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RESUME

La spectroscopie en réflectance est 'une des techniques majeures permettant d’obtenir des
informations physiques et minéralogiques sur la surfaces des corps planétaires. Cependant,
la réflectance d’un corps dépend fortement de parameétres extérieurs a sa surface, tels que
sa température ou encore la configuration de I’éclairement et de ’observation. Le nouveau
spectro-gonio radiométre de I'TPAG, SHADOWS, a été spécialement congu pour réaliser
des mesures de réflectance bidirectionnelle de surfaces sombres et de petite taille, telles
que les météorites. Ce goniomeétre compte également deux cellules environnementales, MI-
RAGE et IceBERG, permettant de placer les échantillons étudiés dans des conditions de
température et pression similaires aux petis corps du Systéme Solaire. L’analyse des si-
gnatures d’hydratation détectées sur des spectres de météorites en conditions astéroidales
a permis de mettre en évidence 'altération de la minéralogie due a la haute température.
Un nouveau modéle de déconvolution a été utilisé pour séparer et analyse de maniére
indépendante les composantes de la bande a 3-um. La comparaison entre les mesures ef-
fectuées en laboratoire et les observations d’astéroides ont mis en évidence un lien entre
cette signature spectrale et ’histoire d’altération aqueuse et thermique de la surface. La
dépendance de la réflectance avec la géométrie de la mesure a été montré par une série
d’analyse en réflectance bidirectionnelle de différentes surfaces. Ces résultats ont ensuite
été appliqués sur des simulations d’astéroide, pour montrer 'effet de la forme du corps
sur son spectre intégré.

ABSTRACT

Reflectance spectroscopy is one of the major techniques used to retrieve information on
physical and mineralogical configuration of the surface of planetary bodies. However, the
reflectance of a surface strongly depends on parameters unrelated to its surface, such as
the temperature or the illumination and observation configuration. The new spectro-gonio
radiometer at IPAG, SHADOWS, has been specially designed to conduct bidirectional re-
flectance spectroscopy on dark and small surfaces, such as meteorites. This goniometer
also owns two environmental cells, MIRAGE and IceBERG, allowing the study on the
samples under similar temperature and pressure conditions as the Solar System small
bodies. The analysis of the hydration signatures on meteoritic spectra under asteroidal
condition showed the alteration of the mineralogy by the high temperature. A new de-
convolution model has been used to separate and independently analyze the components
of the 3-ym band. Comparison between laboratory measurements and telescopic obser-
vations of asteroids highlighted the link between this spectral signature and the aqueous
and thermal alteration history of the surface. A serie of bidirectional reflectance spectro-
scopy on various surfaces showed that the reflectace strongly depends on the geometrical
configuration of the measurement. These results have been then applied to a simulated
asteroid to show the effect of the shape of the body on its integrated spectrum.
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INTRODUCTION

Cadre scientifique

La spectroscopie en réflectance est peut étre notre source majeure d’information sur
les petits corps du Systéme Solaire. Permettant entre autres de révéler la composition de
la surface des astéroides, cométes ou autres corps planétaires, cette technique est utilisée
par la plupart des sondes spatiales cherchant les origines du Systéme Solaire. Cependant,
I’environnement hostile de I’espace sur la surface des petits corps, ainsi que des parameétres
propres a la mesure elle-méme vont agir sur la lumiére reflétée, et donc notre interpréta-
tion scientifique en découlant.

Des fragments des petits corps du Systéme Solaire atterrissent de facon réguliére sur la
surface de notre planéte. Ces corps extra-terrestres, les météorites, forment une collection
précieuse d’échantillons contenant les informations nécessaires a notre compréhension de
I'univers. Le lien de parenté entre les petits corps du Systéme Solaire et les météorites n’est
plus a faire, et I'utilisation de ces derniéres permet de recréer en laboratoire les conditions
d’obtention des spectres en réflectance des petits corps, soient-elles environnementales ou
de mesure.

L’analyse de la réflectance des météorites sombres et de petite taille nécessite des ins-
truments capables de mesurer avec grande précision de faibles variations photométriques
et spectrales, mais également de controler I’environnement thermique et de pression au-
tour de I’échantillon étudié. Enfin, la prise en compte de la dépendance bidirectionnelle
de la réflectance nécessite des instruments de mesure permettant de réaliser des spectres
sous diverses géométries.

Objectifs de la thése

Le travail de thése présenté dans ce mémoire comprend deux objectifs principaux, le
premier étant le développement du spectro-gonio radiométre SHADOWS, petit frére du
goniometre SHINE déja en fonctionnement & 'TPAG. Ce nouvel instrument est destiné a
la mesure d’échantillons sombres et de petites tailles, et offre de nouvelles capacités de
mesures par rapport & SHINE. Le développement de ce goniométre comprend le design de
certaines piéces, le montage et les calibrations de I’ensemble, ainsi que la programmation
du logiciel de controle de I'instrument.

Le deuxiéme objectif est I’analyse des différents parameétres, intrinséques ou externes
au systéeme, influant sur la spectroscopie en réflectance d’une surface. Les signatures d’hy-
dratation sur les surfaces astéroidales sont particuliérement analysées pour la recherche
de la vie dans le Systéme Solaire, ’étude de leur dépendance avec I’environnement, la
composition, texture et température surface du petit corps et la géométrie de mesure
demande donc un soin particulier. Ces travaux trouvent leur application dans ’analyse
des petits corps du Systéme Solaire par des télescopes au sol, spatiaux, ou sondes in-situ
en orbite autour de leur cible, mais également dans la préparation des futures missions
spatiales ou conception des instruments.



Structure du manuscrit

Les trois premiers chapitres constituent une partie de contexte scientifique, "Cadre
physique et planétologique”, présentant les outils et concepts utilisés durant ma these. Le
premier chapitre intitulé "Les petits corps du Systéme Solaire"” présente les différents types
d’astéroides et autre planétésimaux, ainsi que les méthodes actuellement en place pour les
observer. Ce chapitre présente également les sources d’observation des petits corps utilisés
pour comparaison aux données acquises en laboratoire.

Le deuxiéme chapitre "Les météorites” recense les différentes classes de météorites
connues ainsi que les méthodes de classification utilisées. Ce chapitre constitue une pré-
sentation générale de ces objets extraterrestres, en mettant l'accent sur les météorites de
type chondrite carbonnée, principalement utilisées pour cette thése.

Enfin, le troisieme chapitre intitulé "Les mesures en réflectance bidirectionnelle” pré-
sente les processus physiques & l'oeuvre lors de la réflexion de la lumiére sur une surface.
La formation des bandes d’absorption, ainsi que ’aspect bidirectionnel de la réflectance
sont décrits. Ce chapitre présente également la polarisation de la lumiére, ainsi que le pro-
tocole de polarimétrie spécifique & SHADOWS. Enfin, ce chapitre recense également les
principaux instruments actuellement utilisés en laboratoire pour 'acquisition de données
spectroscopiques en réflectance bidirectionnelle, avec une attention particuliére a SHINE,
le premier goniométre de 'IPAG.

La deuxiéme partie "Développement instrumental” regroupe les deux chapitres pré-
sentant le développement de SHADOWS et de ses cellules environnementales. Le chapitre
4 intitulé "Le spectro-gonio radiometre SHADOWS" décrit dans les détails I'instrument
par son trajet optique, ainsi que les diverses calibrations et performances. Des protocoles
de mesures, variantes de la réflectance, sont présentés dans ce chapitre, qui se termine par
la description du programme de controle de I'instrument.

Le chapitre 5 "Les cellules environnementales” décrit la conception, les performances
et le controle des deux cellules a vide, étuve et cryogénique, spécialement congues pour le
goniometre.

A T'attention des instrumentalistes voulant s’inspirer du goniométre pour leurs propres
réalisations, ces deux chapitres mettent également ’accent sur les problémes rencontrés
lors de la conception des instruments, ainsi que sur les différents algorithmes permettant
I’enchainement des mesures par SHADOWS.

La troisieme et derniére partie "Variables de la réflectance” regroupe les analyses
montrant les divers paramétres influant la spectroscopie en réflectance et pouvant donc
biaiser I'interprétation des données recues des petits corps. Le sixiéme chapitre intitulé
"Effet de la température sur les signatures d’hydratation” présente la comparaison entre
les bandes d’absorption détectées sur les astéroides et les météorites placées en conditions
de pression et température similaires aux petits corps. Un nouveau modéle de déconvo-
lution spécialement mis au point pour cette analyse est présenté dans ce chapitre. Enfin,
une étude poussée de la signature d’hydratation présente autour de 3um dans les spectres
d’astéroides et de météorite met en avant le lien entre cette signature spectrale et 1’histoire
d’altération de la surface étudiée.

Le chapitre 7 intitulé "Impact de la géométrie sur les spectres en réflectance” regroupe
les mesures des BRDFs réalisées sur des météorites de composition et texture différentes.
L’impact de la géométrie d’observation et de la texture de la surface sur la spectroscopie
en réflectance est explicité en détail. Ce chapitre insiste sur 'effet de la géométrie sur
I’amplitude des bandes d’absorption, en particulier sur les signatures d’hydratation.

Le huitiéme et dernier chapitre "Limitation de la comparaison météorites/astéroides”
méle les données de BRDFs mesurées en laboratoire et la simulation de corps astéroidal.



Deux modéles d’inversion spectrale sont utilisés et leur résultats comparés. Enfin, les ob-
servations de corps planétaires sont simulées et comparées aux données de laboratoire. Ce
chapitre présente 'effet de la forme de I’astéroide lui-méme sur son spectre en réflectance,
et pose donc les limites de la comparaison entre la mesure sur une météorite relativement
plate analysée en laboratoire et I’'observation d’un astéroide de forme complexe, contenant
des variations de terrains et de composition.

Un chapitre de conclusions générales rappelle les principaux résultats de cette these,
mettant en avant les différents biais en jeu lors de la comparaison entre les météorites en
laboratoire et 1’observation des petits corps. Des propositions de nouvelles analyses, et
perspectives a 'utilisation des résultats précédents concluent ce manuscrit.












LES PETITS CORPS DU SYSTEME SOLAIRE

1.1 Définition générale

L’Union Astronomique Internationale définit comme petits corps du Systéme Solaire
les objets orbitant le Soleil n’étant ni une planéte, ni une planéte naine. Ceci désigne donc
les objets n’ayant pas accrété les corps environnants, et présentant une masse trop faible
pour que leur propre gravité leur donne une forme quasi-sphérique (un tel corps est dit
a l'équilibre hydrostatique). Cette définition regroupe donc les objets les plus petits du
Systéme Solaire, tels que les astéroides et les cométes.

Les astéroides de la Ceinture Principale (appelés par la suite "Main Belt Aste-
roids", MBAs) sont placés entre 'orbite de Mars et Jupiter, entre 2 et 4 unités astrono-
miques (UA). Cependant ces objets ne sont pas uniformément répartis dans la Ceinture. 11
existe des zones déplétées d’astéroides, correspondant aux zones d’instabilités gravitation-
nelles car en résonance de moyen mouvement avec les planétes, principalement Jupiter,
ou les autres astéroides environnants (fig. 1.1).

Les géocroiseurs (appelés par la suite "Near-Earth Asteroids”", NEAs) gravitent,
eux, sur une orbite les amenant proches du Soleil, généralement entre 0,983 et 1,3 UA
[2]. Deux géocroiseurs sont actuellement étudiés avec attention : Ryugu [3] et Bennu [4],
respectivement les cibles des missions Hayabusa2 et OSIRIS-REx, décrites en détails par
la suite. Morbidelli et al. [5] ont estimé la durée de vie des NEAs dans le Systéme Solaire
interne a4 10% - 107 ans, donc trés faible devant I’age du Systéme Solaire. Ceci implique
un réapprovisionnement constant de cette population de petits corps. Les chocs entre
astéroides et les résonances gravitationnelles peuvent étre suffisamment importants pour
modifier leur orbites, et amener un corps de la Ceinture Principale vers l'intérieur du
Systéme Solaire [5]. De plus, I’émission thermique d’un corps en rotation induit une force
légére mais suffisante pour modifier sa trajectoire, et faire dériver orbite vers une zone de
résonance. Il s’agit de l'effet Yarkovsky, dont l'intensité est inversement proportionnelle
au diametre de 'objet. Ainsi, des astéroides de moins d’un kilomeétre de diamétre seront
plus sensibles a cette force, comparé a des objets plus larges [6, 2, 7].

Les cométes sont des objets actifs composés d’un mélange de roches, de glace et de
matiére carbonée. Les cométes se distinguent des astéroides par 1’éjection de poussiéres,
d’eau et de nombreux composés par la sublimation de la glace lors de leur passage proche
du Soleil. Certains astéroides, appelés actifs, peuvent également éjecter du matériel. Les
cométes ont une trajectoire fortement elliptique, ne les approchant que rarement des pla-
nétes. On retiendra notamment les comeétes 67P /Churyumov-Gerasimenko visitée par la

7
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FIGURE 1.1 — Distribution des astéroides de la Ceinture Principale en fonction de leur
demi grand-axe (semi-major axis). Les zones d’instabilités dues aux résonnances avec
Jupiter sont indiquées par les pointillés rouges. Figure de [1].

sonde Rosetta [8], et 21/Borisov [9] ayant trés récemment traversé notre Systéme Solaire.

Les Troyens de Jupiter, Mars ou Neptune gravitent sur la méme orbite que leur
planéte, soit respectivement vers 5,2 UA et 1,5 UA en résonnance 1 :1 donc avec la méme
vitesse et le méme sens. Cependant, ces objets précédent et suivent la planéte a environ
60° de longitude (s’¢talant entre 40° et 90° [10]), aux zones appelés points de Lagrange (fig.
1.2). Plusieurs hypothéses ont été avancées quant a la méthode de capture des troyens :
résonances [10], collisions, migration planétaire [11], ou encore accrétion de masse des
planétes en formation [12].

Les objets de la Ceinture de Kuiper (appelés par la suite "Kuiper Belt Objects”,
KBOs ou objets trans-neptuniens "Trans-Neptunian Objects”, TNOs) sont placés derriére
I'orbite de Neptune. A cause de I'importante distance au Soleil, donc leur température de
surface trés faible, ces objets sont riches en glace.

Les centaures sont des objets originellement de la Ceinture de Kuiper ayant été
éjectés de leur orbite initiale par des interactions gravitationnelles avec Neptune et les
planétes géantes. Leurs orbites actuelles les aménent entre celles de Jupiter et Neptune.

1.2 Processus secondaires dans et sur les petits corps

Les petits corps, originellenement formés par l'accrétion de poussiéres de la nébuleuse
solaire, peuvent voir leur composition modifiée. Les collisions a haute énergie entre les
astéroides aménent & un mélange entre les compositions de I'impacteur et de 'impacté,
ainsi qu’une modification de la structure des objets concernés. Il a été observé que la
plupart des astéroides de moins de 100 km de diametre sont issus de collisions ayant
une énergie suffisante pour détruire les objets. Les résidus formés sont ensuite agglomé-
rés, formant une structure dite rubble pile, équivalente & un amas de rochers et du vide



1.2. PROCESSUS SECONDAIRES 9

6
-
-
-
e
4+ ,
7
7
7
/
Vi \
7 \
/ AR
“a,
2t J
, A\

) / ——— \
g g ~ \
© i e N
(= i 4 T \ \
i / e~ \
o i 0, <~ N\ \
) . e S |
S of AETEEER R !
L \\ /!
> ! RN ) S é
= \ \Ne_ 7 ’ I
S L SN b
a \ N - / 1
= \ N 4 1
O ~ -
w \ -~_ - /

Ecliptic x-coordinates

FIGURE 1.2 — Vue schématique des deux groupes des troyens de Jupiter (marqueurs bleus).
Les orbites de Mercure, Vénus, la Terre, Mars et Jupiter sont notées en pointillés noirs.
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entre les interstices. L’objet formé porte donc les traces minéralogiques de 'impact, ainsi
qu’une porosité élevée, jusqu'a 60% [14, 15]. Par instabilité gravitationnelle, ou collision
les sortant de leur orbites, les petits corps peuvent étre envoyés vers un autre endroit du
Systéme Solaire, ayant par exemple une température différente. Enfin, une orbite chao-
tique ou tres elliptique peut amener un astéroide proche de 1’étoile ou la température et
I'irradiation par vent solaire est extréme. Ces mécanismes, ajoutés a la désintégration des
radioisotopes et a l'altération aqueuse résultante de la fonte de la glace en surface vont
amener a une modification de la structure et de la composition de I'astéroide.

La température est la principale source d’altération de la surface des petits corps.
Plusieurs sources de chaleur ont été proposées et sont décrites par la suite.

Tout d’abord, la simple distance au Soleil sur des objets comme les géocroiseurs (ayant
un périhélie les amenant proches de I’étoile) peut amener & des températures suffisantes
pour l'altération des surfaces |16, 17]. Ceci dépend néanmoins des propriétés de surface et
orbitales des objets. En effet, 'albedo de la surface, son émissivité et inertie thermique,
ainsi que la texture vont influer sur la température de l'objet. La rotation d’un corps
engendre des écarts de température entre le coté jour et le coté nuit, plus importants dans
le cas d’une inertie thermique faible comparé a une surface ayant une inertie élevée. La
température de surface d’un astéroide en rotation rapide sera plus homogéne qu’un corps
en rotation lente. Enfin, plus I’axe de rotation de 'objet est orienté vers le Soleil, plus une
zone importante sera constamment illuminée, donc ayant une température élevée.

