientation [111].

La disposition des atomes dans une maille a unertanpe®e majeure pour I'amplitude
de l'onde diffuse; dans certains cas, elle pewindte I'onde par des interférences
destructives (déphasage dentre les ondes diffusées élémentaires). De migmeffets de
'onde & longue distance (occupation préférentiddlecertains sites atomiques par des atomes
de nature chimique définie) auront une influencgenn@ sur les ondes diffusées. Ces effets se
traduisent par la notion de facteur de structutendfis pouvons écrire I'équatioEduation
AIV.5) [91]’ [100] .

F (h, k, |) = i fJ (h’ k’ |)x eZiHX(hxxj +k><yj +|x4)
j=1



fj est le facteur de diffusion atomique complexe 'déomne j dans la maille éléementaire,
(X;,y;,Z) ses coordonnées dans le repére (O,x,y,z), et ,F(kdmplitude du rayonnement

diffracté par la famille de plans {hkl} du réseaistallin.

La valeur de F peut, en outre, étre facilementrd@etede si la structure du cristal et les
éléments le composant sont connus, puisque F nediépe de la nature des atomes dans la

maille et de la position relative de ces atonteguation AlV.5% 1931

F(hk 1)=F.,(hkI)+F(hKk,I)

Equation AIV.5

Par conséquent, en se ramenant au cas particeli¢éa Huorine, il est possible de
dénombrer dans la maille élémentaire le nombreodiat de chaque composant. Dans le cas
présent la maille élémentaire contient 4 atomegaleium et 8 atomes de fluoFigure
AlV.4). Les positions de tous les atomes de fluor (n6téa ) et de tous les atomes de
calcium (notés Gaa Ca) de la maille élémentaire dans le repére (O,xson)t décrits dans le
tableau ci-dessou3 ébleau AlIV.5

Coordonnées

X y z
F1 0 0 0
F 0 Y ¥
Fs Yo 0 Yo
Fa4 Yo Yo 0

Ca; Ya Ya Ya

Ca, Ya Ya Ya

Cas Ya Ya Ya

Cay Ya Ya Ya

Cas Ya Ya Ya

Cas Ya Ya Ya

Cay Ya Ya Ya

Cag Ya Ya Ya

Tableau AlV.6 : coordonnées des atomes de flude ealcium dans la maille élémentaire.



Il est alors enviseageable de calculer le facteustdecture indépendamment pour
chaque atome et en tenant compte de leur multiplaans la maille élémentaiféquation
AIV.6) [92], [101], [96] .

4 8
2imx(hxx; +kxy. +1xz i hxx +kxy +|x
FCa(h’ k’l):Z fCaj (h’ k’l)xelﬂx( Xj HRXY; §)+Z t:j (h K, I)X élﬂx( % y +ixg)
j=1

=1
Equation AIV.6

Les différents facteurs de diffusion atomique aigse le facteur de structure sont
calculés dans le cas particulier de la fluorine dasstableaux ci-apresébleau AlV.7et
Tableau AIV.&

Orientation fs fc ft
111 7.791788603 7.860788603+0.053| 7.729561232+0.05211522428
220 5.774893029 5.843893029+0.053| 5.587343800+0.0506732789
311 5.012274560 5.081274560663i 4.777075078+0.04982706133
400 4.120956300 4.189956300+0.053| 3.830125976+0.04844839950
422 3.245695133 3.314695133+0.053| 2.897023227+0.04632167510

Tableau AIV.7 : valeurs des facteurs de diffusitomaque simple, complexe et de température’ de F

Orientation fs fc ft
111 15.54948828 15.89048828+1.286 15.70393313+1.2709022094
220 12.77905512 13.12005512+1.286 12.71331349+1.246132047
311 11.62892943 11.96992943+1.286 11.46262692+1.231497505
400 10.24868741 10.58968741+1.286| 9.943228791+1.207494776
422 8.88504157 9.22604157+1.286 8.394290153+1.170063787

Tableau AIV.8 : valeurs des facteurs de diffusitomaque simple, complexe et de température dé& Ca

L’intensité du faisceau diffracté est proportionaadu carré de I'amplitude, c’est-a-
dire au carré du module de F. En outre, F déperfdrigine choisie pour la maille du réseau,
puisqu’il contient les coordonnées;fxz), mais son module n'en dépend pas. Seules
interviennent dans |F|? les distances mutuelle® ¢éeg atomes du motif. L'intensité diffractée
n'est donc pas liée au choix de la maille. C’est twaturellement que nous avons privilégié

les valeurs du carré du module de F dans le taBl@aant Tableau AIV.3.