De plus, la présence d’aluminium 26 (26A1), un radioisotope se désintégrant en magné-
sium 26 (**Mg) induit également une augmentation de la température [18, 19, 20, 21, 22].
L’importance de ’épisode de chauffage dépend également de ’astéroide lui-méme. Il a été
montré par Rivkin [23| qu'un corps d’une vingtaine de kilométres de diamétre situé vers
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I'extérieur de la Ceinture Principale (2,6 - 3,5 UA) sera chauffé par la désintégration de
1"?°Al jusqu’au point de fusion de I'eau. De méme, 'intérieur d’un corps de plus de 100
km subira des températures bien plus hautes que la surface [24, 25|. Les corps les plus
petits n’auront pas une quantité suffisante d’*°Al pour induire un chauffage interne.
Enfin, les chocs peuvent induire de fortes augmentations de température sur des régions
localisées, parfois suffisantes pour fondre partiellement les corps impactés [16, 23].

L’altération de la surface des petits corps sera dépendant de la température atteinte.
On distingue plusieurs gammes de températures ayant des effets différents sur la minéra-
logie/structure de la surface [21] :

— ~0°C & < ~300°C : hydratation et altération aqueuse par la fonte de la glace d’eau

et la réaction des minéraux avec 1’eau formée

— > ~400°C a ~950°C : modifications structurelles et chimiques appelées métamor-
phisme

— ~980°C a 1050°C : fonte partielle du petit corps avec formation de résidus de méme
composition et structure (non fractionnés)

— ~1000°C a 1250°C : fonte partielle du petit corps avec formation de résidus recris-
tallisant & des températures différentes, donc de composition et structures variables
(fractionnés)

— ~1150°C to > 1250°C : fonte compléte, différenciation et recristallisation de 1'as-
téroide

L’altération aqueuse et/ou thermique de la surface va induire des modifications mi-
néralogiques et structurelles, décrites par la suite. On fera également une présentation
rapide de I'érosion des surfaces par les particules énergétiques.

1.2.1 Hydratation par altération aqueuse

L’altération aqueuse s’effectue a basse température. L’eau produite par la fonte de
la glace agit comme un solvent pour produire des minéraux hydratés comme les phyl-
losilicates, les sulfates, les oxides, les carbonates et les hydroxides [22]. Un des procédés
majeurs de cette altération est la destruction de minéraux anhydres (silicates de type oli-
vine ou enstatite) au profit des phylosilicates hydratés 26, 27, 28]. Ceci a été mis en avant
par des études précédentes sur les météorites, en montrant la diminution des silicates an-
hydres et 'augmentation du taux de phylosilicates (Mg-serpentine et Fe-serpentine) avec
laltération aqueuse [28], ou encore montrant la corrélation négative entre ’'abondance de
Mg-serpentine et de Fe-serpentine avec une altération aqueuse importante [29, 30, 27].

1.2.2 Meétamorphisme par altération thermique

Une augmentation de la température, que ce soit par chauffage ou par impact, peut
induire une déshydratation de la surface, suivie d’'une modification chimique et structu-
relle des minéraux, puis une fonte et recristallisation de I'objet. L’eau ayant été éjectée
de la surface par la haute température, 'altération des minéraux s’effectue sur des phases
séches.

A partir de 400°C, les groupes -OH des phyllosilicates (formés précédemment par al-
tération aqueuse) sont éjectés [31]. Des températures supérieures a 800°C permettent la
destruction des groupes -OH reliés aux cations des métaux oxydés (Mg, Fe, et Al). En-
fin, la recristallisation en olivine des phyllosilicates anhydres nécessite des températures
supérieures a 1000°C [32, 33, 16, 34|. Cependant, ceci dépend fortement de la vitesse de
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refroidissement des minéraux ainsi que de la composition environnante. L.’augmentation
de la température induit également une restructuration de la matiére organique, d’une
forme amorphe vers une structure cristallisée proche du graphite [35, 36].

1.2.3 Erosion par des particules énergétiques

Les surfaces dépourvues d’atmosphéres comme le sont celles des astéroides subissent
également des altérations par les conditions spatiales. Les surfaces sont bombardées en
permanence par des micro-météorites, des particules énergétiques comme les rayons cos-
miques, ainsi que le vent solaire, un flux constant de particules éjectées de la couronne
solaire. Il a été montré par des expériences d’irradiation que 1’érosion par des parti-
cules énergétiques a tendance & amorphiser les silicates ainsi que la matiére organique
[37, 38, 39]. Il a également été vu une modification de la structure de la surface a 1’échelle
nanométrique, par la fonte et recristallisation trés localisée des minéraux [39], ainsi que
la formation de fer métallique FeP.

L’altération de la surface qu’elle soit aqueuse, thermique ou par les particules éner-
gétiques va induire différentes signatures spectrales ou modifier celles existantes, utilisées
ensuite pour déterminer la composition des astéroides.

1.3 Classification des astéroides

Les premiéres classifications des astéroides sont apparues dans les années 1950-1960
avec les observations astronomiques UVB permettant d’obtenir la couleur des astéroides
[40]. Ceci a permis de séparer les objets observés en différents groupes, et trés vite, des
similitudes ont été mises en évidence avec les mesures effectuées sur les météorites. Deux
groupes majeurs d’astéroides se distinguent :

— ceux présentant un albédo faible ainsi qu’un spectre relativement plat, similaire aux
chondrites carbonées. Ce groupe est nommé C afin de signaler le taux de carbone
de ces surfaces mesuré a 2% dans les chondrites carbonées, échantillons de ce type
d’astéroides.

— ceux présentant un albédo relativement élevé, ainsi que des signatures spectrales
importantes dans le visible et proche-infrarouge, similaires a celles de I'olivine et
des pyroxeénes. Ce type est nommé S, pour silicates ou "stony”

D’autres groupes sont ensuite apparus, comme les types E similaires aux chondrites
enstatite, et les types M pour les surfaces possiblement métalliques. Une classification des
astéroides a ensuite été proposée par Bowell et al [41], puis par Tholen [42, 43| avec 12
différentes classes spectrales (fig. 1.3). Cette classification est basée sur 'observation de
589 objets sur 8 longueurs d’onde entre le visible et le proche-infrarouge.

Cependant, avec cette derniére taxonomie, plusieurs classes pouvaient étre affectées
a un méme astéroide. Bus et Binzel [44]| ont ensuite proposé une nouvelle classification,
basée sur les observations SMASSII et la taxonomie de Tholen, mais n’affectant qu’une
seule classe par astéroide. La classification la plus commune actuellement est celle DeMeo
et al. [45], extension de celle de Bus et Binzel dans la gamme spectrale de l'infrarouge
jusqu’a 2,5um. Comme les précédentes, elle est basée sur la forme du spectre en réflec-
tance des astéroides dans le visible et proche infrarouge, en prenant en compte la pente
spectrale, ainsi que les diverses signatures spectrales observées (fig. 1.4). Cette taxonomie
étendue au proche-infrarouge, permet la détection de signatures d’hydratation autour de
3um sur les astéroides, en plus des bandes a 0,7 et 0,9um utilisées pour la classifications
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FIGURE 1.3 — Spectres moyens des différentes classes d’astéroides selon la classification
de Tholen. Figure modifiée de [42].

de Bus et Binzel.

Toutes les taxonomies s’accordent sur la présence des deux groupes majeurs contenant
chacun plusieurs sous-catégories, appelés C-complex (sombres, carbonés et hydratés) et
S-complexe (clairs, montrant des signatures de silicates et sans hydratation). Ces deux
groupes représentent plus de 2/3 de la masse totale de la Ceinture Principale [46, 14, 15].
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FIGURE 1.4 — Vue schématique des spectres en réflectance des différents types d’astéroides
selon la classification de DeMeo. Figure tirée de [45].

Quatre sous-catégories forment le groupe C-complexe : C, B, G, et F selon la taxono-
mie de Tholen (C, Cg, Ch, Cgh, Cb selon la taxonomie de DeMeo), les F étant les moins
hydratés, les G étant porteurs de fortes signatures d’hydratations [47, 23]|. Une explica-
tion a été suggérée par Sawyer 48], proposant une séquence d’altération croissante, des
astéroides F non altérés, jusqu’au types G ayant été chauffés jusqu’a une température
suffisante a la fusion de la glace, et donc de I'altération aqueuse. Les astéroides de type
C sont considérés comme primitifs, avec une composition ayant peu évoluée au cours de
leur histoire, donc proche de celle de la nébuleuse proto-solaire [49, 39, 50]. Ces objets
portent les traces d’altération aqueuse ainsi que de glace d’eau a leur surface [51, 22|, et
peuvent étre a l'origine de I'eau ainsi que de la matiére organique sur Terre, contribuant
ensuite a I’émergence de la vie. Les types C sont donc d’'un grand intérét actuellement
pour la communauté scientifique.

1.3.1 Composition de la Ceinture Principale

La distribution des différentes classes d’astéroides n’est pas homogéne dans la Cein-
ture Principale, mais affiche une évolution avec 1'éloignement au Soleil |22, 15] (fig. 1.5).
Les zones internes et centrales de la Ceinture regroupent le groupe S-complexe : des ob-
jets brillants, riches en silicates anhydres et métaux. A contrario, les zones externes de
la Ceinture, les plus éloignées du Soleil, regroupent les astéroides de types C-complexe :
sombres, primitifs, altérés par ’eau ou non. On observe cependant des surfaces hydratés
dans les zones internes de la Ceinture, ainsi que des astéroides silicatés dans les couches
externes. Ce mélange est signe de la dynamique constante de la Ceinture Principale, ou
les collisions entre astéroides, les résonances ainsi que l'effet Yarkovsky sur les corps de
petite taille, éjectent les astéroides impliqués hors de leur zone initiale.

Par des observations dans le visible et proche-infrarouge, il est apparu un déficit en
astéroides métalliques (classe M) dans la Ceinture Principale par rapport aux 50 ou 60
attendus pour expliquer les variations minéralogiques des météorites métalliques recen-
sées |53, 54, 55]. Libourel et al. ont expliqué cet apparent déficit par les impacts entre les
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FIGURE 1.5 — Répartition des différentes classes d’astéroides dans les différentes zones de
la Ceinture Principale. Les S-complexes sont représentés par les tons rouges, et C-complexe
par les tons bleus. Figure tirée et modifiée de [52].

astéroides, déposant du matériel de 'impacteur sur la surface du corps métallique [56].
Ce dernier sera donc faussement attribué a une autre classe d’astéroide.

1.3.2 Composition des géocroiseurs

L’analyse du survey SMASS par Binzel et al 2004 [57] a montré que les géocroiseurs
présentaient la méme diversité taxonomique que les astéroides de la Ceinture Principale,
avec 25 des 26 classes décrites par Bus représentées dans les cibles du survey (fig. 1.6).
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FIGURE 1.6 — Comparaison des populations d’astéroides de la Ceinture Principale (repré-
sentés par leur classification) et les géocroiseurs observés par le survey SMASS (rouge).
La ligne verte marque la séparation entre les C- et X-complexes. Figure de [57]
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Bottke et al. [58] ont calculé que 61% des NEAs provenaient de la Ceinture intérieure,
24% de la zone centrale, et 8% de la Ceinture extérieure. Les derniers 6 % proviendraient
de 'environnement de Jupiter.

En prenant en compte les divers procédés amenant les NEAs a leurs orbites actuelles,
Rivkin et DeMeo [59] ont calculé que la proportion de types C-complexe parmi la popu-
lation des NEAs devrait s’élever a 43 + 6%, dont 17 + 3% de type Ch. Cependant, les
différentes observations de ces astéroides ont montré un taux de 16 + 7% C-complexe,
dont 6 + 3% de Ch. Il existe donc une déplétion d’astéroides hydratés parmi les géo-
croiseurs et plusieurs causes potentielles sont avancées, comme un biais dans les modéles
gravitationnels, dans les observations, ou un épisode de chauffage intense des surfaces
proches du Soleil amenant a leur déshydratation.

Une partie de mon travail de thése a notamment permis de trouver des explications
quant a cet apparent déficit en géocroiseurs hydratés. L’analyse de la bande des phyllosili-
cates liée a I'histoire thermique des géocroiseurs est développée dans le chapitre 6 et dans
un article publié¢ chez Icarus [60]. Enfin, l'effet de la géométrie d’observation sur l'intensité

des signatures d’hydratations est développé au chapitre 7 et dans un article publié dans
Icarus [17].

1.4 Les observations des petits corps

Les astéroides sont difficiles & observer, de part leur petite taille et souvent de leur
faible albédo. Plusieurs méthodes permettent cependant de les caractériser, que ce soit
par photométrie, spectroscopie ou polarimétrie.

La plupart des observations des petits corps est basée sur la réflectance de leur surface.
La lumiére du Soleil arrivant sur la surface de I'astéroide selon une direction précise ('in-
cidence) est réfléchie dans toutes les directions, et est captée par un instrument placé dans
une seconde direction (émergence). Ces deux directions, incidence et émergence, forment
la configuration géométrique de 'observation. L’angle entre ces deux directions est appelé
I’angle de phase (fig. 1.7).

L}
1
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1

FIGURE 1.7 — Vue schématique de I'observation d’un petit corps indiquant la définition
de I'angle de phase.

La lumiére du Soleil reflétée par les petits corps peut étre captée de diverses maniéres,
par des télescopes terrestres ou des instruments en vol. Chaque type de télescope a ses
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avantages et inconvénients.

1.4.1 Télescopes terrestres

Les petits corps peuvent étre observés en réflectance depuis le sol seulement s’ils se
situent du coté nuit. Selon leur position dans le Systéme Solaire, donc leur position par
rapport au Soleil et & la Terre, les angles de phase des observations seront limités. Ainsi,
les astéroides de la Ceinture Principale ne peuvent pas étre observés a des angles de phase
supérieurs a 30° [61, 62, 63], cette limite monte a 90° environ pour les géocroiseurs et les
cométes [64, 65|, mais tombe & seulement quelques degrés pour les objets de la Ceinture
de Kuiper, les plus éloignés [66].

Mis a part les possibles problémes liés aux conditions météorologiques au-dessus des
sites d’observations, les télescopes au sol sont limités par la transmission de ’atmosphére.
Les molécules d’eau, d’ozone, de COy et des différentes aérosols vont induire des ab-
sorption des rayonnements infrarouges. La spectroscopie depuis les télescopes au sol est

notamment réduite autour de la bande a 3um par ’absorption de I'eau atmosphérique,
de 2500 a 2850 nm [62] (fig. 1.8).
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FIGURE 1.8 — Spectres des astéroides (2)Pallas (vert), (51)Nemausa (rouge), (1)Ceres
(gris) and (24)Themis (bleu) observés depuis le sol avec 'ITF au Maunakea a Hawai.
La zone grisée marque la gamme spectrale (2,5 - 2,85um) affectée par I'absorption de
I'atmosphére. Figure modifiée de [62].

La résolution des astéroides donnant acces a leur forme a été possible grace a I’émer-
gence de 'optique adaptative, permettant de compenser les perturbations atmosphériques.
Ces instruments, tels qu’installés sur le Very Large Telescope (VLT, ESO, Chili) dans le
cas de SPHERE ou au Keck (Hawai) par exemple, permettent de distinguer les structures
a grandes échelles de la surface des astéroides [67]. Les télescopes au sol peuvent égale-
ment étre pourvus de spectrométres, comme SpeX a I'InfraRed Telescope Facility (IRTF,
Observatoire Mauna Kea, Hawal) [68], ou encore de polarimétres tels que CASPOL sur le
Complejo Astrondmico El Leoncito (CASLEO, Argentine) [69]. Le futur European Extre-
mely Large Telescope E-ELT équipé également d’un systéme d’optique adaptative promet
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de repousser encore les limites de la détections des objets du Systéme Solaire |70].

1.4.2 Télescopes en vol

L’envoi de télescopes en orbite autour de la Terre permet des observations non impac-
tées par la forte absorption de ’atmosphére, et donc sur une gamme spectrale plus grande.
La détection de la bande des -OH a 3um est notamment possible par les instruments en
vol. Ces instruments permettent également des observations avec une meilleure précision
photométrique. Ces télescopes gravitent généralement autour de la Terre, ou sont placés
aux points de Lagrange de 'orbite terrestre, ainsi les limitations de géométries des ins-
truments au sol s’appliquent également a ce type d’observation.

Plusieurs télescopes en vol ont déja fourni des observations spectroscopiques d’asté-
roides, notamment lors de missions de survey. On notera entre autres les missions IRAS
[71], WISE/NEOWISE [72, 13| et AKARI, décrit en détail par la suite. Le James Webb
Space Telescope (JWST) est actuellement en cours de finalisation pour un lancement en
2021. Ce télescope est notamment équipé des systémes NIRCam ("Near InfraRed Ca-
mera"), NIRSpec ("Near InfraRed Spectrograph”) et MIRI ("Mid-InfraRed Instrument”),
couvrant la gamme spectrale de 0,6 a 28,3 pm [73].

1.4.3 Sondes in-situ

Les sondes envoyées vers les objets du Systéme Solaire permettent une observation
précise de leur cibles sous diverses géométries. La sonde New Horizons a notamment pho-
tographié avec précision la surface d’un objet de la Ceinture de Kuiper 2014MUygq, appelé
maintenant Arrokoth [74] (fig. 1.9), aprés avoir permis une analyse poussée de la surface
de Pluton et Charon.

FIGURE 1.9 — Image du KBO Arrokoth prise par l'instrument LORRI & bord de New
Horizon. Image de [74].

Les observations in-situ offrent généralement une gamme de géométries plus grande
que depuis le sol ou en orbite terrestre. Ceci dépend évidemment du passage de la sonde
autour de sa cible. Par exemple, les deux missions Hayabusa2 et OSIRIS-REx (décrites
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en détail par la suite) en orbite autour de deux géocroiseurs observent la surface de leur
cibles respective en restant proches de I'opposition, donc a angle de phase proche de 0°,
mais la sonde Rosetta autour de la cométe 67P /Churyumov-Gerasimenko a observé sous
des angles trés variés. Les sondes effectuant des fly-by, croisant la trajectoire de leur cible
sans s’y attarder, peuvent générer des angles de phase bien plus importants.

Les sondes offrent la meilleure résolution spatiale sur la surface des petits corps et
permettent donc de distinguer a une certaine échelle la texture du terrain observé. On
retiendra notamment la sonde Hayabusa ayant effectué avec succés un retour d’échantillon
de surface d’astéroide [75], ou encore Rosetta ayant intercepté la trajectoire d’une cométe

[8].

Je présente par la suite les sources d’observations d’astéroides utilisées pendant ma
thése : le satellite AKARI, et les deux missions de retour d’échantillon OSIRIS-REx et
Hayabusa?2.

1.4.4 AKARI

Le satellite AKARI lancé par I’agence spatiale japonaise JAXA en 2006 est placé en
orbite autour de la Terre. Sa mission principale était la réalisation d’un catalogue spectral
dans l'infrarouge [76, 77, 63| ainsi qu'un survey infrarouge du ciel (fig. 1.10).

FIGURE 1.10 — Cartographie du ciel par AKARI autour de 9um. Figure de [78].

Le satellite gravite sur une orbite passant par les poles de la Terre, en restant constam-
ment dans la limite jour/nuit. Ceci permet au satellite de réaliser des observations tout
en gardant le Soleil et la Terre (donc leurs contributions photométriques et thermiques)
en dehors de son champ de vue.

Le télescope comporte deux instruments d’observation, refroidis par azote liquide :

— La caméra infrarouge "InfraRed Camera" (IRC) couvrant grace a trois canaux le
proche infrarouge et moyen (2,4 - 24um) avec une résolution spectrale de 0,0097 a
0,17pm.
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— Le systéme pour l'infrarouge lointain "Far-Infrared Surveyor” (FIS) opérant de 65
a 160pm avec une résolution spectrale de 0,19c¢m ™!

AKARI fonctionne suivant deux modes, le survey permettant la cartographie du ciel
et le pointage réalisant la spectroscopie d’une seule cible. C’est en utilisant le mode de
pointage que le catalogue "Asteroid Catalogue using AKARI" AcuA-spec a été réalisé
[63], utilisant le canal d’infrarouge proche d’'IRC (2,5 - 5 pm). Ce catalogue regroupe les
spectres corrigés de 70 objets, et est disponible en libre-accés dans la base de données de
la JAXA (http://www.ir.isas.jaxa.jp/AKARI/Archive/).

Le satellite s’est arrété en aotit 2007 apreés avoir cartographié 96% du ciel.

1.4.5 Hayabusa 2 et OSIRIS-REx

Hayabusa 2 et OSIRIS-REx sont deux missions destinées au retour d’échantillons.
Respectivement de la JAXA et de la NASA, elles sont trés similaires dans leurs buts,
analyses, cibles et méme déroulement des missions. En effet, les deux sondes sont arrivées
a quelques mois d’intervalle en orbite autour de leur cibles respectives, les géocroiseurs
(162173) Ryugu pour Hayabusa2 et (101955) Bennu pour OSIRIS-REx (fig. 1.11). Haya-
busa2 est fortement inspiré¢ du premier satellite Hayabusa |75] ayant ramené avec succés
des échantillons de la surface de 'astéroide (25143) Itokawa [79).

LN 28
(162173) Ryugu = = 1955) Bennu

FIGURE 1.11 — Photographie des géocroiseurs Ryugu et Bennu par les sondes Hayabusa
2 et OSIRIS-REx. Image de Ryugu de la JAXA, et de Bennu de la NASA.

A ce jour, OSIRIS-REx est toujours en orbite autour de Bennu et n’a pas encore effec-
tué de manoeuvre de récupération d’échantillons, appelée également "touchdown”, de la
surface. Hayabusa2, en revanche, a réussi deux touchdowns et effectue actuellement son
trajet de retour vers la Terre afin de livrer ses échantillons a la fin de ’année 2020.

En plus des systémes de propulsion, de communication et de capture et stockage des
échantillons, les deux sondes sont équipées de caméras d’observations et de spectrométres
afin de mesurer la réflectance de la surface ainsi que son émission thermique [80, 81].
Hayabusa2 embarque également un aterrisseur (MASCOT), trois rovers (MINERVA-II)
et un impacteur [80]. La détection de signatures de minéraux hydratés sur la surface de
leur cible est I’'un des buts communs aux deux missions. Chacune embarque donc un spec-
trométre capable de mesurer de telles absorptions, "Near InfraRed Spectrometer” (NIRS3)
sur Hayabusa 2 [82]| et "Visible and InfraRed Spectrometer” (OVIRS) a bord d’OSIRIS-
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REx [83] (table 1.1).

Hayabusa 2 [82] OSIRIS-REx [83]
Instrument NIRS3 OVIRS
Gamme spectrale 1,8 - 3,2 um 0,4 -4,3 pum
Résolution spectrale 0,018 pm 0,005 - 0,007 pm

Résolution spatiale 40 m a 20 km d’alt. 20 m
2m a1 km d’alt.

SNR > 300 a 20 km > 50
>50a1lkm

TABLE 1.1 — Tableau récapitulatif des spectrométres & bord d’Hayabusa2 et OSIRIS-REx.
SNR : Rapport Signal-sur-Bruit.

1.5 Conclusion

Les petits corps du Systéme Solaire sont les témoins des différents événements gravi-
tationnels amenant a leur grande variété. Leur observation permet d’obtenir des informa-
tions sur leur composition, signature des processus d’accrétion amenant a leur formation,
ainsi qu’aux différentes altérations a leur surface. Différentes méthodes d’observation sont
utilisées aujourd’hui, chacune ayant ses avantages et ses inconvénients, et demandant des
instruments plus ou moins cotiteux, certains a la pointe de la technologie actuelle.

Des fragments de ces petits corps chutent régulierement a la surface de la Terre. Ces
roches extraterrestres, les météorites, sont directement reliés a leurs corps parents du
point de vue de la minéralogie et de I’histoire d’altération aqueuse et thermique, et ainsi
permettent I'analyse en laboratoire des processus influant la composition de la surface des
petits corps du Systéme Solaire. La description des différentes classes de météorites, ainsi
que de leur lien avec les petits corps constitue le chapitre suivant.



LES METEORITES

Avant d’entrer dans les détails de leur classification selon leur composition minéra-
logique, on distingue deux types de météorites : les chutes ("falls") ayant été détectées
durant leur entrée dans I'atmosphére, et les trouvailles ("finds") ne pouvant étre reliées
a aucun éveénement observé de chute. Cette premiére distinction est importante, car dans
le cas des trouvailles, aucune information n’est disponible quant a la durée de leur séjour
sur Terre, et donc de leur interaction et altération avec ’environnement terrestre.

Les météorites sont généralement nommeées selon le lieu dans lequel elles ont été trou-
vées. Elles portent donc le nom de villes comme Allende (Mexique), Mukundpura (Inde)
ou encore Orgueil (France), ou de zones géographiques comme Tagish Lake (Canada). Les
météorites collectées en Antartique ou dans le désert d’Atacama portent des codes cor-
respondant au lieu et 'année de leur trouvailles. Ainsi la CM ALH83100 a a été récoltée
en Antarctique dans la région d’Allan Hills en 1983, et correspond & la 100éme météorite
collectée durant 'expédition. Seule la météorite de Paris échappe & ces régles de no-
menclature, ayant été identifiée comme météorite aprés avoir été achetée aux enchéres a
Paris, puis classée officiellement par le Muséum National d'Histoire Naturelle de Paris [84].

2.1 Types de météorites

On sépare deux grandes familles de météorites, chacune contenant de nombreux groupes
et sous-groupes. On distingue donc les chondrites des achondrites [84] :

Les chondrites Les chondrites ont une composition proche de celle de la nébuleuse
solaire, avec cependant un déficit plus ou moins important en éléments volatiles. Ces
échantillons proviennent d’astéroides ou de cométes de trop petite taille pour étre diffé-
renciés, c¢’est-a-dire ne présentant pas de séparation de leurs composants selon les diffé-
rentes densités, début de la formation d’un coeur métallique et d’une croiite extérieure de
basalte. Elles sont nommées ainsi car contiennent des chondres, des inclusions sphériques
généralement silicatées noyées dans une matrice.

Les achondrites Les achondrites quant a elles sont des roches ignées ou magmatiques,
résultant de la fonte partielle ou totale de la roche, ou constituant des bréches de roches
issues d’astéroides ou corps planétaires différenciés comme la Lune ou encore Mars. Les
achondrites comprennent donc les météorites rocheuses de types basaltes issues de la

21
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surface, ainsi que les météorites de fer provenant du coeur différencié du corps parent.
Certaines achondrites n’ont que trés faiblement fondu, ne présentent aucune trace de
choc, ou ne sont pas des bréches de corps différenciées. De tels individus sont catalogués
comme achondrites primitives [84, 85|

Ces deux grandes familles comportent chacune des sous-catégories permettant de clas-
ser les différentes météorites selon des critéres pétrographiques, minéralogiques ou struc-
turaux.

2.1.1 Meéthodes de classification des météorites

Les différentes classes de météorites sont distinguées par des caractére pétrologiques,
comme leur texture pour les achondrites, la proportion d’inclusions et de matrice dans
les cas des chondrites, ainsi que leur composition minéralogique. L’analyse des isotopes
des éléments traces comparés a la composition de la nébuleuse solaire permet également
une classification basée cette fois-ci sur des caractéristiques chimiques. Par exemple, la
comparaison entre les teneurs en isotopes 'O et *O de I'oxygéne permet de différencier
les différents types de chondrites carbonées dans le but de les classer (fig. 2.1).

6

15
5F 13

114 Cl
4+

3F 77 TFline

18

370 (%o rel. SMOW)

CO,CK ¢CV

-4 I -2 ‘ 0 . 2 . 4 ‘ 6 . 8 . 10
8180 (%o rel. SMOW)

FIGURE 2.1 — Exemple de méthode de classification des météorites par la teneur en iso-
topes de 'oxygeéne. TF : fractionnement terrestre. La composition isotopique est tracée ici
relative & la composition moyenne standard des océans ("Standard Mean Ocean Water”,
SMOW). Figure de [54].

Selon la classification actuelle, les météorites sont classées en familles, groupe et sous-
groupes, tous ayant leur propres caractéristiques minéralogiques (fig. 2.2).

La plupart des travaux effectués pendant ma these ont été réalisés sur des chondrites.
Ainsi, la description de cette classe de météorites est développée dans la suite de ce
chapitre.
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S3LIHO313IN

FIGURE 2.2 — Schéma récapitulatif des différents groupes de météorites. Le nombre

d’individus, chutes ou trouvailles, recensés de chaque type est indiqué en couleur, et
le taux de représentation de chaque famille dans la catégorie parente est indiqué en

(https://www.lpi.usra.edu/meteor/).

gris.


https://www.lpi.usra.edu/meteor/

24 CHAPITRE 2. LES METEORITES

2.1.2 Les types pétrologiques signes d’altération

Il a été introduit dans le premier chapitre les notions d’altération aqueuse et ther-
mique, ainsi que leurs effets sur la minéralogie des astéroides. Les météorites, fragments
des petits corps du Systéme Solaire, vont porter ces marques d’altération dans leur com-
position minéralogique. Des critéres comme le taux de minéraux détruits ou formés par les
altérations, la proportion de minéraux hydratés comme les phyllosilicates, ou encore les
minéraux formés & haute température ou pression, permettent d’établir I’histoire d’altéra-
tion des échantillons étudiés. Les types pétrologiques sont attribués de 1 & 6, 3 représentant
les météorites non altérées. En s’éloignant de 3, le type pétrologique diminue avec 1’al-
tération aqueuse, et augmente avec l'altération thermique. Ainsi, une météorite de type
1 sera fortement hydratée, tandis qu'une type 6 montrera des signes de métamorphisme
thermique. On retrouve divers degrés d’altération parmi les différents types de chondrites
(table 2.1).

|3

TABLE 2.1 — Diagramme présentant les différents types pétrologiques possibles de chaque
groupe de chondrites. Le type 3 (vert) indique une météorite non altérée. Le type 1
représente la plus forte altération aqueuse, le type 6 la plus forte altération thermique.

Chacun des types pétrologiques précédents peuvent étre séparés en plusieurs sous-
groupes, permettant un affinement de I’analyse de ’altération des météorites. Une pre-
miére sous-classification de l'altération aqueuse a été proposée par Browning et al. en
1996 [86], basée sur la substitution progressive avec 'altération aqueuse de la cronstedtite
(porteuse de Fe) par la serpentine (porteuse de Si). Le critére d’altération est calculé
en fonction des taux de Fe*" et Si mesurés dans les phyllosilicates de la matrice. Les mé-
téorites étaient affectées d’une valeur de 0, pure cronstedtite, & 2, pure serpentine. Deux
classifications majeures sont actuellement utilisées par la communauté : celle présentée
par Rubin et al. en 2007 [87], et celle d’Alexander et al. en 2013 [88].

L’échelle de Rubin se rapproche de la pétrologie générale présentée par la table 2.1
et affecte aux météorites des valeurs entre 2.6 pour celles portant les plus faibles traces
d’altération, a 2.0 pour les plus altérées. Cette échelle est basée sur les abondances (vol%)
des principales phases minérales comme les silicates, oxydes, sulfures, et les métaux conte-
nus dans les chondres et la matrice, et sur la composition minéralogiques des mélanges
serpentine-tochilinite ( "Poorly Characterized Phases" ou PCP [87], fig. 2.3).

L’échelle d’Alexander et al. (2013) affecte des types pétrologiques entre 1 et 3, soit plus
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FIGURE 2.3 — Description des différents types d’altération des chondrites de la classifica-

tion de Rubin et al. (2007). po = pyrrhotite, pn = pentlandite, int = sulfide "intermé-

diaire" avec un ratio Ni/(Fe + Ni) entre 0,10 et 0,40. Figure de [87].

proche de la pétrologie générale présentée précedemment (fig. 2.1). Cette classification est

basée sur 'hydratation des minéraux présents dans les météorites, sous forme de molé-
cules d’eau ou de groupe hydroxyles -OH des minéraux hydratés. Comme la classification
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générale, les météorites les plus hydratées portent les types 1 et 2 tandis que les moins
altérées portent le type 3.

Certaines météorites portent les traces de chocs amenant & des compressions ou au mé-
tamorphisme des minéraux. Ainsi, on attribue donc aux météorites des critéres s’étalant
de S1 pour des échantillons pas ou peu choqués (pression inférieure & 5 GPa), a S6 pour
des chocs supérieurs a 90 GPa [89, 90, 91]. Ces critéres de pression sont établis sur des
bases pétrographiques comme la recherche de fractures dans les minéraux, une extinction
optique, la présence de veines de choc ou enfin la présence d’espéces issues de la recris-
tallisation des minéraux parents, comme la maskelynite formée & partir des plagioclases
sous l'effet du choc.

2.2 Types de chondrites

2.2.1 Chondrites carbonées

Les chondrites carbonées sont parmi les matériaux les plus primitifs du Systéme So-
laire. Elles sont principalement composées de fins grains de matrice et d’inclusions de
type chondrules, fer et nickel métalliques, et inclusions riches en calcium et aluminium
(appelées Ca-Al-rich Inclusions” ou CAls). Chacun de ces composants s’est formé dans
une région et un environnement spécifiques du disque protoplanétaire dont ils portent a
présent la composition chimique.

On distingue 8 groupes de chondrites carbonées, portant l'initiale du spécimen type
de chaque groupe, et étant décrits par la suite. Certaines météorites présentent une mi-
néralogie incompatible avec les principales classes de chondrites carbonées, et sont dites
non-groupées ( "ungrouped”). C’est le cas notamment de Tagish Lake.

C-Ivuna (CI) Les CI sont considérées comme ayant la composition chimique la plus
primitive, et proche de celle de la nébuleuse solaire [92, 93] (Anders and Grevesse, 1989 ;
Lodders, 2003). Seulement 9 météorites CI sont connues, toutes étant de type pétrogra-
phique 1, indiquant une trés forte altération aqueuse. Ces météorites sont dépourvues
d’inclusions types chondres et CAls, et présentent un fort taux de matrice riche en phyl-
losilicates.

C-Mighei (CM) Les CM constituent le groupe le plus représenté parmi les chondrites
carbonées. La plupart des CM présentent un type pétrographique de 2, suggérant une al-
tération aqueuse moyenne. Cependant, certains individus présentent un type pétrographie
de 1, signe d’une altération plus importante. Les CM sont caractérisées par des chondrules
de petites tailles, environ 300um [92] et des CAls inexistantes car ayant été partiellement
ou totalement remplacées par des phyllosilicates hydratés. Les CM1 présentent moins de
20% de Fe-cronstedtite, contre environ 35% pour les CM2 [28]. Enfin, plusieurs inclusions
de composition similaires aux CM sont présentes dans des météorites de types différents
[94]. Ceci suggére que la zone de formation des CM était étendue a ’ensemble du Systéme
Solaire.