Orientation 111 220 311 400 422
IFF
955.98 15493.44 365.21 9097.36 6291.66
calculé
IFF
_ 855.38 15289.16 364.81 9117.79 6372.94
simulé

Tableau AlV.9 : facteur de structure calculé etéac de structure obtenu d’aprés un logiciel decol

Les valeurs calculées, obtenues d’aprés les domleSetacteurs de diffusion atomique

et des divers paramétres, seront conserveesiséesiidans la suite du document.

4. Comparaison des différentes valeurs des facteurs diffusion

atomique obtenues a partir des tables et calculées

4.1.Valeurs du facteur de diffusion atomique simplefd’apres

différentes origines dans le cas de l'ion fluor

Axsin 0 fs
A% Fc® 1 |Fs-Fc|| F3P | |Fs-Fq | F4P | |Fs-Fy | FsP
0.00 10.0 0.002 10.0 0.002)  10.000  0.002 9.998
0.01 9.988 0.002 9.986
0.02 9.953 0.002 9.951
0.03 9.895 0.001 9.894
0.04 9.816 0.000 9.816
0.05 9.763 0.047 9.716 0.001 9.717
0.06 9.597 0.001 9.598
0.07 9.461 0.002 9.463
0.08 9.309 0.002 9.311
0.09 9.144 0.002 9.146
0.10 8.7 0.269 9.108 0.139 8.967 0.00R 8.969
0.11 8.781 0.001 8.782
0.12 8.586 0.001 8.587
0.13 8.386 0.000 8.386




0.14 8.181 0.001 8.180
0.15 8.174 0.203 7.973 0.002 7.971
0.16 7.762 0.002 7.760
0.17 7.551 0.002 7.549
0.18 7.341 0.003 7.338
0.19 7.131 0.002 7.129
0.20 6.7 0.222 7.126 0.204 6.924 0.00p 6.922
0.22 6.517 0.01 6.516
0.24 6.126 0.000 6.126
0.25 6.103 0.165 5.937 0.001 5.938
0.26 5.753 0.001 5.754
0.28 5.399 0.002 5.401
0.30 4.8 0.269 5.188 0.119 5.0671 0.00p 5.069
0.32 4.756 0.002 4.758
0.34 4.467 0.001 4.468
0.35 4.416 0.085 4.330 0.001 4.331
0.36 4.199 0.000 4.199
0.38 3.951 0.001 3.950
0.40 3.5 0.222 3.786 0.064 3.724 0.00p 3.722
0.42 3.514 0.002 3.512
0.44 3.322 0.001 3.321
0.45 3.233 0.002 3.231
0.46 3.147 0.001 3.146
0.48 2.987 0.001 2.986
0.50 2.8 0.041 2.885 0.044 2.841 0.000 2.841
0.55 2.531 0.002 2.533
0.60 2.2 0.089 2.323 0.034 2.284 0.001 2.289
0.65 2.096 0.001 2.097
0.70 1.9 0.045 1.972 0.027 1.945 0.000 1.945
0.80 1.7 0.028 1.747 0.019 1.729 0.001L 1.728
0.90 1.55 0.030 1.596 0.011 1.58% 0.000 1.585
1.00 15 0.018 1.486 0.004 1.481 0.001L 1.482




1.10 1.35 0.048 1.399 0.001 1.397 0.001 1.398
1.20 1.322 0.000 1.322 0.000 1.322
1.30 1.252 0.001 1.252 0.001 1.251
1.40 1.183 0.000 1.184 0.001 1.188
1.50 1.117 0.002 1.117 0.002 1.119
1.60 1.05 0.010 1.060
1.70 0.988 0.017 1.005
1.80 0.926 0.028 0.954
1.90 0.866 0.043 0.909
2.00 0.868

Tableau AIV.10 : comparaison des différentes valelur facteur de diffusion atomique de I'ion F

10

02 04 0B 08B

sin g A

Graphique AlV.2 : comparaison avec la courbe sirain rouge) et les données issues des tablenlbleu)
de I'ion fluor



104

2_

0 02 04 06 08 1 12 14 16 18 2
sind A7t

Graphique AIV.3 : comparaison avec la courbe siraf#n rouge) et les données issues des tablesltiy Gan
bleu) de I'ion fluor