C-Renazzo (CR) Les CR sont caractérisées par des inclusions de I'ordre du millimétre
[95], et entre 40 et 70% en volume de matrice. La plupart portent le type pétrographie
2, signe d’une altération aqueuse d’intensité moyenne. La composition des CR est proche
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de celle de la nébuleuse solaire, avec néanmoins une déplétion en éléments volatiles, et un
enrichissement en azote °N.

C-Ornans (CO) Les CO comportent des inclusions de petites tailles, d’environ 150m
[92, 96], ainsi qu’un taux de matrice entre 30 et 45% en volume. Les CO portent de
faibles traces d’altération thermiques, on leur attribue donc les types pétrologiques de 3.0
a 3.7 197, 98]. Les CO présentent plusieurs similarités avec les CM, notamment dans la
taille des chondres, la composition des minéraux anhydres, et leur composition en isotopes
d’oxygene [99].

C-Vigarano (CV) Selon leurs proportions de matrice, chondrules, métal, magnétite et
taux de nickel, les CV sont séparées en deux sous-groupes : oxydées et réduites. Weisberg
[100] a ensuite séparé le groupe oxydé en deux sous-catégories : C'V,,4 Allende-like et
CV,,.p Bali-like. La distinction entre les sous-groupes est principalement basée sur les
caractéristiques pétrologiques. Par exemple, les C'V,.4 présentent le plus faible taux de
matrice, a I'inverse des C'V,,p qui présentent le taux le plus important.

C-Karoona (CK) Les CK sont caractérisées par un fort taux de matrice, et des in-
clusions relativement importantes, en 700 et 1000 pm. Les CK sont fortement oxydés et
ne contiennent que trés peu de fer et nickel métalliques. Les CK sont semblables aux
CV d’un point de vue chimique et minéralogique [101]|, mais sont plus métamorphisées
et présentent une texture différente. Ces deux types de météorites proviendraient d’un
méme corps parent disloqué par un impact majeur avec un autre astéroide.

C-High Fe (CH) Les CH sont caractérisées par des chondrules de petites tailles, entre
50 et 100pum de diameétre, d’environ 20% de fer et nickel métalliques et d’une absence
de matrice entre les différentes inclusions. Il a été proposé que ce type de météorites a
été formé suite a la collision entre deux astéroides, plutot que dans la nébuleuse solaire
[102]|. Cependant, leur composition est similaires aux CI avec néanmoins une déplétion en
éléments volatiles.

C-Bencubbin (CB) Les CB contiennent la plus forte proportion de métal (60 a 80%)
de tous les types de chondrites [103], elles sont notamment enrichies en chrome (2 & 5%),
en azote °’N. Environ 40% de leur volume est constitué d’inclusions centimétriques. Leur
composition différe fortement des autres types de chondrites carbonées. On distingue deux

sous-groupes, les CB, et CBy, différenciés par la taille de leur inclusions, leur taux de métal
et d’azote N [103, 104].

2.2.2 Chondrites ordinaires et enstatites

Le groupe de chondrites ordinaires contient la majorité des météorites cataloguées,
et constitue environ 85% des chutes observées. Les chondrites ordinaires sont classées en
sous-groupes selon leur abondance en fer Fe, ainsi que selon leur ratio d’abondance entre
le fer métallique et oxydé (Fe® / FeO), de 0,11 pour les LL & 0,58 pour les H [92].

Cette méme méthode de classification est également appliquée pour les météorites
enstatites. On distingue donc les météorites EH ("High Fe") ayant une forte teneur en
fer, a l'inverse des EL ("Low Fe"). De plus, les différentes enstatites peuvent également
étre différenciées par leur compositions en Mg, Mn, Fe et S, signe de la forte réduction
des EH par rapport aux EL [105, 106].
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2.3 Les achondrites

Alors que les chondrites ne comportent que des roches, on regroupe sous la dénomi-
nation des achondrites des roches, des mélanges roche-métal ainsi que les météorites de
fer. Chacune de ces familles est divisée en sous-groupes. Les achondrites sont issues de
corps différenciés, elles proviennent donc de la surface basaltique de leur corps parents
dans le cas des roches et du coeur métallique riche en fer, nickel et troilite (FeS) pour
les météorites de fer [107, 85]. Enfin, les impacts entre astéroides ont permis la forma-
tion des météorites constituées d’une matrice de métal portant des inclusions d’olivine
pour les pallasites, et/ou de silicates pour les mésosidérites [108, 109, 85]. Les pallasites
contiennent entre 25 et 75% de métal, et le complément en olivine [110], tandis que les
mésosidérites contiennent des proportions égales de métal et de silicates [111].

Je parlerai surtout ici des météorites métalliques, ayant fait ’objet d’une étude et d’un
article dont je suis co-auteur [56]. Douze classes de météorites métalliques sont recensées.
La premiére classification était effectuée selon la composition des météorites en élément
volatiles comme le nickel et gallium [112] tragant différents procédés ayant eu lieu dans la
nébuleuse solaire. La structure cristalline de ces météorites est ensuite devenue un critére
de classification. En effet, la structure résultante de la recristallisation du métal est dépen-
dante des conditions physico-chimiques, notamment de sa vitesse de refroidissement. On
observe une large variété de structures parmi les météorites métalliques, signe de divers
refroidissements, lents pour l'intérieur des coeurs planétésimaux, rapide pour les aggré-
gats métalliques issus de collisions [113]|. Par exemple, un refroidissement lent avec une
concentration en nickel spécifique permet la formation de la structure de Widmanstétten
(fig. 2.4), séparant deux phases : la kamacite riche en fer et pauvre en nickel (~ 5% Ni),
et la taenite riche en nickel (30 —50% Ni) [54, 114]. Cette structure particuliére est impos-
sible & reproduire en laboratoire car nécessite des temps de refroidissement longs, méme
a I’échelle des temps géologiques, et est caractéristique et exclusive au métal météoritique.

FIGURE 2.4 — Photographie d'une tranche de la météorite de fer Gibeon montrant la
structure de Widmanstatten
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2.4 Les analyses en laboratoire

Les météorites constituent les échantillons des petits corps ou corps planétaires dispo-
nibles pour analyse sur Terre. Leur classification suivant leur découverte ou chute permet
d’établir leur lien de parenté avec un corps parent, ou du moins une classe taxonomique
d’astéroides. Cependant, des modélisations des effets gravitationnels ont montré que les
météorites parvenant jusqu’a l'orbite terrestre provenaient surtout d’une partie interne
de la Ceinture Principale, ou toutes les populations d’astéroides ne sont pas représentées
[115, 116, 54]. Il existe donc un biais dans les divers échantillons regus sur Terre, a prendre
en compte également lors des analyses surtout statistiques.

Les météorites permettent l’analyse chimique et minéralogique de la composition des
petits corps du Systéme Solaire, ainsi que leur histoire gravitationnelle par altération
thermique, aqueuse, ou traces de collisions. Cependant, I’environnement terrestre entraine
également une altération de la minéralogie des météorites, pouvant détruire I'information
désirée. Le critére du temps passé dans l’environnement terrestre est donc & prendre en
compte lors de I'analyse des météorites, notamment dans le cas des trouvailles.

Ces échantillons permettent également de recréer en laboratoire les conditions minéra-
logiques et structurelles des petits corps afin de les soumettre a des expériences recréant
des phénomeénes actifs sur la surfaces des astéroides. Certaines analyses consistent par
exemple & bombarder les météorites de protons ou photons & haute énergie afin de recréer
les effets du vent solaire, les collisions entre astéroides sont simulés par des impacts a
plusieurs kilométres par seconde, les météorites peuvent étre également cryogénisées ou
briilées durant quelques secondes a plusieurs mois afin d’analyser les effets de la tempé-
rature sur leur minéralogie.

Durant ma thése, j’ai utilisé les météorites comme simulants de la surface des petits
corps, afin d’analyser les effets texturaux, de géométrie d’observation et variations ther-
miques sur les spectres en réflectance, donc sur 'information regue des astéroides.

Dans le chapitre 6, je présente les variations des signatures d’hydratation détectées sur
les spectres de météorites en conditions astéroidales, notamment l'effet de la haute tem-
pérature. Je fais le lien entre la forme de la bande & 3-um et ’histoire d’altération aqueuse
des chondrites étudiées, et les résultats obtenus sont ensuite appliqués & des observations
d’astéroides.

Le chapitre 7 présente les résultats de la réflectance bidirectionnelle, utilisant les mé-
téorites sous différentes textures afin de simuler les surfaces astéroidales. Ceci permet de
mettre en évidence les effets de la géométries d’observation sur les spectres mesurés, avec
application aux observations des petits corps par des sondes in-situ.

Enfin, les spectres en réflectance bidirectionnelle obtenus sur les météorites sont ap-
pliqués & des simulations de corps planétaire afin de leur attribuer une composition et
texture. Ces objets simulés permettent d’étudier les effet de leur forme sur leur spectre
en réflectance, dans le cas d’observations intégrées sur la surface compléte de la cible.
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LES MESURES DE REFLECTANCE
BIDIRECTIONNELLE

3.1 Définitions et description de la réflectance bidirec-
tionnelle

3.1.1 Interactions lumiére/matiére

La lumiére est porteuse d’énergie dont I'intensité dépend de la fréquence d’oscillation
du champ électromagnétique, inversement proportionnelle & la longueur d’onde du rayon-
nement. Ainsi, plus la longueur d’onde du rayonnement est faible, plus son énergie est
élevée. Au contact d'un échantillon et si I’énergie apportée est suffisante et correspond &
une énergie de transition entre 2 niveaux, la lumiére incidente peut induire une excitation
des atomes composants la structure moléculaire, se traduisant par une augmentation du
niveau d’énergie des électrons. Ce gain d’énergie peut provoquer I'é¢jection d’un électron
vers un autre atome voisin. Ces transitions dues au transfert de charge sont notamment
responsables des bandes d’absorptions typiques des métaux oxydés dans le domaine de
I'ultraviolet et du visible.

Les molécules, ou groupement d’atomes liés entre eux, peuvent étre assimilés a des os-
cillateurs anharmoniques, vibrant en permanence selon différents degrés de liberté. Les di-
verses oscillations, étirement symétrique ou asymétrique, pliage ("symmetric stretching”,
"assymmetric stretching”, "bending”, fig. 3.1) s’effectuent selon une fréquence respective
a chacune, dépendant notamment du poids des atomes mis en jeu et la force de leur liai-
son. La lumiére incidente sera absorbée par ces molécules si sa fréquence est identique ou
proche d’un multiple de celle des vibrations.

Les fréquences d’oscillation sont également modifiées par les interactions entre les mo-
lécules elles-mémes. Dans le cas d’espéces a I'état gazeux, les molécules sont trop éloignées
les unes des autres pour que leurs interactions, mises a part les chocs, affectent leurs vibra-
tions, le spectre d'un gaz comportera donc des bandes d’absorption fines et bien définies
aux longueurs d’onde correspondant aux fréquences d’oscillations précises. On notera par
exemple les absorptions par l’eau atmosphérique autour de 2700 nm et par le COq vers
4250 nm. Dans le cas d'un liquide ou d'une phase solide, les interactions entre molécules
vont modifier les fréquences d’oscillation des groupes et supprimer les rotations, et donc
modifier la position, 'amplitude ainsi que la largeur des bandes d’absorption observées.
Il a par exemple été montré par Schultz pendant sa thése [117] que les bandes d’absorp-
tion de l'eau structurelle, interne aux minéraux, vers 2900 et 3100 nm, se déplacaient
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Etirement symétrique Etirement asymétrique Pliage
(symmetric stretching) (asymmetric stretching) (bending)
A =3,05um A=28Tum A =6,05um

FIGURE 3.1 — Schéma des différents types d’oscillations de la molécule d’eau H,O. Les
cercles pointillés représentent les positions initiales des atomes d’hydrogéne.

vers les courtes longueurs d’onde (donc hautes énergies) avec I’abaissement du nombre de
molécules d’H,O dans I’échantillon. Cet effet vient du fait que la réduction du nombre
de molécules d’eau fait baisser 1'énergie de liaison entre les atomes d’hydrogéne (appelée
liaison hydrogene) de ces molécules, leur permettant done d’osciller & plus haute fréquence.

3.1.2 Quelques définitions

[’analyse de la réflectance d’'une surface nécessite avant toute chose la définition de
plusieurs termes de transfert radiatifs (fig. 3.2).

Flux

Le flux (exprimé en W) est la quantité d’énergie recue ou émise par une surface par
unité de temps, et ce dans toutes les directions de ’espace. On parle de flux total dans le
cas ol ’énergie est également intégrée sur toutes les longueurs d’onde du spectre.

Luminance

La luminance (exprimée en W.m~2.sr~!) représente la puissance émise par une surface

par unité d’angle solide et unité de surface. Une surface dont la luminance ne dépend pas
de la direction étudiée est dite lambertienne.

Eclairement

L éclairement (exprimé en W.m™2) correspond au flux d’énergie incident par unité de
surface de la cible, provenant de toutes les directions depuis la demi-sphére au-dessus de
la surface.

Emittance

L’émittance (exprimée en W.m™2) désigne le flux émis par une surface dans toutes
les directions, correspondant donc & la luminance intégrée sur la demi-sphére d’espace
supérieur.

Facteur de réflectance

Le facteur de réflectance REFF décrit par Hapke [118] correspond au rapport entre la
puissance émise (ou réfléchie) par une surface dans une direction Oemergence €t I'éclairement
collimaté venant de la direction 6;,cidgence SUr la méme surface. L’ensemble de ces valeurs
selon toutes les géométries d’incidence et d’émergence permet de remonter a la fonction de
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Eclairement
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FIGURE 3.2 — Schéma représentant 1’éclairement, I’émittance et la luminance d’une sur-
face.

distribution de la réflectance bidirectionnelle de la surface (ou BRDF pour "Bidirectional
Reflectance Distribution Function").

Réflectance directionnelle hémisphérique

La réflectance directionnelle hémisphérique intégre la lumiére réfléchie dans toutes les
directions sur la demi-sphére au-dessus de la surface étudiée. Elle correspond au rapport
entre la puissance diffusée par la surface dans toutes les directions et le flux incident
collimaté.

Réflectance biconique

La réflectance biconique prend en compte les angles solides des directions d’illumina-
tion et d’observation. La réflectance bidirectionnelle est un cas particulier de la réflectance
biconique, ot les angles solides de I'illumination et de ’emergence sont considérés comme
négligeables. En prenant en compte les diamétres d’ouverture des optiques, les mesures
de réflectance bidirectionnelle effectuées en laboratoire correspondent, en toute rigueur, a
des mesures de réflectance biconique.

Diffusion avant et arriére

La BRDF d’une surface présente généralement deux lobes de réflectance autour des
directions spéculaire et d’opposition, appelés les lobes de diffusion avant et arriére (fig.
3.3).

Les lobes de diffusion avant et arriére s’étendent également latéralement en dehors
du plan de réflectance, jusqu’a 30° d’azimuth. La texture de la surface va influer sur la
largeur et 'amplitude des deux lobes, allant d’une surface parfaitement spéculaire comme
un miroir, a diffusante de maniére homogéne dans toutes les directions.
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Direction
Opposition spéculaire

Diffusion avant
(forward scattering)

FIGURE 3.3 — Schéma de la diffusion avant (bleu) et arriére (orange) d’une surface. La
direction d’incidence est représentée par la fleche noire.

3.1.3 La réflexion sur une surface granulaire

A Dinterface avec la matiére, la lumiére incidente peut étre partiellement absorbé par
chaque grain plus ou moins opaque de I’échantillon ou diffusé par les différentes facettes
des grains et cristaux. A P'échelle microscopique, des réflexions multiples entre les grains
s’ajoutent aux réflexions primaires a leur surface et vont permettre aux rayons lumineux
de diffuser plus profondément avant de ressortir de 1’échantillon. Un matériau sombre
présentera peu de diffusion interne, sa réflectance dépendra donc de l'indice optique du
matériau et de 'orientation des différentes facettes des grains. A I'inverse, un matériau
clair diffusera fortement la lumiére incidente par réflexions multiples (fig. 3.4).

O

Matériau sombre Matériau clair

FIGURE 3.4 — Schéma de la diffusion de la lumiére dans un matériau sombre (gauche) et
clair (droite).

Si toutes les facettes des grains sont orientées selon une direction préférentielle, ce qui
peut étre le cas pour une poudre tassée, arasée ou une surface polie, la lumiére incidente
sera également réfléchie selon une direction préférentielle, principalement la direction spé-
culaire. En augmentant le "désordre" des grains de I’échantillon, donc en orientant les
facettes des grains de maniére aléatoire, la lumiére incidente sera diffusée dans toutes les
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directions (fig. 3.5). Enfin, les grains peuvent créer des ombres sur leurs voisins, abaissant
la quantité de lumiére réfléchie. Cet effet est croissant avec ’approche de I'incidence et
émergence vers les directions rasantes.

FIGURE 3.5 — Schéma de la réflexion de la lumiére sur une surface opaque dont les facettes
des grains sont orientées aléatoirement.