10

sin g A

Graphique AlV.4 : comparaison avec la courbe siraen rouge) et les données issues des tables Iblda)
de I'ion fluor



4.2.Valeurs du facteur de diffusion atomique simplefd’apres

différentes origines dans le cas de I'ion calcium

a fs

A %xsin 0 - - -
A Caclod |Ca™c - Ca2*, 199 |Ca™s - Ca?", |Ca™s - Cats (98]

Ca*'s| Ca’'s| Ca’'s|

0.00 18 0.003 18 0.003 18.000 0.003 18.003
0.01 17.989 0.002 17.991
0.02 17.955 0.002 17.957
0.03 17.899 0.002 17.901
0.04 17.821 0.001 17.822
0.05 17.721 0.001 17.722
0.06 17.601 0.001 17.602
0.07 17.462 0.000 17.462
0.08 17.303 0.000 17.303
0.09 17.127 0.001 17.126
0.10 16.8 0.133 16.93 0.003 16.93b 0.002 16.933
0.11 16.727 0.002 16.729
0.12 16.506 0.002 16.504
0.13 16.272 0.002 16.27(
0.14 16.028 0.002 16.02€
0.15 15.774 0.002 15.772
0.16 15.512 0.002 15.510
0.17 15.244 0.002 15.247
0.18 14.970 0.001 14.969
0.19 14.692 0.000 14.697
0.20 14.0 0.412 14.40 0.012 14.41p 0.000 14.412
0.22 13.850 0.001 13.851
0.24 13.292 0.002 13.294
0.25 13.017 0.002 13.019
0.26 12.745 0.003 12.748
0.28 12.217 0.004 12.221




0.30 11.5 0.216 11.70 0.016 11.713 0.003 11.716
0.32 11.235 0.003 11.238
0.34 10.787 0.001 10.788§
0.35 10.575 0.000 10.575
0.36 10.370 0.000 10.37(¢
0.38 9.984 0.002 9.982
0.40 9.3 0.326 9.6 0.026 9.629 0.003 9.626
0.42 9.303 0.004 9.299
0.44 9.006 0.005 9.001
0.45 8.867 0.004 8.863
0.46 8.734 0.004 8.730
0.48 8.487 0.003 8.484
0.50 8.1 0.160 8.25 0.010 8.262 0.002 8.260
0.55 7.781 0.001 7.782
0.60 7.35 0.044 7.38 0.014 7.389 0.00b 7.394
0.65 7.058 0.007 7.065
0.70 6.7 0.071 6.75 0.021 6.764 0.00Y 6.771
0.80 6.2 0.031 6.22 0.011 6.231 0.000 6.231
0.90 5.7 0.012 5.70 0.012 5.719 0.00Y 5.712
1.00 5.1 0.102 5.18 0.022 5.209 0.00Y 5.202
1.10 4.6 0.107 4.68 0.027 4.710 0.003 4.7Q7
1.20 4.232 0.004 4.236
1.30 3.77 0.028 3.790 0.008 3.798
1.40 3.390 0.009 3.399
1.50 3.03 0.013 3.038 0.005 3.043
1.60 2.732 0.000 2.732
1.70 2.44 0.026 2.470 0.004 2.466
1.80 2.250 0.005 2.245
1.90 2.03 0.036 2.064 0.002 2.066
2.00 1.909 0.015 1.926

Tableau AlIV.11 : comparaison des différentes valelur facteur de diffusion atomique de I'ion°Ca
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Graphique AIV.5 : comparaison avec la courbe siraEn rouge) et les données issues des tablesnlbbleu)
de l'ion calcium
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Graphique AlV.6 : comparaison avec la courbe siran rouge) et les données issues des tablesltiy Gan
bleu) de I'ion calcium
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Graphique AIV.7 : comparaison avec la courbe sirain rouge) et les données issues des tables Iblda)
de l'ion calcium

5. Les différents effets instrumentaux calculés pour Brientations

cristallographiques particulieres

5.1.Domaine de variation des divers parametres

Les différents paramétres et leurs valeurs usueigissant les effets instrumentaux

sont présentés dans le tableau ci-dessbaisiéau AlV.1p



_ ... les moins
. ) .. optimales | o
Quelques parametres calculés pour les ( o intermédiaires | performantes
courbes
valeurs ... (courbes (courbes
rouges

bleueg )
Taille des cristallites (T en A) 10000 1000 100

Rayon du diffractometre (R en mm) 300
Largeur de fente (Wr en mm) 0.2 1.0 2.0

Atténuation (p en cmi) 304.472
Longueur de fente (Lr en mm) 0.2 1.0 2.0
Divergence f en °) dépendant de Lr =0.079 =0.3934 =0.788
Angle de divergence équatoriale
0.01 0.1 0.2
(e en®)

Largeur du tube (Wt en mm) 0.04

Inclinaison de I'échantillon (t en mm) 0.01 0.05 0.1
|Distance source/échantillon-distance
échantillon/fente de réception| 0.1
(6R en mm)

Tableau AlV.12 : différentes valeurs des paraméitdisés pour la simulation des courbes.

Les difféerents effets instrumentaux sont calculésurpdes cing orientations
particulieres 111, 220, 311, 400 et 422 du crisafluorine.

5.2.Les différents effets instrumentaux calculés avees$ valeurs

optimales des paramétres de simulation



L ka1a(€) L ka1b(€) L kaz2a(€)
<111z ESEEEY <111z
2401
2000
121 2204
1800 0]
109 1600 1809
1400 1604
M 1200 140
51 1000 1204
- 1004
41 6007 a0y
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5] 400 i
200 204
07s ] 22, 24 %6 07 B w2, 84 26 0578 B 22 284 %6
<220 <220% <220
an
1400 160
1200 140
67 1204
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100
] 8004
4 0]
500 oo
5] 400 0]
200 204
LT IGE) 47 472 17 LATT I 17 472 i 4 LT = 47 72 e
£ £ £
<311z <311 <311z
140
g 1200
120
5 10009
1004
4 500
&0
3
500 o
2 400 10
iE 200 204
0 5 4 556 w58 3 56.2 o 554 556 558 3 562 a 554 556 558 E3 62
=4 =4 =4
<A A0 <A
5] 1209
1000
1004
4]
B0
a0
s 600
60
B 400 0]
13 200 204
0552 Be4 BiG,  BaA 3 0%d 2 B4 BiE,  e5E 59 0hd 2 e 4 BiG,  Ba6 9
ETvrr ET v ETvrr
1000
1004
4
00
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? 600
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2 400 0]
1 200 209
073 732 734 78 738 0% 732 734 736 738 073 732 [EFIEED 738

Tableau AIV.13 : évolution de la forme et de laipms des profils de pbles a chaque étape de lemwvolution

avec les effets instrumentaux.




L Ka2b(s) L satellite(s)
GiiE =T1T=
2605
800 2404
200
2004
600 1804
1609
1404
4001 1204
1009
a0
2001 &0
404
204
0i7s B ®2, 24 266 037 g %2, a4 %6
<220 <220
o0 180
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4004 120
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3009
&0
2009 B0
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1004
20
0" s FEE] £7 472 17 LT IEE 47 72 174
£ £
G E P
500+ 1404
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2004 B0
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o 554 556 558 3 56.2 a 5.4 556 558 E3 62
=4 =4
A0 <A
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Ohe 2 ) BB6,  BA 6 3 0%a2 B 4 BiG,_ 660 59
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&0
200 B0
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207
07 732 734 736 738 073 732 EEFINEED 738

Tableau AlV.14 : évolution de la forme et de laipms des profils de pbles a chaque étape de lemwvolution

avec les effets instrumentaux.




L(e)

Signal initial

D]_(S)
Largeur de fente de

Ai(e)= Di(e)*L(¢)

1= 1=
2200 1200
2000
1800 1000
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1400 500
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8w am
500
400 00
20
17s g 22, =4 R L) g 22, =4 R
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LR IEE] £7 172 47 LT IEE] £7 172 47y
£ £
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i . 2524 ‘
g 8 4 556 L 5 56.2 04 01 00 0 008 01 015 LA = L 5 56 2
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1000 800
500 s00
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073 732 [ETINRET 738 073 732 [EFIEED 738

Tableau AIV.15 : évolution de la forme et de laipms des profils de pbles a chaque étape de lemwvolution

avec les effets instrumentaux.




D2(8)
Longueur de fente de

A(e)= Da(e)*A1(e)

D3(8)
Erreur de parallélisme
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Tableau AIV.16 : évolution de la forme et de laipms des profils de pbles a chaque étape de lemwvolution

avec les effets instrumentaux.