Ces effets imposent donc de prendre plusieurs précautions pendant une mesure de la
lumiére reflétée par la surface. Notamment, afin de mesurer au mieux la réflectance de la
surface, il est nécessaire de prendre en compte, donc éclairer et "regarder", le plus grand
nombre de grains possibles orientés aléatoirement. Ainsi, la zone de I’échantillon étudiée
sera statistiquement représentative de la surface.

3.1.4 Cas particulier de I'opposition

L’opposition désigne la géométrie particuliere dans laquelle la lumiére réfléchie suit la
méme direction que l'incidence mais en sens inverse, donc avec angle de phase nul. On
observe généralement une augmentation de la réflectance de la surface avec la diminution
de l'angle de phase, et ce jusqu’a 'opposition totale (fig. 3.6). Ceci est dii & deux effets :

— L’effet SHOE (pour "Shadow Hiding Opposition Effect") représente la diminution

des ombres portées par chacun des grains sur ceux environnants. Ceci se traduit
par une augmentation de la réflectance avec ’approche de I’angle de phase a 0°.

— Leffet CBOE (pour "Coherent Backscattering Opposition Effect”) traduit la for-

mation d’interférences cohérentes a ’angle de phase nul entre la lumiére incidence
et réfléchie. La forte augmentation de réflectance par cet effet n’est visible qu’a
angle de phase 0° exactement.

Dans les cas particulier de réflectance sur des goutelettes d’eau ou de fines particules
de glace ou de verre, un autre effet vient s’ajouter a I’augmentation de réflectance a angle
de phase nul. Il s’agit du phénomeéne appelé gloire [119] se traduisant par la diffraction
de la lumiére sur plusieurs ordres autour de la direction d’opposition (fig. 3.7).

3.1.5 Principe de la polarisation linéaire et polarimétrie

La polarisation est une propriété intrinséque de la lumieére, et correspond a ’oscillation
du champs électromagnétique perpendiculaire & la direction de propagation et dans une
direction préférentielle (fig. 3.8). Si le champs oscille avec la méme intensité quelque soit
la direction, la lumiére est dite "non polarisée", ou présentant un taux de polarisation
linéaire ("Degree Of Linear Polarization”, DOLP) de 0%. A D'inverse, si le champs oscille
dans une seule direction perpendiculaire & celle de propagation, la lumiére est "totalement
polarisée", ou présente une polarisation de 100%.

Le champ peut également tourner autour de la direction de propagation, il s’agit du
cas particulier de la polarisation circulaire. La mesure d’une telle polarisation nécessite
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Reflectance

0° Phase

FIGURE 3.6 — Schéma de I’évolution de la réflectance proche de 'opposition par les effets
CBOE et SHOE.

FIGURE 3.7 — Photographie de la gloire prise depuis un avion. Noter I'ombre de I’avion
au centre des figures de diffraction. Le contraste de I'image a été fortement augmenté afin
de discerner les différents ordres.

des lames a retard en plus des polariseurs, ce qui n’est pas adaptable sur SHADOWS pour
le moment (voir la description du spectro-gonio radiomeétre au chapitre 4). Ainsi, I'instru-
ment ne peut mesurer que la composante linéaire de la polarisation de la lumiére réfléchie.

La réflection de la lumiére sur une surface augmente le degré de polarisation dans la
direction paralléle a la surface (fig. 3.9). Le gain en polarisation dépend de la lumiére, des
propriétés de la surface, ainsi que de ’angle entre la longueur d’onde incidente et réfléchie,
soit I'angle de phase. Sur des surfaces d’astéroide, le taux de polarisation de la lumiére
réfléchie est inférieure a 2% [120, 61, 121].
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Lumiére dépolarisée Lumiére polarisée
(DOLP 0 %) (DOLP 100 %)

FIGURE 3.8 — Vue schématique de la polarisation de la lumiére. Gauche : lumiére dépo-
larisée avec oscillation du champ d’intensité égale dans tous les plans perpendiculaires a
I’axe de propagation. Droite : lumiére polarisée ou le champ n’oscille que dans un seul
plan perpendiculaire a ’axe de propagation.

Lumiére incidente Lumiére réfléchie
non polarisée partiellement
polarisée

FIGURE 3.9 — Schéma du gain en polarisation de la lumiére réfléchie sur une surface.

La polarimétrie, ou mesure de la polarisation de la lumiére, n’est pas triviale et néces-
site de suivre un protocole de mesure précis. Nous verrons au chapitre 4 qu’elle peut étre
néanmoins étre effectuée avec SHADOWS en placant des polariseurs orientés dans des
directions précises devant les détecteurs. Cependant, cette technique nécessite de réaliser
une acquisition par positionnement des polariseurs, donc sur un échantillon stable sur le
temps de la mesure. Cette mesure se base sur le calcul des parameétres de Stokes [122, 123] :

Q — SO - 590 (31)
U - 545 - 5135 (32)
] - SO + Sg() (33)

avec Sp, Sus, Sgo et Siz5 les valeurs de signaux mesurés avec les polariseurs positionnés a
0°, 45°, 90° et 135°.

Le degré DOLP ("Degree Of Linear Polarization”) et I'angle 0, de la polarisation
linéraire sont ensuite déterminés comme suit :
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2 U2
DOLP - Q]% (3.4)
1 U
QL = 5 arctan(a) + 00 (35)

avec g =081 Q >0et U >0,0p=msiQ >0et U <0, and by =7/2si Q <0.

Cette technique nécessite donc des mesures avec les polariseurs positionnés a 0°, 45°,
90° puis 135°, soit 4 acquisitions pour le méme échantillon. Dans le cas d’une mesure de
réflectance, il est admis que la polarisation de la lumiére n’est que & 0° ou 90°. Deux
acquisitions seulement sont donc nécessaires. Cependant, il peut étre utile de réaliser les
4 angles demandés afin d’avoir une représentation compléte de I'ellipse de la polarisation
(fig. 3.10) et s’assurer une mesure correcte.

DOLP 0% DOLP 50% DOLP 100%
; 7 )
KL
Position des
polariseurs Flux mesurés
0° 1 1 1
45° 1 0.745 0
90° 1 0.33 0
1 0.745 0

FIGURE 3.10 — Schéma de la mesure de 'ellipse de polarisation par les paramétres de
Stokes. Les vecteurs colorés représentent les différentes positions des polariseurs pendant
la mesure : 0° (bleu), 45° (rouge), 90° (vert) et 135° (orange).

3.2 Goniométres existants

Plusieurs instruments destinés a la mesure de la réflectance sont déja en fonctionne-
ment, et ce pour des applications précises. Certains de ces goniométres restent en labora-
toire, d’autres sont transportables pour effectuer des mesures sur le terrain. La liste des
instruments décrits par la suite n’est pas exhaustive, mais permet d’avoir un apercu des
differents designs, applications et performances des principaux goniométres existants.
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3.2.1 Goniométres de laboratoire

RELAB

Le goniomeétre du Reflectance Experiment Laboratory (ou Relab [124], fig. 3.11), situé
actuellement dans la Brown University couvre les angles de 0° a 60°, et ce pour l'incidence
et 'émergence. La lumiére monochromatique et dépolarisée est générée par un monochro-
mateur. Deux détecteurs, I'un pour le visible et I'autre pour l'infrarouge, permettent la
mesure de la lumiére réfléchie. L’instrument peut couvrir la gamme spectrale de 450 a
2600 nm.

o m——————

LS

FIGURE 3.11 - Schéma de goniométre RELAB. M : monochromateur, S : échan-
tillon/standard, D : détecteur, 1 : filtre, 2 : miroirs, 3 : dépolariseurs, 4 : ouverture,
5 : polariseur, 6 : dépolariseur. Figure de [124]

Depuis sa mise en fonctionnement dans les années 80, RELAB a connu plusieurs amé-
liorations et constitue de nos jours I'une des plus grande source de données de réflectance
bidirectionnelle utilisée par la communauté.

EGO

La facilité européenne goniomeétrique, ou European Goniometric Facility (EGO, [125],
fig. 3.12), situé a I'Institut d’Application de Télédétedtion a Ispra en Italie comporte deux
rails horizontaux et deux arceaux verticaux, pour un rayon de 2 m. Chacun des arcs est
motorisé et permet le placement d’une source lumineuse et d’'un détecteur & n’importe
quel point de la demi-sphére. La source ainsi que le détecteur peuvent étre remplacés selon
les besoins de la mesure.

BUG

Le goniométre du Bloomsburg University Goniometer Laboratory (BUG [126, 127])
comporte deux bras rotatifs, permettant les mesures de réflectance sous différentes géo-
métries. Cet instrument couvre les incidences de 0° & 65°, les mesures de 0° & 80° et les
azimuths de 0° & 180°. La source monochromatique correspond au faisceau d’une lampe
halogéne passant a travers des filtres interférentiels, couvrant la gamme de 400 & 900 nm.

PHIRE, PHIRE-2

Le Physikalisches Institute Radiometric Experiment (PHIRE [128], fig. 3.13) & 'Uni-
versité de Berne permet la mesure de réflectance bidirectionnelle selon une grande gamme
angulaire. Cet instrument est doté de filtres colorés, couvrant la gamme de 450 & 1064
nm.
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FIGURE 3.12 — Vue schématique du goniométre EGO. Figure de [125].

I Transmitter arm

| Receiver arm

FIGURE 3.13 — Photographie annotée du goniométre PHIRE. Image de [128].

Son successeur, PHIRE-2 [129] a été spécialement congu pour augmenter le rapport
signal-sur-bruit et de travailler & des températures négatives. La source lumineuse est
séparée du goniomeétre, placé dans un congélateur.

Mesure de BRDF a TONERA /DOTA

Le goniomeétre de TONERA /DOTA [130] & Toulouse est prévu pour réaliser des me-
sures de réflectance bidirectionnelle en laboratoire et sur le terrain. L’incidence peut cou-
vrir les angles de 0° & 60°. Le bras de mesure comporte une caméra et un spectromeétre et
couvre les angles de 0° a 60° en émergence et 0° et 180° en azimuth. L’instrument travaille
sur la gamme spectrale de 420 & 950 nm.
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ISEP

L’ Imageur Spectral pour I’Exploration Planétaire (ISEP) (fig. [131]) permet la carto-
graphie en réflectance de surfaces de 1 a 20 cm de coté entre 0,4 et 1um. Cet instrument
peut utiliser une source lumineuse artificielle ou la lumiére naturelle du Soleil.

FIGURE 3.14 — Photographie de I'instrument ISEP, tirée de la base de données SSHADE
(https://wiki.sshade.eu/sshade/databases/passtel/instruments)

3.2.2 Goniométres de terrain

FIGOS

Le goniomeétre de terrain FIGOS, pour Field Goniometer System [132] (fig. 3.15), a
Zurich est transportable et comporte deux rails, azimutal et zenital, chacun d’un rayon
de 2 m. Les rotations du goniométre permettent de couvrir la demi-sphére compléte, et
la gamme spectrale de 300 & 2450 nm.

FIGIFIGO

L’instrument FIGIFIGO, pour Finnish Geodetic Institute’s Field Goniospectrometer
de Masala [133] (fig. 3.16) réalise des mesures de réflectance en utilisant le rayonnement
solaire comme source lumineuse. Une grande partie du trajet optique, les fibres, le spec-
tromeétre ainsi que toute ’électronique de contréle est contenue dans un caisson sur le sol.
Ce goniométre couvre la gamme de 350 a 2500 nm.

3.2.3 Goniométres d’opposition

Goniométre du JPL

Le Jet Propulsion Laboratory de Pasadena posséde un goniomeétre prévu pour les
mesures de réflectance a trés faible angle de phase [134]. Avec une distance de plus de
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FIGURE 3.16 — Modélisation du goniométre de terrain FIGIFIGO. Flgure de [133].

2,3 m entre la surface étudiée et I’entrée des optiques d’éclairement et de mesure, cet
instrument est opérationnel jusqu’a 0,05° d’angle de phase. Un laser HeNe & 632 nm est
utilisé comme source lumineuse, et plusieurs polariseurs et lames a retard permettent
I’analyse de la polarisation circulaire de la lumiére réfléchie.

PHIRE-2

Le goniométre de 1’Université de Berne, PHIRE-2, peut étre modifié afin de pouvoir
mesurer la réflectance a angle de phase 0° [135]. En utilisant une lame spéaratrice, la
lumiére réfléchie dans la direction d’illumination est renvoyée vers le détecteur, permettant
la mesure du signal.
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3.2.4 Polarimétres

POLICES

Le gonio-polarimétre Polarimeter for Ice Samples (POLICES [136], fig. 3.17) de I'Uni-
versité de Berne comporte un bras d’éclairement mobile de 1,5° a 30°, tandis que la mesure
du signal réfléchi est effectuée au nadir. La lumiére monochromatique est générée par des
diodes électro-luminescentes (LED) a 530, 625 et 810 nm. Le polarimétre placé au-dessus
de I'enceinte permet la mesure directe des parametres de Stokes et la détermination des
taux de polarisation linéaire et circulaire.

2 PMT detector
LED light

sources

to lock-in
amplifiers
and computer

(L) pol_

I eV 2
I PEV 1

polarimeter

rotating
light arm

ice sample

FIGURE 3.17 — Schéma et photographie du polarimétre POLICES. Image de [136].

3.3 Le spectro-gonio radiométre SHINE

3.3.1 Présentation générale

SHINE est le premier spectro-gonio radiomeétre de 'TPAG [137], destiné initialement &
la mesure de la réflectance bidirectionnelle de surfaces granulaires de glace et de minéraux.
Il a été développé par Nicolas Bonnefoy durant sa thése [138] soutenue en 2001. L’instru-
ment comporte deux parties : une table optique permettant la génération de 1’éclairement,
et le goniométre a proprement parler supportant 1’échantillon entre les deux bras mobiles,
I'un d’éclairement, 'autre de mesure (fig. 3.18).

La table optique comporte une lampe quartz-tungstene-halogéne ainsi qu’un mono-
chromateur permettant la génération d’une lumiére monochromatique d’intensité stabi-
lisée dans le temps. Cet éclairement est injecté dans des fibres optiques en ZrF, trans-
parentes dans l'infrarouge et amenant la lumiére jusqu’au goniométre. Le faisceau est
collimaté sur ’échantillon par un miroir hors-axe, formant une tache d’éclairement de
20 cm de diameétre. La lumiére réfléchie est captée par deux détecteurs, I'un couvrant
la gamme du visible, le second couvrant le proche-infrarouge. Le signal est modulé en
entrée du monochromateur et le systéme de détection synchrone permet d’isoler le signal
réfléchi et de s’affranchir des parasites générés par la luminosité et température ambiantes.
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FIGURE 3.18 — Photographie du spectro-gonio radiométre SHINE

SHINE comporte également deux cellules environnementales, SERAC et CarboN-IR,
développées durant les théses d’Antoine Pommerol [139] pour SERAC, et de Florence
Grisolle [140] et de Sylvain Philipe [141] pour CarboN-IR. Les deux permettent de pla-
cer I’échantillon sous atmosphére controlée, donc sous vide ou en maintenant quelques
millibars de gaz. SERAC est équipée d'un élément Pelletier permettant de controler la
température de 1’échantillon entre -30°C et 170°C. CarboN-IR est destinée & ’analyse des
surfaces en conditions cryogéniques pouvant refroidir 1’échantillon jusqu’a 80K.

3.3.2 Les limitations de SHINE et son apport au nouveau gonio-
metre

SHINE dans sa configuration nominale offre un rapport signal-sur-bruit suffisant pour
mesurer des valeurs de réflectance jusqu’a quelques pourcent. Cependant, dans cette confi-
guration, ’échantillon analysé doit couvrir totalement la zone observée par les détecteurs,
soit environ 23 mm de diamétre & émergence 30°, ce qui demande donc une quantité im-
portante d’échantillon. Ceci est incompatible avec ’analyse de météorites ol seulement
quelques milligrammes sont généralement disponibles. De plus, la réflectance d’échan-
tillons météoritiques n’est que de quelques pourcent au niveau du continuum, et parfois
inférieur au pourcent de réflectance dans des bandes d’absorption. Ces valeurs sont en
dehors des capacités de SHINE, le développement d’un nouvel instrument destiné a I’ana-
lyse de surfaces de petite taille et sombres était donc nécessaire.

Le goniométre ainsi que ’étagére instrumentation de SHINE sont placés en chambre
froide. Un caisson isolé thermiquement a dii étre mis en place autour de I'instrumenta-
tion et la table optique afin de maintenir la température de 1’électronique autour de 20°C
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lorsque la température de la chambre est fixée entre -5 et -20°C. Cependant, si la chambre
froide s’arréte de maniére imprévue, la température a l'intérieur augmente trés rapide-
ment, surtout si des instruments de mesures travaillent, et donc chauffent. Une sécurité a
été mise en place, coupant ’alimentation générale du goniomeétre et de ses instruments si
la température a l'intérieur de la chambre dépasse 32°C.