A3(8)= D3(8)*A 2(8)

D4(8)
Absorption

A4(8)= D4(8)*A 3(8)

<111=

=T11=

<111=

7004
Feoo
- 500
k500
5009 400
k400
400 -
] Faoo
b 2004
200 200
1004 Fioo 100
1 i
03s e W2, w4 w6 Qmiz 0b D008 D00E 0004 -D0R2 Vs =5 W2, x®4 w6
<220z <220 <220z
A0
400
] 400
300
_— 300
200 200 2m
100 100 1004
LTI ITE] a7 a7z 474 D AR Y TR T LR i} LTI UB& A7 a7z 474
=4 . . =4 =4
<311= <311 <311=

400
300
200
100

ra00

r200

rioo

.

350
300
250
200
150
100

50

0 ] 0 ‘
55 4 =5 s o5 62 S0z ooE DoW o6 0w oon © 55 4 =5 s 3 562
iR B iR
340
4001 300 0
250
300 - 250
200
200 140 150
100 100
100 "
a0
. , ‘ 0
0gg2 564 36,  E68 3 DU AU OmE 0000 -0 E 0o 0ge2 564 36,  E68 3
<422 <422 172
L 30
400 00
Foan oo
3004 Fonn 250
200
200 | Fizn
1501
Fon
100 o 100
50
003 0022 0018 0014 001 0006 0002 0
e 732 T4 736 738 E 075 72 74 T 7is

Tableau AlV.17 : évolution de la forme et de laifims des profils de p6les a chaque étape de leavolution

avec les effets instrumentaux.




Ds(e)
Polarisation de Lorentz

A 5(8)= D5(8)*A 4(8)

DG(S)
Cible des rayons X
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Tableau AlV.18 : évolution de la forme et de laifims des profils de p6les a chaque étape de leavolution

avec les effets instrumentaux.




A6(8)=

DG(S)*A 5(8)

D7(8)

A7(8)= D7(8)*A 6(8)
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Tableau AlV.19 : évolution de la forme et de laifims des profils de p6les a chaque étape de leawolution

avec les effets instrumentaux.




Dg(S)
Inclinaison de I'’échantillon

A8(8)= Dg(S)*A 7(8)
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Tableau AlV.20 : évolution de la forme et de laifims des profils de p6les a chaque étape de leavolution

avec les effets instrumentaux.




5.3.Les différents effets instrumentaux calculés avees$ valeurs

intermédiaires des parametres de simulation
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Tableau AIV.21 : évolution de la forme et de laipms des profils de pbles a chaque étape de lemwvolution
avec les effets instrumentaux.
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Tableau AlV.22 : évolution de la forme et de laifims des profils de p6les a chaque étape de leawolution

avec les effets instrumentaux.
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Tableau AIV.23 : évolution de la forme et de laipms des profils de pbles a chaque étape de lemvolution

avec les effets instrumentaux.
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Tableau AlV.24 : évolution de la forme et de laipms des profils de pbles a chaque étape de lemvolution
avec les effets instrumentaux.




A3(8)= D3(8)*A 2(8)

D4(8)

A4(8)= D4(8)*A 3(8)
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Tableau AlV.25 : évolution de la forme et de laifims des profils de poles a chaque étape de leavolution

avec les effets instrumentaux.




Ds(e)
Polarisation de Lorentz

A5(8): D5(8)*A 4(8)
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Tableau AlV.26 : évolution de la forme et de laifims des profils de ples a chaque étape de leavolution

avec les effets instrumentaux.




A6(8)= DG(S)*A 5(8)

D7(8)

A7(8)= D7(8)*A 6(8)
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Tableau AlV.27 : évolution de la forme et de laifims des profils de p6les a chaque étape de leavolution

avec les effets instrumentaux.
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Tableau AlV.28 : évolution de la forme et de laifims des profils de p6les a chaque étape de leavolution
avec les effets instrumentaux.



5.4.Les différents effets instrumentaux calculés avees$ valeurs les

moins performantes des parameétres de simulation
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Tableau AIV.29 : évolution de la forme et de laipms des profils de pbles a chaque étape de lemwvolution

avec les effets instrumentaux.
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Tableau AIV.30 : évolution de la forme et de laipms des profils de pbles a chaque étape de lemvolution

avec les effets instrumentaux.




L(e)

Signal initial
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Tableau AIV.31 : évolution de la forme et de laipms des profils de pbles a chaque étape de lemwvolution
avec les effets instrumentaux.
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Tableau AIV.32 : évolution de la forme et de laipms des profils de pbles a chaque étape de lemwvolution

avec les effets instrumentaux.




A3(8)= D3(8)*A 2(8)

D4(8)

A4(8)= D4(8)*A 3(8)
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Tableau AlV.33 : évolution de la forme et de laifims des profils de p6les a chaque étape de leavolution
avec les effets instrumentaux.




Ds(e)
Polarisation de Lorentz
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Tableau AlV.34 : évolution de la forme et de laifims des profils de p6les a chaque étape de leavolution
avec les effets instrumentaux.
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Tableau AIV.35 : évolution de la forme et de laifims des profils de p6les a chaque étape de leavolution
avec les effets instrumentaux.
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Tableau AlV.36 : évolution de la forme et de laifims des profils de p6les a chaque étape de leavolution
avec les effets instrumentaux.
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4. Mesure des parametres microstructuraux et approxim#aon des

profils des poles

La mesure de la microstructure se fait, en toutmpre approche, de maniere
relativement différente puisqu’elle se détermiAar{exe 5, 85)1 non pas a partir de I'image
des figures de pobles, mais de linterprétation gesfils, généralement gaussiens ou
lorentziens, caractéristigues de I'échantillon etuits précédemment des divers effets
instrumentaux et consiste en une mesure de largenni-hauteur des profils du pic de
diffraction de I'’échantillon Graphique AV.1L

.

0.8

0.6

Largeur & mi-hauteur

%Ima.x _________________________

0.4 1

0.2

Graphique AV.1 : mesure de largeur a mi-hauteutad®nction représentative du pic de diffraction de
I'échantillon.

Dans un second temps, il est bon de noter querbappation des caractéristiques de
I’échantillon par une fonction gaussienne ou umection lorentzienne n’est pas parfaitement
exacte. Une fonction de Voigt, ou une pseudo-fomctie Voigt, voire une fonction de

Pearson type VII serait plus justes et permetti@viter quelques imprécisions. Quelques



données sont présentées dans un deuxieme para@haypiexe 5, 85)2afin de poser les bases

de la future approche de la caractérisation desnétibas.
4.1. Approximation par une fonction gaussienne

En premiere approximation, le profil du pic de wiftion de I'échantillon est

représenté par une gaussienBeaphique AV.pdont I'équation estHquation AV.) :
G(x) = Axe® 9" + D

Equation AV.1

1.81
1.6
1.44

1.2

4 5 o 2 4

H

Graphique AV.2 : fonction gaussienne représentativpic de diffraction de I'échantillon pour lesrpanétres
A=B=C=D=1.

Dans cette formule, les parametres a détermingr: o> 0 et A# 0, C, D sont des
constantes. Alors résoudre I'équation calculéerapitre précédenEquation 1V.30 revient

a trouver les parametres A, B, C, D de la courbg.G(



Il est nécessaire d’extraire les données de laastiercture a partir des parametres A,
B, C et D de la courbe. La méthode utilisée a ffet eonsiste a approcher au mieux les
parametres A, B, C et D de la courbe afin que seltét de la convolution de la gaussienne
avec I'ensemble des effets instrumentaux se superlgoplus parfaitement possible avec les
points issus des profils des pbles mesurés. Ceperidacalcul des valeurs de ces parametres
approchant le plus la courbe peut étre relativenh@mgy a calculer, d’autant plus qu’une
grande précision est nécessaire.

Pour éviter cela, il suffit de constater certaideseurs propriétés. Les parameétres A, C
et D se déduisent de la géométrie de la coudryaphique AV.3 puisqu’ils correspondent
respectivement a son amplitude, a la position dwspi 'axe des abscisses et enfin a sa borne
inférieure sur I'axe des ordonnées. Quant a B,foisdes trois parameétres précedents estimes

il se déduit de I'analyse de la courbe.

e h
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Graphique AV.3: détermination des paramétres At B sur la courbe gaussienne.



Le maximum de la courbe se trouve en C et la coualoe G(C) = D + A en ce point.
L’amplitude de la courbe vaut A, la mi-hauteur vAI2 avec son ordonnée égale a D + A/2.
Quant au parametre B, il est trés lié a la largeoni-hauteur de la courbe. Lorsqu’on modifie
les valeurs de B, la courbe s’élargie ou s’affieéois que I'on diminue la valeur de ce
parametre ou qu’on 'augmente.