Le développement de SHINE et de ses deux cellules ont largement profité au nouveau
goniométre. Le design général de SHADOWS est fortement inspiré de SHINE concernant
les deux bras mobiles ainsi que la table optique et d’instrumentation, ainsi que des gonio-
métres de I'Université de Berne pour les taches d’illumination et d’observation. Afin de
s’affranchir des problémes liés au caisson isotherme autour de I’électronique, SHADOWS
a été pensé afin que son étagére instrumentation soit placée au dehors de la chambre
froide. La présentation compléte du développement de ce nouveau goniomeétre constitue
le chapitre suivant.
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LE SPECTRO-GONIO RADIOMETRE
SHADOWS

SHADOWS représente pour moi presque 4 ans de développement, et optimisations.
J’ai réalisé 'analyse du comportement de la polarisation de la lumiére a travers les diffé-
rents éléments de la table optique pendant mon stage de master 2, en conclusion duquel
j’ai fait le design des faisceaux de fibres de I'instrument. J’ai également réalisé le design de
quelques piéces comme la colonne réglable en hauteur des porte-échantillons, la monture
des polariseurs et le maintien des pinholes pour I'option de micro-faisceau. J’ai construit
le goniomeétre et assemblé sa table optique et ainsi que sa chaine de traitement du signal
pendant un an en tant qu’assistant ingénieur. Durant cette année, j’ai également pro-
grammé le logiciel de controle de 'ensemble, et réalisé les diverses calibrations nécessaires
a I'ensemble. Les premiers spectres de I'instrument complet et opérationnel ont été réali-
sés en juin 2017, pour une livraison en tant que Facilité Européenne en aotiit 2017, et le
début de ma these en octobre 2017. J’ai continué a calibrer et améliorer le systéme jus-
qu’a I’arrét de ma these, avec également la préparation de nouveaux protocoles de mesures.

Ce chapitre regroupe les détails du travail instrumental réalisé sur le spectro-gonio
radiométre SHADOWS, et contient plusieurs parties distinctes. Tout d’abord, le cahier
des charges de l'instrument ainsi que sa preuve de concept sont présentés. Suit ensuite
une description compléte de SHADOWS ainsi que des diverses calibrations nécessaires et
problémes rencontrés sur chaque partie de 'instrument. Les calibrations globales ainsi que
les performances majeures du systémes sont présentées dans un article publié chez Applied
Optics, inclus dans ce chapitre. Les protocoles de mesures complémentaires, c¢’est-a-dire
la polarimétrie et la mesure de l'effet d’opposition sont ensuite décrits. Pour chaque pro-
tocole, tous les tests réalisés, calibrations nécessaires ainsi que possibles améliorations du
systéme sont présentés. Le chapitre se poursuit par la description poussée du logiciel de
controle du goniométre, avec une présentation des différents algorithmes d’acquisition des
spectres, d’enchainement des séries de mesure et du controle des cellules environnemen-
tales. Une partie présentant les modifications apportées au programme afin de 'adapter
au premier goniométre SHINE, termine ce chapitre de présentation instrumentale.

4.1 Cabhier des charges

Le design de SHADOWS est directement inspiré de SHINE, mais comporte cependant
des améliorations visant a augmenter le rapport signal-sur-bruit et par conséquent per-

49
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mettre la mesure de surfaces plus sombres, ainsi que de réduire la quantité d’échantillon
nécessaire a une acquisition photométriquement fiable.

Une premiére définition des performances & atteindre visait la mesure d’un échantillon
inférieur & 100 mg et ayant une réflectance de I'ordre du pourcent, et ce sur la gamme spec-
trale de 300 nm a 5 pm. Ces mesures doivent étre effectuées sous le plus grand nombre de
géométries différentes. SHADOWS doit également étre capable de mesurer la polarisation
de la lumiére réfléchie par une surface. Cependant, ces mesures sont fortements parasitées
par la polarisation de la lumiére monochromatique elle-méme. Ainsi, il est nécessaire de
trouver une solution afin de dépolariser ’éclairement incident de SHADOWS.

Le goniométre doit étre placé dans la chambre froide, et son béati instrumentation a
I’extérieur afin de maintenir 1’électronique au chaud. La fibre optique ainsi que les divers
cables électriques doivent étre suffisamment longs afin de traverser le mur de la chambre
froide, sans géner le mouvement des bras du goniomeétre.

L’amélioration des électroniques et des communications pour le controle-commande
depuis la conception de SHINE entraine une exécution plus rapide des acquisitions, et
également de nouvelles capacités de mesure. Un nouvel instrument aussi complexe que
ce goniomeétre exige la programmation d’un nouveau logiciel, permettant le controle de
I’ensemble, 'acquisition des spectres, les corrections photométriques nécessaires, et 1’en-
registrement des données. L’instrument est utilisé par différents opérateurs, ayant chacun
leurs demandes spécifiques en matiére de capacités de mesure. De plus, SHADOWS est
inscrit comme facilité européenne dans le programme Europlanet, et peut donc étre uti-
lisé par des opérateurs ayant peu de connaissances sur la réflectance des surfaces. Ainsi,
I'utilisation de l'instrument lui-méme ainsi que son programme de controle doivent étre
simplifiés, en plus de proposer des protocoles d’acquisition pré-enregistrés.

Afin de répondre au mieux aux demandes de chacun, j'organisais réguliérement des
réunions d’avancement pendant le développement du goniométre et du programme de
controle, avec les principaux utilisateurs de l'instrument. C’est ainsi que des demandes
telles que le réglage en hauteur de 1’échantillon avec et sans cellule environnementale ou
encore les différents types de spectres possibles (simples, gammes spectrales ou séries dis-
crétes de longueurs d’onde) ont été ajoutées au cahier des charges.

J’ai également ajouté diverses options de mesures, qui n’étaient pas demandées par
les utilisateurs, mais dont je savais I'instrument capable de les réaliser. Ceci comprend
les séries d’acquisitions et le regroupement des spectres en un seul fichier de mesure pour
les séries de géométries ou les cycles thermiques. Le plus important de ces ajouts a été
le controle des cellules environnementales depuis le logiciel du goniomeétre, qui a considé-
rablement amélioré I'autonomie de l'instrument, le rendant capable de travailler sur une
série d’analyses thermiques la nuit ou durant le week end.

Enfin, lors de mon arrivée dans I’équipe, le premier goniométre SHINE n’avait pas
encore son nom et était désigné par "le gonio". L’arrivée d’un deuxiéme goniomeétre était
I'occasion de trouver un nom officiel pour les deux instruments. Ainsi, j’ai donc trouvé
Iacronyme SHADOWS, signifiant "Spectrometer with cHanging Angles for the Detection
Of Weak Signals”. Le nom SHINE, pour "Spectrometer with cHanging INcidence and
Emergence” et faisant écho a SHADOWS, a été trouvé pour le premier goniomeétre.

Ce chapitre présente en détail I'instrument SHADOWS, son trajet optique, ses cali-
brations et performances, ses options de mesures additionnelles, ainsi qu’une description
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détaillée de son logiciel de controle.

4.2 La preuve de concept : Gognito

Une version modifiée de SHINE a servi de preuve de concept en permettant de simuler
le nouveau mode d’éclairement de SHADOWS (fig. 4.1). Un miroir sphérique est placé
sur le bras d’éclairement du goniométre, au dessus de la sortie de la fibre optique. Ce
systéme permet de transformer I’éclairement collimaté de SHINE en éclairement focalisé

de SHADOWS.

FIGURE 4.1 — Gauche : photographie de SHINE en mode Gognito, le miroir additionnel est
visible, accroché au bras d’éclairement. Droite : détail du miroir additionnel permettant
la focalisation de la lumiére incidente.

Cette technique permet de focaliser trés fortement la lumiére incidence de SHINE
dans un spot d’éclairement de 7 mm de diamétre (au lieu de 200 mm de diamétre précé-
demment), et ainsi augmenter le flux a l'intérieur de la tache d’observation de 20mm de
diamétre. Ce setup a été utilisé pour montrer la possibilité de mesurer des réflectances de
I'ordre du pourcent, sur des échantillons d’environ 100 mg.

A mon arrivée dans Iéquipe, la preuve de concept était faite avec Gognito, et certains
instruments du futur SHADOWS, tels que le monochromateur, avaient été livrés. Il restait
néanmoins a trouver des solutions de dépolarisation pour la lumiére incidente. J’ai donc
effectué plusieurs analyses pour étudier le comportement de la polarisation a travers les
différents instruments du trajet optique. J’ai ainsi réalisé le design des fibres optiques de

SHADOWS.

4.3 Description de SHADOWS par son trajet optique

Cette partie présente le trajet optique complet et 1’électronique composant le spectro-
gonio radiomeétre SHADOWS (fig. 4.2).
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FIGURE 4.2 — Vue schématique de SHADOWS.

4.3.1 Table optique

Boitier lampe

La lumiére incidence de SHADOWS est générée par une lampe halogéne quartz-
tungsten dont la puissance est fixée aux alentours de 190W. La stabilité de l'intensité
délivrée par la lampe est assurée par un détecteur silicium refroidi par un cryocooler (TE
Cooled Si Detector, Newport 71582), et placé dans le boitier lampe. Une boucle d’asservis-
sement reliée a ce détecteur permet d’ajuster en permanence l'alimentation en puissance
de la lampe et d’ainsi réguler I'intensité lumineuse produite. Ceci permet une stabilisa-
tion temporelle de la puissance inférieure a 0,1 % pic-a-pic sur 24h (valeur constructeur).
Le rayonnement infrarouge au-dela de 3,5um (soit aprés la coupure de transmission du
quartz) est généré par I’émission a haute température du bulbe en quartz lui-méme.

Un miroir convergent est fourni dans le boitier lampe, derriére 'ampoule. Il permet
de renvoyer la lumiére émise vers 'extérieur du boiter. Cette méthode permet une aug-
mentation du flux sortant du boitier lampe de 60%, comparé a la lampe seule. En sortie
du boitier, un triplet achromatique focalise la lumiére sur la fente d’entrée du monochro-
mateur. Ce collimateur est composé de lentilles en C'aF5, transparent dans 'infrarouge.
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Monochromateur

La lumiére générée par la lampe halogéne contient toutes les longueurs d’ondes de
I’'UV jusqu’a l'infrarouge. Cette lumiére polychromatique peut étre diffractée afin d’isoler
chacune des longueurs d’onde la composant. Un monochromateur permet de diffracter
la lumiére polychromatique et d’isoler une longueur d’onde précise, par utilisation d’un
prisme, ou d’un réseau par transmission ou réflexion.

La lumiére sortant du boitier lampe est focalisée sur la fente d’entrée motorisée du
monochromateur (Newport MS257, fig. 4.3). Des miroirs toriques forment un faisceau
collimaté sur I'un des 4 réseaux disponibles, puis focalisent la lumiére diffractée sur la
fente de sortie. Les miroir toriques permettant de supprimer les aberration géométriques
et chromatiques, leur installation est fortement recommandée dans un instrument four-
nissant une gamme spectrale aussi étendue (de 0,2 & 20 pm selon les réseaux installés).
Les 4 réseaux diffractants sont placés sur une tourelle rotative, placant le réseau approprié
selon la longueur d’onde demandée. Les caractéristiques de chaque réseau sont regroupées
dans la table 4.1.

Fente de sortie
j motorisée

\

Tourelle supportant
4 réseaux

Miroirs
toriques

Fente d’entrée
motorisée

FIGURE 4.3 — Photographie annotée de I'intérieur du monochromateur

Caractéristique Réseau 1  Réseau 2 Réseau 3 Réseau 4
Référence 77740 77745 77748 77750
Gamme spectrale (nm) 200 - 1400 600 - 2500 1100 - 3400 2500 - 9000
Nipairstraits/mm 1200 600 300 150
Précision spectrale (nm) 0,2 0,2 0,4 0,6
Réflectance max (%) 80 80 90 95

TABLE 4.1 — Description des 4 réseaux installés sur la tourelle de SHADOWS. La gamme
spectrale d’utilisation des réseaux est déterminée comme la gamme dont la réflectance est
supérieure ou égale a 20%.
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La résolution spectrale dépend du nombre de lignes par mm du réseau utilisé, ainsi
que de la largeur des fentes d’entrée et de sortie et des parameétres optiques du monochro-
mateur. Elle est calculée a chaque longueur d’onde par la formule suivante :

I i
AX(nm) = L {cos X\/k; Nimes  2f cosy

avec lg; la largeur des fentes, x I'angle d’arrivée de la lumiére sur le réseau donné par
le constructeur a 23.66°, k., 'ordre de diffraction, f la focale du monochromateur de 257.4
mm en sortie et Ny,s le nombre de traits par mm du réseau en place. Dans la configuration
nominale de SHADOWS, 'ouverture des fentes est fixée & 1500 pm. La résolution spec-
trale de la lumiére incidente sur la gamme spectrale compléte est donnée dans la table 4.2.

+ tanx%} (4.1)

Réseau Gamme spectrale d’utilisation Résolution spectrale

1 340 nm - 679 nm 4.85 nm - 4.75 nm
2 680 nm - 1499 nm 9.71 nm —9.38 nm
3 1500 nm—2999 nm 19.42 nm—18.73 nm
4 3000 nm—-5000 nm 38.84 nm—38.44 nm

TABLE 4.2 — Gamme spectrale d’utilisation de chaque réseau et résolution spectrale cor-
respondante

Deux roues a filtres sont installées en sortie directe du monochromateur afin de couper
les réflexions d’ordres supérieurs & 1, et ainsi assurer un éclairement monochromatique
(tables 4.3 et 4.4).

Filtre Type Longueur d’onde de coupure
1 (vide) -
2 Passe-bande 270 - 380 nm
3 Passe-bande 402 - 612 nm
4 Passe-haut 450 nm
5 Passe-haut 650 nm

TABLE 4.3 — Description des filtres installés sur la roue 1.

Filtre Type Longueur d’onde de coupure

1 (vide) -

2 Passe-haut 1050 nm
3 Passe-haut 1650 nm
4 Passe-haut 2400 nm
5 Passe-haut 3600 nm

TABLE 4.4 — Description des filtres installés sur la roue 2.

L’instabilité photométrique

Dés les premiers spectres avec le monochromateur, il est apparu des variations photo-
métriques sur ’ensemble de la gamme spectrale. Des sauts en réflectance apparaissaient
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sur le spectre, aux longueurs d’onde de changement de réseau dans le monochromateur.
L’amplitude de ces sauts ainsi que leur fréquence d’apparition étaient aléatoires.
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FIGURE 4.4 — Signal mesuré sur une série de 50 spectres, et écart maximum relatif au
premier spectre relevé. Les lignes pointillées grises représentent les longueurs d’onde aux-
quelles le monochromateur change de réseau.

Il apparait jusqu’a 15 % de variation de signal enregistré en sortie d’un seul réseau.
Cependant, aucun décalage spectral n’a été détecté. Aprés plusieures inspections de I'in-
térieur du monochromateur, il s’est avéré que la mécanique de tourelle supportant les
réseaux était instable, et ne placait pas correctement les réseaux dans le trajet optique
(fig. 4.5). Le réseau en place n’était pas placé a la verticale, amenant & un renvoi de
la lumiére diffractée au-dessus ou au-dessous du chemin optique normal, donc du miroir
torique permettant la focalisation vers la fente de sortie, et induisant donc des pertes
lumineuses.

Ce probléme d’instabilité a engendré plusieurs renvois du monochromateur en usine
pour réparation, et dont aucun n’a été efficace. La tourelle a été entiérement remplacée
par une neuve, qui s’est avérée stable pendant un peu plus d’un an, avant que l'instabi-
lité photométrique ne réapparaisse. Entre temps, le protocole de réparation a été mis au
point. La tourelle se désolidarise de son axe avec le temps et les multiples rotations, et
nécessite donc réguliérement un resserrage. Un quart de tour sur une vis permet de régler
le probléme (fig. 4.6).

Fibres optiques

L’éclairement monochromatique généré par le monochromateur est focalisé par un
miroir sphérique sur l'entrée du faisceau de fibres optiques. Ces 8 fibres multimodes en
ZrF, fabriquées par Le Verre Fluoré ont été choisies pour leur faible absorption, méme
dans l'infrarouge. Leur coeur a une diametre de 600um et elles présentent une ouverture
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FIGURE 4.5 — Photographie de l'intérieur du monochromateur montrant la tourelle ayant
mal positionné le réseau. Les deux droites en pointillés marquent la position du réseau
supérieur par rapport a ’horizontale. Dans de bonnes conditions, ces droites devraient
étre paralléles.

FIGURE 4.6 — Photographie de la tourelle indiquant la vis a resserrer d'un quart de tour
pour remettre la tourelle sur son axe (photographie de Newport).

numérique de 0,2. Le set complet des fibres optiques est divisé en deux partie distinctes :

- La premiére partie permet la dépolarisation de la lumiére incidente. Le flux sor-
tant du monochromateur est focalisé sur un premier connecteur dans lequel les fibres
sont alignées verticalement (fig. 4.7). Chacune des 8 fibres est protégée dans une gaine en
nitrile et peut étre individuellement mise sous contraintes. Ceci permet d’augmenter le
nombre de réflexions entre le coeur et la gaine, faisant tourner légérement la polarisation
de la lumiére & chaque réflexion. La somme de tous les modes des 8 fibres optiques, pola-
risés individuellement permet une baisse de la polarisation globale de la lumiére incidente.
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FIGURE 4.7 — Photographie du premier faisceau de fibre montrant les 8 fibres indépen-
dantes, leur alignement en entrée et leurs connecteurs FC-FC en sortie. Cette image a
été prise par Le Verre Fluoré, et leur sert actuellement d’exemple de fibres fabriquées sur
plans.