Pour montrer cela, il suffit de calculer les vatedr et e, (avece; # g) tels
que I'équation Equation AV.2 soit vérifiée :

G(x)=G(x) = D+~

Equation AV.2

Cela revient donc a trouver les valeursegeet ¢,, solutions de I'équation suivante
(Equation AV.3:

Ax g9+ D= D+§

Equation AV.3

En simplifiant de part et d'autre, I'équation préedte Equation AV.} devient

désormais :

-Bx(x-C)?2

1
e ==
2

Equation AV.4

Puisque les deux termes sont strictement posltgsffit d’appliquer de part et d’autre
du signe égal, la fonction logarithme népérien paoinner finalement une équation de la
forme Equation AV.5:

2 _n L
-Bx(x-C) _|n(2j

Equation AV.5
Soit encoreEquation AV.§ puisque B est strictement positif :
In(2
(x-C)? :—( )

B
Equation AV.6

Finalement I'équation admet deux solutioisjfation AV.3 données parEguation
AV.7etEquation AV.3:



In2
=C-,|—
% B

Equation AV.7

In2
etx, =C+,|—
% B

Equation AV.8

En conséquence, la mesure de la largeur a mi-hattaduisant la microstructure, est

donnée par la formul&Quation AV.9:

n2

AX=|x, - x| =2 5

Equation AV.9

4.2. Approximation par une fonction lorentzienne

En diffractométrie des rayons X, une fonction laze&nne Graphique AV.lpermet
de décrire le profil des pics de diffraction si@msidére un effet de taille des cristallites (loi

de Scherrer). Cette fonction est représentée @audition suivantesguation AV.1D:

A
L(x) = +D
o 1+Bx(x-C)

Equation AV.10
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Graphique AV.4 : fonction lorentzienne représentatiu pic de diffraction de I'échantillon pour learamétres
A=B=C=D=1.

Dans cette formule, les paramétres a détermingr: > 0 et A# 0, C, D sont des
constantes. Alors résoudre I'équation calculéerapitre précédenEquation 1V.30 revient

a trouver les paramétres A, B, C, D de la courbg. L(

Comme dans le cas d'une approximation du profiaci#ristique par une fonction
gaussienne, il est nécessaire d’extraire les dene&da microstructure a partir des parametres
A, B, C et D de la courbe. La méthode utilisée et consiste a approcher au mieux les
paramétres A, B, C et D de la courbe afin que deltét de la convolution de la lorentzienne
avec I'ensemble des effets instrumentaux se superigoplus parfaitement possible avec les
points issus des profils des pbles mesurés. Ceptrdacalcul des valeurs de ces parametres
approchant le plus la courbe peut étre relativentmmy en temps de calcul, d’autant plus

gu’une grande précision est nécessaire.



Pour éviter cela, il suffit de constater certaideseurs propriétés. Les parametres A, C
et D se déduisent de la géométrie de la couByaphique AV.h puisqu’ils correspondent
respectivement a son amplitude, a la position dwspr 'axe des abscisses et enfin a sa borne
inférieure sur I'axe des ordonnées. Quant a B foisdes trois paramétres précédents estimés

il se déduit de I'analyse de la courbe.
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Graphique AV.5: détermination des parameétres At D sur la courbe lorentzienne.

Le maximum de la courbe se trouve en C et la coualneé L(C) = D + A en ce point.
L’amplitude de la courbe vaut A, la mi-hauteur vAI2 avec son ordonnée égale a D + A/2.
Quant au parametre B, il est trés lié a la largeoni-hauteur de la courbe. Lorsqu’on modifie
les valeurs de B, la courbe s’élargit ou s'affirdos que I'on diminue la valeur de ce

parametre ou qu’on 'augmente.