- La deuxiéme partie se branche sur le faisceau précédent par les méme connecteurs
FC-FC, et regroupe toutes les fibres dans un faisceau en acier inoxidable (fig. 4.8). Les
fibres sont disposées dans un cercle de 2 mm de diamétre a une extrémité. Ce faisceau
traverse le mur de la chambre froide, et le dernier connecteur est fixé sur le bras d’éclai-
rement du goniomeétre. Méme & des températures négatives, jusqu’a -20°C, ce faisceau de
fibre reste flexible afin de suivre les mouvements du bras d’éclairement.

FIGURE 4.8 — Photographie du deuxiéme faisceau de fibre, montrant la disposition cir-
culaire des fibres et la gaine externe en acier inoxidable. Cette image a été prise par Le
Verre Fluoré, et leur sert actuellement d’exemple de fibres fabriquées sur plans.

Une premiére observation minutieuse de la sortie des fibres a montré la présence d'une
fissure contre les fibres, s’étendant jusqu’a ’acier mais comblée par la colle maintenant
les fibres (fig. 4.9). Une vérification réguliére en chambre froide active n’a montré aucune
variations ni aggravation de la fissure a froid.
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FIGURE 4.9 — Photographie du connecteur de sortie du faiseau de fibre. La fissure est
visible sous la fibre inférieure, se propageant sur 'anneau interne.

4.3.2 Goniométre

Le goniomeétre comporte les bras d’illumination et d’observation, ainsi que la colonne
supportant I’échantillon. Les deux bras sont fixés sur des platines de rotation permettant
une variation des angles d’incidence et d’émergence. Toutes les parties mécaniques proches
du trajet optique, et donc susceptibles de créer des réflexions parasites, ont été recouvertes
d’une peinture noire du commerce (Peinture Noire Mate RAL9005, Castorama) dont la
réflectance est inférieure a 10% sur la majeure partie de la gamme spectrale du goniomeétre
(fig 4.10 et 4.11).
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FIGURE 4.10 — Spectre de la peinture noire du commerce appliquée sur la mécanique de
SHADOWS. La partie grisée indique une zone parasitée par ’humidité ambiante dans la
chambre froide.

L’anodisation noire n’est pas adaptée pour des instruments ayant une gamme spectrale
aussi étendue que SHADOWS. En effet, sa réflectance dans 'infrarouge est supérieure a
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30%.

FIGURE 4.11 — Photographie de SHADOWS aprés son intégration compléte, avant son
installation dans la chambre froide.

Eclairement

Le faisceau de fibre sortant du mur de la chambre froide est fixé sur le bras d’éclai-
rement par une platine de translation deux-axes, permettant un positionnement fin de
la sortie des fibres. Un miroir sphérique de focale 152,3 mm est positionné au dessus de
la sortie des fibres afin d’illuminer I’échantillon placé entre les deux bras. Ce miroir est
monté sur une monture cinématique a 3 vis d’ajustement (Edmund Optics) pour un ré-
glage précis (fig. 4.12).

La tache d’illumination correspond a l'image de la sortie des fibres optiques par le
miroir sphérique. Dans les conditions nominales avec 1’éclairement au nadir, le diamétre
du spot est de 5,2 mm. Pour analyser des surfaces plus petites que 6 mm, comme des in-
clusions sur une météorite hétérogéne par exemple, le mode "micro-faisceau" a été mis en
place (fig. 4.13). Une fine plaque de métal contenant une ouverture circulaire d’un certain
diameétre ("pinhole") permet le masquage de toutes les fibres sauf une. Une platine de
translation deux-axes (Thorlabs), maintenant le pinhole, est installée autour de la sortie
du faisceau de fibres. Grace a cette platine, le pinhole peut étre ajusté de maniére précise
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FIGURE 4.12 — Modéle SolidWorks du bras d’éclairement et photographie du bras final,
montrant les mécaniques de maintien et de réglage de la sortie des fibres et du miroir
sphérique.

au-dessus des fibres et donc sélectionner la quantité de lumiére sortante.

FIGURE 4.13 — Photographie de la platine de translation et pinhole au-dessus de la sortie
des fibres. Notez la lumiére verte (A = 550 nm) sortant du pinhole.

Plusieurs diamétres de pinhole ont été achetés (Thorlabs), permettant plusieurs dia-
meétres de tache d’illumination (fig. 4.14, table 4.5).
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Diamétre de pinhole (um) Taille de tache (1 fibre) Taille maximale

500 1.73 mm par 1.32 mm  2.33 mm par 1.31 mm
600 1.77 mm par 1.37 mm  2.50 mm par 1.64 mm
700 1.80 mm par 1.43 mm  2.80 mm par 1.94 mm

TABLE 4.5 — Taille de la tache d’éclairement de SHADOWS avec les pinholes placés de
telle fagon a ne laisser passer que la lumiére d’une seule fibre, et taille maximale du faisceau
avec plusieurs fibres sortantes.

FIGURE 4.14 — Gauche : tache d’éclairement de SHADOWS dans les conditions nominales,
Droite : éclairement en micro-faisceau avec le pinhole de 700um. La cible est un Spectralon
2% vu depuis un angle de 40° environ.

Maintient de I’échantillon

L’échantillon est installé entre les deux bras du goniométre sur une colonne permet-
tant son réglage en hauteur (fig. 4.15). La surface analysée de 1’échantillon doit étre placée
précisément au point de rencontre des trois axes de rotation du goniométre (incidence,
émergence et azimuth), soit 38 cm au-dessus du chéssis au centre du moteur d’azimut.
Un ajustement grossier en hauteur est possible par translation verticale de la colonne et
serrage par deux vis sur le coté. Pour un réglage fin, la partie supérieure est fixée a la
colonne par un pas de vis. Le (dé)serrage de cette partie permet un réglage en hauteur de
la surface de I’échantillon, avec une précision inférieure a 0,1 mm.

Dix porte-échantillons en aluminium ont été spécialement congus pour contenir des
poudres et venant s’adapter sur la colonne. Plusieurs tailles et profondeurs de creuset sont
disponibles, selon le type de mesure voulu (table 4.6 et fig. 4.16).

Un des porte-échantillons a été congu pour supporter un pied et une cage d’optomé-
canique. Ceci permet ’analyse en transmission d’échantillons pouvant tenir & la verticale
sur la colonne, comme des lames minces ou des filtres.

Le mouvement des bras

La rotation des bras autour des axes d’éclairement, d’emergence et d’azimut est assu-
rée par trois platines de rotation pas-a-pas (table 4.7).

Le formalisme "naturel" des angles de SHADOWS correspond aux commandes en-
voyées aux moteurs pour leur positionnement. Les angles sont définis par rapport a la
normale a la surface analysée. Les platines de rotation sont paramétrées de telle sorte que
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FIGURE 4.15 — Photographie de la colonne porte-échantillon

Taille (mm) Profondeur (mm) Volume (cm?) Masse de matériel nécessaire

7x 14 1 0,098 ~ 100 mg

7x 35 1 0,245 ~ 250 mg
2 0.5 0,002 ~ 2 mg
3 1 0,007 ~ 7 mg
7 1 0,038 ~ 40 mg
14 1 0,154 ~ 160 mg
20 2 0,629 ~ 650 mg
35 2 1,925 ~2g
35 5 4,810 ~bg

TABLE 4.6 — Description des porte-échantillons

Angle Référence Résolution angulaire Couple
Incidence RV160PE 0.001° 35 Nm
Emergence RV240PE 0.001° 60 Nm

Azimut  RV240PE 0.001° 60 Nm

TABLE 4.7 — Description des platines de rotation.

leur 0° correspond aux bras d’émergence et d’incidence a la verticale et alignés selon le
plan principal. Le bras d’incidence ne s’oriente que selon des valeurs positives, alors que
les axes d’émergence et d’azimut peuvent atteindre des valeurs positives et négatives (fig.

4.17).

Les moteurs d’incidence et d’émergence sont placés en regard I'un de 'autre sur le
goniomeétre, ainsi le sens de leur rotation est inversé. Les valeurs positives des angles d’in-
cidence et négatives des émergences aménent une rotation des bras dans le méme sens. Le
plan vertical perpendiculaire & I’axe de rotation des bras d’éclairement et d’observation est
fixé comme origine de I'azimut, et est appelé plan principal. La position & azimut 0° est fixé
comme étant du coté des émergences positives, et I’azimut 180° se retrouve donc du coté
des émergences négatives. Le sens de cet angle est fixé par le moteur installé sur le chassis
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FIGURE 4.16 — Photographie de 3 porte-échantillons de SHADOWS. Gauche : utilisé pour
les spectres a une seule géométrie en configuration nominale (diamétre 7 mm). Centre :
utilisé pour les mesures en micro-faisceau (diameétre 2 mm). Droite : utilisé pour les BRDFs
(7 par 14 mm).
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FIGURE 4.17 — Schéma définissant les angles de SHADOWS.

du goniométre. Ainsi, une rotation vers une valeur positive de I'azimut correspond a une
rotation dans le sens horaire. On distingue deux configurations spécifiques en réflectance,
la réflexion spéculaire et 'opposition (fig 4.18). La réflexion spéculaire est identique a la
réflexion sur un miroir, ou la lumiére repart dans un angle d’émergence identique a celui
d’incidence, mais dans une direction symétrique par rapport a la normale & la surface.
Dans cette configuration ’angle de phase, écart entre I'incidence et I’émergence, équivaut
au double de I'angle d’incidence. L’opposition correspond a la configuration ot la lumiére
repart dans la méme direction que l'incidence. Dans ce cas, ’angle de phase est nul.

Certaines géométries sont inaccessibles par les bras du goniomeétre pour cause de mas-



64 CHAPITRE 4. LE SPECTRO-GONIO RADIOMETRE SHADOWS

Spéculaire Opposition

Incidence Emergence Incidence

e=l |

Emergence

FIGURE 4.18 — Définition du signe des angles de SHADOWS dans les cas spécifiques de
réflexion spéculaire et a ’opposition.

quage de la lumiére par la mécanique, ou pour des raisons de sécurité du matériel. En
effet, SHADOWS est placé dans un angle de la chambre froide, proche des murs. Sans
controle des géométries interdites, le goniométre pourrait envoyer les détecteurs dans I'un
des murs ou le sol, croiser ses bras, ou arracher la fibre optique. Les moteurs sont dotés
d’un systéme détectant des contraintes trop fortes sur les bras (donc sur les moteurs) et
bloquent immédiatement le mouvement demandé afin de ne pas faire saturer les platines
de rotation. Cependant, le systéme peut étre endommagé sans pour autant détecter le
patinage des moteurs. Ainsi, des zones interdites ont été imposées au systéme. A chaque
demande de mouvement par le programme de controle, le logiciel vérifie que la configu-
ration géométrique demandée est accessible par le goniométre. En cas de demande de
déplacement vers la zone interdite, le logiciel refusera d’envoyer la commande de mouve-
ment. Cette méme sécurité est appliquée pendant le paramétrage des séries de spectres
selon différentes géométries (voir description du logiciel de controle dans une partie sui-
vante). Les géométries d’observation accessibles par le goniométre couvrent plus de la
moitié¢ de la demi-sphére au-dessus de I’échantillon (fig. 4.19).

Passage des
céables

Passage de la
fibre

Zone autorisée

FIGURE 4.19 — Vue schématique du dessus de SHADOWS dans la chambre froide mon-
trant la zone considérée comme autorisée par le bras d’observation du goniométre (bleu).
Les passages de la fibre et des cables électriques dans le mur de la chambre froide sont
également indiqués (rouge).

Les zones non couvertes par le goniométre, correspondant aux configurations géomé-
triques interdites peuvent néanmoins étre analysées, considérant la symétrie de la réflexion
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par rapport au plan principal, dans le cas des surfaces d’échantillons isotropes ce qui est
généralement le cas pour les échantillons analysés par SHADOWS. Ainsi, un spectre selon
la configuration émergence -70° azimut -30° (géométrie en zone interdite) sera similaire
au spectre a émergence -70° et azimut 30° (géométrie autorisée). En utilisant ce principe
de symétrie, la totalité de la demi-sphére au-dessus de la surface peut étre analysée.

Déformations mécaniques

Les bras de SHADOWS sont en aluminium, a la fois légers et résistants. Cependant,
a cause de ’élasticité du métal, les bras se déforment sous le poids des profilés alumi-
nium et des piéces mécaniques attachées. Par exemple, les deux détecteurs et les pieces
mécaniques assurant leur maintient sur le bras forment un ensemble de 6 kg et doivent
étre tenus a I'horizontale au bout du bras d’émergence (profilé d’1 m) si placé a 90°. Les
masses supportées par les moteurs sont de 5,4 kg pour le moteur d’éclairement, 36,8 kg
pour le moteur d’émergence et 62,9 kg pour I'azimut. Les contraintes sur les profilés alu-
minium correspondent & des compressions quand les bras sont a la verticale (0°), et & des
contraintes de fléche lorsqu’a I’horizontale (90°).

Ces déformations des bras induisent des déplacements de la tache d’éclairement et
de la zone d’observation. Des simulations du goniométre sous CATIA ont rendus un
déplacement maximum de l'illumination de 0,028 mm pour 0,121 mm pour 1'observation.
Ces deux déplacements se forment lorsque les bras sont a I’horizontale et sont négligeables
devant les tailles d’éclairement et d’observation.

4.3.3 L’électronique de détection et traitement du signal

La lumiére renvoyée de I’échantillon est captée par deux détecteurs, I'un couvrant le
domaine de I'ultraviolet et du visible, 'autre I'infrarouge (fig. 4.20).

FI1GURE 4.20 — Photographie des détecteurs montés sur le bras de mesure de SHADOWS.
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Diaphragmes

Des diaphragmes interchangeables sont placés devant les tubes détecteurs afin d’agir
sur la résolution angulaire de I'instrument (fig. 4.21). La taille de la tache d’observation
reste inchangée, mais 'angle solide observé par les détecteurs est réduit, améliorant ainsi
la résolution angulaire du goniométre (table 4.8).

FIGURE 4.21 — Photographie des diaphragmes disponibles pour les détecteurs de SHA-
DOWS.

Diamétre (mm) Résolution angulaire

50 1 2,05°
40 + 1,65°
30 +1,25°
20 + 0,80°

TABLE 4.8 — Diamétres des diaphragmes disponibles et résolutions angulaires correspon-
dantes.

Détecteur visible

Le détecteur visible est composé d'une cellule silicium carrée de 2,4 mm par 2,4 mm
(Hamamatsu Photonics S1226-5BQ, fig. 4.22). Ce détecteur est placé au point focal d'un
triplet achromatique (lentilles en saphir, CaFy et Suprasil), permettant de concentrer la
lumiére sur la cellule. Grace a ces optiques, le détecteur "observe" un disque de 20 mm
de diametre autour de la tache d’éclairement du goniomeétre.

FIGURE 4.22 — Photographie de la cellule silicium du détecteur visible.

La position du détecteur n’est pas réglable selon les axes transverses a l’axe optique,
seul sa distance a la derniére lentille est modifiable, via un pas de vis sur la mécanique
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elle-méme. Visser et dévisser la partie arriére du tube optique (partie en laiton sur fig.
4.20 et orange sur fig. 4.23) permet l'avancée et le recul du détecteur sur ’axe optique.

—— 4
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FIGURE 4.23 — Coupe transversale du tube détecteur visible montrant le détecteur (rouge),
les optiques du triplet achromatique (bleu), le couple de réglage de positionnement
(orange), le diaphragme (violet) ainsi que le support de polariseur (vert).

Détecteur infrarouge

Le détecteur infrarouge InSb est couplé a un cryocooler (technologie Stirling) pour
maintenir sa température a 77K et donc réduire son bruit thermique. La cellule de 2 mm
de diameétre (InfraRed Associates Inc.) est installée au bout du doigt froid du cryocooler
dans une ampoule sous vide et scellée (fig. 4.24).

FIGURE 4.24 — Gauche : photographie du détecteur infrarouge et de son systéme de
refroidissement, Droite : détail de la cellule sur le doigt froid.

La mécanique du tube détecteur infrarouge est similaire a celui du visible (fig. 4.25). Le
réglage de la cellule sur I'axe optique est réalisé de la méme maniére que 'autre détecteur.

Préamplification

Chaque détecteur transmet son signal mesuré (lumiére modulée réfléchie par 1’échan-
tillon, ’émission thermique et fond lumineux ambiant) & son pré-amplificateur. Le dé-
tecteur visible est branché a un préamplifiacteur du commerce (Ametek Signal Recovery
Preamplifier Model 5182), ce dernier est placé sur I’étagére instru du goniométre, en de-
hors de la chambre froide. Le préamplificateur du détecteur infrarouge a été fourni avec
la cellule InSb (fig. 4.26). Comme ce préamplificateur doit étre placé au plus proche de la
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FI1GURE 4.25 — Coupe transversale du tube du détecteur infrarouge montrant le bloc du
détecteur et son cryostat (rouge), les optiques du triplet achromatique (bleu), le couple
de réglage de positionnement (orange), le diaphragme (violet) ainsi que le support du
polariseur (vert).

cellule, il est fixé sur le bras d’éclairement.

FIGURE 4.26 — Préamplificateur des détecteurs infrarouge (gauche) et visible (droite) de
SHADOWS. Les échelles entre les deux préamplificateurs ne sont pas respectées.

Afin de limiter I’encombrement et les problémes pendant les mouvements des bras,
tous les cables de signal et d’alimentation partant des détecteurs et du préamplificateur
infrarouge sont maintenus dans le bras d’éclairement. Ils ressortent au bas du profilé et
partent au sol vers 'ouverture murale de la chambre froide.