Pour montrer cela, il suffit de calculer les vateur et &, (avece; # &) telles

que I'équation Equation AV.1}) soit vérifiée :
A
L(x) = L(x,) = D+

Equation AV.11

Cela revient donc a trouver les valeurseget €, solutions de I'équation suivante
(Equation AV.1p:

A +D A
1+Bx(x—C) 2

Equation AV.12

En simplifiant de part et d’autre, I'équation prédeste Equation AV.1B devient
désormais :

1
1+ Bx(x-C)?
Equation AV.13

1
2

Soit encoreEquation AV.13puisque B est non nul :

» 1
(x=C) "B

Equation AV.14
Finalement I'équation admet deux solutio&sjdation AV.1p données parsguation
AV.15etEquation AV.1p:
1

=C——
B

Equation AV.15

etx2=C+i

/B

Equation AV.16

En conséquence, la mesure de la largeur a mi-hattaduisant la microstructure, est
donnée par la formul&quation AV.1Y:
2
AX=|X —X| =—=
%=X =7

Equation AV.17



4.3. Approximation par une fonction de Voigt

Cette fonction est le produit de convolution d'ufection gaussienne et d’'une
fonction lorentzienne ayant le méme sommet. C'est fonction de la formeEquation
AV.18 :

+00

V(X) = j G( x= § x L( D dt

—0o

Equation AV.18

La fonction de Voigt Graphique AV.p est une meilleure approximation des

caractéristiques de I'échantillon que les deux ¢aéates™, 112

1.2
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Graphique AV.6 : équation d'une gaussienne (enepudjune lorentzienne (en bleu) et de la fonctier/oigt
correspondante (en vert) pou=c,=Cs=C¢=1 et g=c,=Cc;=Cg=0.

Dans I'équation précédente, G(x) est une fonctiansgienne et L(x) une fonction
lorentzienne représentées respectivement par leatiégs suivantesEQuation AV.19et
Equation AV.2)D:



G(x) = gx €% 4 ¢

Equation AV.19

- G
L(x) =
¥ 1+CGX(X_C7)2 -

Equation AV.20
Les paramétres des équationsa, G, &, G, G, C; €t G sont des constantes réelles,
avec de surcroit 1¢£ 0, g # 0, ¢ > 0 et ¢ > 0, de sorte que les fonctions gaussiennes et

lorentziennes aient le méme sommet.
4.4. Approximation par une pseudo-fonction de Voigt

Néanmoins, comme le produit de convoluti&ggation AV.1Bde ces deux fonctions
n'est pas une opération simple, il est nécessame wwouver une approximation. Ainsi est
introduit la notion de pseudo-fonction de Voigt commsomme pondérée d’'une gaussienne et

d’une lorentzienne ayant la méme position et la maire Equation AV.21L

PV(X=nx LY +(1-7)x&
Equation AV.21

Le facteur de proportionnalité dans I'équation pdEmte est not§ et est appelé
facteur de Lorentz. Cependant, ce coefficient niecua rapport avec celui calculé
précédemmeniQhapitre IV, § 2.1.2.f. Pourn = 0, on retrouve une gaussienne alors que pour
n = 1 on obtient une lorentzienne. En outre, si@mgare les pseudo-fonctions de Voigt avec
une fonction de Voigt, le parameétre de Lorentz do'écart quadratique minimal vayt=

0.834 + 0.001 (au sens de la méthode des moindressg.
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Graphique AV.7 : équation d'une gaussienne (enepudjune lorentzienne (en bleu) et de la pseudotion de
Voigt correspondante (en vert) pogr0.834 et g=c,=Cs=C¢=1 et g=C4=C;=Cg=0.

Les parametres @ g doivent donc étre calculés de fagon a ce queel@tila position
des courbes soient identiques. Concretement, poarles deux courbes aient la méme
position, cela signifie que,& cg, car ces termes correspondent au décalage s@r dlas
ordonnées des deux fonctions, gEa;, puisque ces termes correspondent, eux, au décalag
sur l'axe des abscisses. Il suffit donc de détermite c2, c5 et ¢6 pour que l'aire des deux
courbes soit identique avec toujours les conditgursles parametres ¢ 0, 6 #0, ¢ > 0 et
cs > 0.

Le graphique précedentGfaphique AV.Y traduit les différences en terme

d’approximation des trois fonctions.
4.5. Approximation par une fonction de Pearson type VII

Cette fonction est tres utilisée depuis 1977 eroaiditallographie pour représenter la

forme des pics de diffractidh®.



A
Pvn(x): v + D

2
/L
1+ Bx| (x-C)x\V2M -1

Equation AV.22

Dans cette expressioBquation AV.22 M est un paramétre d’asymeétrie. Il représente
le parametre de forme et est appelé « largeur dis@&®g». En outre, lorsque M est égal a 2, la
fonction est une lorentzienne et lorsque M estinfia fonction devient une gaussienne.
Quant a C, il représente le maximum de la fonatieriPearson VIl et B est un parametre lié a

sa largeur a mi-hauteur.
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