Le détecteur infrarouge nécessite un cablage a la masse du systéme. Lors des premiers
tests des détecteurs dans leur tubes et lorsque la cellule infrarouge n’était pas branchée a
la masse, il a été observée une augmentation du niveau de bruit du détecteur visible placé
a quelques centimétres de l'infrarouge. Ce bruit n’a plus été détecté lors de I'intégration
des détecteurs sur le goniomeétre lui-méme, et avec branchement a la masse. La meilleure
option est de considérer les 160 kg du goniométre comme masse électrique. Cependant,
I’anodisation recouvrant toutes les piéces mécaniques servant de protection anti-corrosion,
et par conséquent d’isolant électrique, empéche un branchement direct sur la mécanique.
Le cable de masse circule donc du détecteur infrarouge & une vis en acier reliant le moteur
d’émergence a la mécanique du goniométre, soit la masse.

Les optiques des détecteurs permettent aux rayons lumineux réfléchis par I’échantillon
dans un angle solide correspondant a la résolution angulaire d’atteindre la cellule sensible
des détecteurs. Cependant, la luminosité ambiante autour de I'instrument est également
susceptible de parvenir aux détecteurs. Cette contribution est enlevée par I'utilisation des
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détections synchrones (voir partie suivante), mais il a été vu une saturation des deux
détecteurs lorsque la lumiére de la chambre froide au dessus du goniométre est allumée.
Des flash lumineux peuvent également amener a la saturation des cellules photoniques.
Cette saturation entraine une forte augmentation du bruit des détecteurs, qui redescend en
quelques heures aprés extinction du systéme et remise des caches sur les tubes détecteurs.
Ainsi, il a été établi que la lumiére générale au-dessus des goniométres peut étre allumée
seulement si les caches sont en place devant les détecteurs.

Modulation du signal et détection synchrone

Juste avant I'entrée du monochromateur et sur le trajet optique, est placé un chopper.
Il s’agit d’une roue portant des ouvertures, et tournant a vitesse controlée afin de moduler
la lumieére la traversant a une fréquence stable.

Afin de mettre en évidence les possibles interférences entre la fréquence de modulation
du goniomeétre et les fréquences extérieures, un protocole de mesure a été mis en place.
Une série de 5 spectres est acquise pour différentes fréquences de modulation, de 20 Hz a

500 Hz. Pour chaque série, la valeur maximale des écarts entre les spectres est enregistrée
(fig. 4.27).
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FIGURE 4.27 — Variations photométrique détectées sur les séries de spectres en fonction
de la fréquence de modulation imposée au chopper.

Le maximum de variations est détecté pour une fréquence de modulation de 50 Hz,
soit équivalente a la fréquence du réseau électrique. Les différents harmoniques, 150, 250
et 350 Hz, apportent également des interférences au systéme. Afin de limiter au maxi-
mum le bruit électrique, la fréquence de modulation du chopper doit étre éloignée de
celle du réseau, soit 50 Hz. De plus, les néons de I’éclairage du laboratoire ont également
une fréquence propre, équivalente au double de celle du réseau, soit 100 Hz. L’éclairage
de la chambre froide doit étre éteint lors des mesures avec SHADOWS afin de ne pas
faire saturer les détecteurs, mais ces derniers peuvent capter ’éclairage du laboratoire,
surtout lorsque positionnés vers l'extérieur de la chambre froide (émergence a -70° par
exemple). De plus, la préamplification des signaux des détecteurs est efficace dans une
certaine gamme de fréquence (1,5 Hz & 150 kHz pour l'infrarouge, de 0,5 Hz a 10 kHz
pour le visible). Un signal scientifique modulé en dehors de ces gammes, ou proche des
limites, sera difficilement détecté par les détecteurs et donc difficilement transmis au reste
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du systéme. Ainsi, la fréquence de 413 Hz a été choisie, loin des interférences électriques.

Le controleur du chopper est directement relié aux deux détections synchrones afin de
servir de référence pour la fréquence de modulation. Ces derniéres isolent le signal modulé
par une transformée de Fourier, ce qui permet de mesurer de maniére précise le signal
scientifique sans étre perturbés par les parasites extérieurs (thermique, fond ambiant).

4.3.4 La mise a basse température

Le goniomeétre de SHADOWS a été prévu pour étre installé dans une chambre froide
et travailler dans des températures négatives. En général, la température de la chambre
est fixée entre -5°C et -10°C, mais le systéme a été congu pour une température minimale
de -20°C. Ainsi, une graisse spéciale qui ne fige pas a ces températures a été appliquée sur
les roulements des moteurs, les designs mécaniques comprennent des jeux calculés pour
encaisser les déformations des piéces dues a la température, les joints toriques supportant
les lentilles ou les fenétres des cellules ont été choisis en viton afin d’assurer une étanchéité
méme & basse température. Les cables électriques ainsi que la fibre optique traversent les
30 cm de mur de la chambre froide pour relier ’étagére instrumentation dehors au go-
niométre a l'intérieur de la chambre. Ils doivent conserver une relative souplesse a basse
température, et doivent également étre suffisamment longs pour ne pas imposer de résis-
tance et géner la mobilité du goniométre. Les cables de controle des moteurs, ainsi que
les cables BNC reliant les détecteurs au reste du systéme, ont été commandés avec une
longueur de 5 m. Le faisceau de fibre arrivant sur le goniométre mesure 3 m, ce qui est
suffisant pour traverser le mur de la chambre froide et atteindre le bras d’incidence, avec
une longueur suffisante pour conserver la souplesse de la fibre nécessaire pour la rotation
du bras sur 90°.

Il a cependant été remarqué une variation de la position de I’éclairement de SHA-
DOWS lors de I'activation de la chambre froide. L’image focalisée de la sortie des fibres se
situe 1 cm en dessous de sa position nominale a température ambiante. Plusieurs causes
peuvent amener a une telle variation :

— Une contraction de la mécanique supportant la fibre, la rapprochant du miroir
sphérique. En considérant la focale du miroir sphérique inchangée par la tempé-
rature, la distance entre le miroir et la fibre devrait passer de 219 mm a 217,13
mm afin de former une image au point observé. Mais une mesure minutieuse de la
distance entre la fibre et le miroir, ainsi qu’une vérification des positions de chaque
piéce sur le bras d’incidence n’a montré aucun décalage suffisant pour expliquer ce
phénomeéne.

— Une modification de la focale, par contraction soit du substrat du miroir, soit de
la mécanique portant l'optique et appliquant des contraintes changeant la forme
du miroir. Une variation de focale de 152,3 mm & 153,2 mm peut induire le dépla-
cement de la tache d’éclairement observée. Pour un miroir sphérique, la distance
focale correspond au rayon de courbure de la surface réfléchissante. Un changement
de focale indiquerait donc que le miroir se déforme par contraction thermique, aug-
mentant son rayon de courbure d’un millimétre environ.

Des évaporateurs sont placés au plafond de la chambre froide, au-dessus des gonio-
metres. Ils assurent un air sec lorsque la chambre est a basse température, et donc évitent
la condensation de I'eau atmosphérique sur l'intérieur de la chambre. Ces évaporateurs
fonctionnent selon des cycles d’évaporation/condensation : les ventilateurs assurent une
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circulation de l'air pendant la phase d’évaporation, tout en retenant les molécules d’eau
atmosphériques. Pendant la phase de condensation, permettant aux évaporateurs de main-
tenir ’eau absorbée précédemment, la ventilation dans la chambre froide se coupe pendant
quelques minutes. Ce systéme permet d’obtenir un air sec, et donc de limiter les signa-
tures d’eau atmosphériques lors de longues séries d’acquisition en réflectance. Cependant,
pendant la phase de condensation, de I’eau atmosphérique résiduelle est relachée du sys-
téme, se condensant sur les parties les plus froides de la chambre, soit principalement les
optiques des deux goniométres. Cette condensation entraine des chutes de réflectance a
intervalle régulier. Cet effet est mis en évidence pendant des mesures de monitoring a
longueur d’onde fixe, ol les deux goniomeétres suivent au cours du temps les variations
photométriques dues a des modifications de I’échantillon. Cette technique est notamment
utilisée pour le controle des cellules environnementales (voir chapitre suivant). La figure
suivante (fig. 4.28) présente un suivi photométrique lancé sur les deux goniométres simul-
tanément (départ a quelques secondes d’écart).
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FIGURE 4.28 — Variations de photométrie dues aux cycles des évaporateurs de la chambre
froide, détectées sur les deux goniomeétres.

L’augmentation générale de la photométrie au cours du temps est due a la therma-
lisation des échantillons dans les cellules cryogéniques des goniométres. Les variations
dues aux cycles de condensation des évaporateurs correspondent aux pics de signal de
période d’environ 10 minutes. Bien que ces variations soient de faibles amplitude (infé-
rieures & 2 75% pic-a-pic pour SHADOWS), elles peuvent induire des points de mesures
de réflectance supérieures a la valeur réelle, ainsi qu'une baisse significative du rapport
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signal-sur-bruit lors de longs temps d’intégration.

SHADOWS est placé dans un coin de la chambre froide, proche de la porte permettant
I’entrée depuis le laboratoire, a température ambiante proche de 21°C et a humidité rela-
tive correspondante & celle atmosphérique. Ainsi, lorsque la porte de la chambre froide est
ouverte, une partie de cet air chaud et chargé d’humidité pénétre dans la chambre et se
condense sur les premiéres parties froides rencontrées, soit les optiques de SHADOWS. Ce
phénoméne est limité par I'installation de lames en plastique devant la porte formant une
seconde barriére a I’humidité. Un suivi sur SHADOWS a montré d’importantes chutes
photomeétriques, jusqu’a 20%, lors des ouvertures de la porte de la chambre froide (fig.
4.29).
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FIGURE 4.29 — Variations photométriques dues aux cycles des évaporateurs et aux ouver-
tures de la porte de la chambre froide (notées par *).

Si la porte est rapidement ouverte puis claquée pour fermer hermétiquement la chambre,
la variation induite par la condensation s’efface en moins d’une minute. Cependant, si la
porte est mal refermée, I’humidité de l'extérieur continue & pénétrer dans la chambre.
C’est le cas de la variation proche de 2000 secondes sur la figure 4.29. Cette forte baisse
de signal est visible pendant prés de 3 minutes. Avec une moyenne de 7 secondes par pas
en longueur d’onde, le goniométre peut réaliser 8 points de mesures (soit 160 nm avec
un pas spectral de 20 nm) pendant les variations induites par une ouverture rapide de la
porte. Si la porte avait été mal refermée pendant une mesure (correspondant a la variation
photométrique a 2000 s), environ 30 points de mesure soit 600 nm auraient été impactés
par une forte baisse de réflectance mesurée.

4.3.5 Calibrations majeures et performances de 'instrument

La description de SHADOWS, ses calibrations les plus importantes ainsi que ses perfor-
mances photométriques ont été publiées en septembre 2018 par le journal Applied Optics
[142| ci-joint. Cet article a également été choisi par 1’Optical Society of America (OSA)
pour faire 'objet d'un communiqué de presse (https://www.osa.org/en-us/about_osa/
newsroom/news_releases/2018/instrument_boosts_analysis_of_small_extremely_
dark/). Ce dernier a ensuite été repris par 6 autres revues de vulgarisation scientifique.
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We have developed a new spectro-gonio radiometer, SHADOWS, to study in the laboratory the bidirectional
reflectance distribution function of dark and precious samples. The instrument operates over a wide spectral
range from the visible to the near-infrared (350-5000 nm) and is installed in a cold room to operate at a temper-
ature as low as -20°C. The high flux monochromatic beam is focused on the sample, resulting in an illumination
spot of about 5.2 mm in diameter. The reflected light is measured by two detectors with high sensitivity (down to
0.005% in reflectance) and absolute accuracy of 1%. The illumination and observations angles, including
azimuth, can be varied over wide ranges. This paper presents the scientific and technical constraints of the
spectro-gonio radiometer, its design and additional capabilities, as well as the performances and limitations
of the instrument. © 2018 Optical Society of America
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1. INTRODUCTION

A. Scientific Context

Reflectance spectroscopy can provide information on the physi-
cal and chemical properties of surfaces of small bodies and
planetary systems. This technique is currently used to classify
asteroids according to the shape of their reflectance spectrum
between 450 and 2450 nm, called the asteroid taxonomy [1,2].
Ground-based instruments and onboard space missions,
such as New Horizons, which crossed Pluto’s system [3], or
Rosetta, who has orbited around the comet 67P/Churyumov—
Gerasimenko for several years [4], have provided useful spectral
data from asteroids, comets, and planetary surfaces. As reflectance
spectroscopy, especially with hyperspectral imaging, is a powerful
investigative tool, this technique will continue to be widely used
and much data is yet to come. The limits of this technique de-
pend on the instrument spectral resolution, detector sensitivity,
and on both surface illumination and albedo. Many solar-system
surfaces, particularly primitive objects such as C- or D-type aste-
roids or comet nuclei, are extremely dark, presenting an albedo of

1559-128X/18/288279-18 Journal © 2018 Optical Society of America

a few percent in the visible, as shown by the spectra of the comet
nucleus 67P/Churyumov—Gerasimenko taken by the VIRTIS
instrument onboard Rosetta [5]. For all reflectance spectroscopy
measurements, ground-based or onboard, the geometric configu-
ration of the system is a major parameter to be taken into account
for the analysis of the spectra. The reflectance of a surface gen-
erally depends on the geometry, thus presenting different spectral
behaviors at different angles of illumination, observation, or
azimuth, as shown by numerous previous studies [6-8].

Laboratory measurements of meteorite samples or other
planetary analogs are essential for simulating spectra acquired
on the surfaces of small bodies, such as for matching asteroid
spectra (see Fig. 1). In addition, the study of the bidirectional
reflectance distribution function (BRDF) of meteorites can
provide information on the surface texture, as has been dem-
onstrated with the variations of the red slope of metallic mete-
orite spectra with different surface roughness [10].

Since these samples are quite precious and often exhibit less
than 20% reflectance [11], laboratory instruments must be
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Fig. 1. Comparison between reflectance spectra of main belt aste-
roids and meteorites. Figure taken from [9].

capable of performing reflectance spectroscopy with a few milli-
grams of material, while accurately detecting very small light
intensities. In addition, since the exact angular configuration
may be essential to simulate a spectrum, these instruments
must allow a wide range of angular configurations.

B. Objectives for SHADOWS
SHADOWS, standing for Spectrophotometer with cHanging
Angles for the Detection Of Weak Signals, is especially designed
to perform reflectance spectroscopy measurements of low
albedo and precious samples, i.e., with small amounts of dark
material. The performance target is to measure reflectances lower
than 1% with less than a few mm? of material over most of the
solar spectrum, 300 nm to 5 pm. We have also a particular in-
terest in obtaining a high signal-to-noise ratio (SNR) in the 3—
4 pm range for the detection of organic and water related features.
SHADOWS should be also fast enough to measure densely
sampled BRDFs of dark meteorite samples and terrestrial analogs.
SHADOWS is based on our current spectro-gonio radiometer,
SpectropHotometer with variable INcidence and Emergence
(SHINE) [12], but with a major difference in the illumination
design. While SHINE sends a 200 mm wide collimated beam
on the sample, SHADOWS focuses all the incident light into
a spot of around 5 mm in diameter on the sample, thus consid-
erably increasing the light flux density. Unlike SHINE where the
detectors always see a homogeneously illuminated area, the
SHADOWS illumination spot is always completely contained
in the observation area. This reversed illumination-observation
geometry should also allow accurate photometric measurements,
but on small and low albedo samples. Like SHINE, SHADOWS
offers a wide range of angular configurations, allowing an almost
complete bidirectional coverage of reflectance measurements of
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the sample, and thus enabling BRDF studies. The goniometer
is installed in a cold room in order to acquire spectra at temper-
atures as low as —~20°C. A high-temperature static vacuum cham-
ber and a cryogenic environmental cell integrated inside the
goniometer are currently under development. Their goal is to offer
a wide range of temperatures extending from -210°C to 400°C.
The designs of these chambers are derived from SHINE’s current
static vacuum chamber and cryogenic environmental cell, respec-
tively called Serac [13] and CarboN-IR [14].

Finally, the control-acquisition software should be easy to
use for visitors who are unfamiliar with reflectance measure-
ments because the instrument is open as an European facility
under the Europlanet program. The instrument must also be
able to run several types of fully automated measurements to
operate up to several days on long multi-angle spectral measure-

ments (BRDF).

C. Existing Instruments

Several goniometers are already in use for specific applications.
Categories emerge, such as the goniometers designed to study
the opposition effect at low phase angle, opposed to goniom-
eters with wider angular flexibility, or instruments to study the
reflectance in situ opposed to laboratory instruments.

The Reflectance Experiment Laboratory [15] currently
located at the Johnson Space Center, Houston, has an angular
range from 0° to 60° for the incidence and measurement angles.
The unpolarized monochromatic light is generated by a mono-
chromator and two cooled detectors, one for the visible and one
for the infrared range, measures the reflected intensity. The
nominal configuration of this goniometer allows measurements
with a spectral sampling of 1 nm and a spectral resolution
around 1 nm from 400 to 2700 nm.

The European Goniometric Facility [16] at the Institute for
Remote Sensing Applications of the Joint Research Centre at
Ispra, Italy, consists of two horizontal circular rails and two ver-
tical arcs. Each arc is motorized and enables the positioning of
the light source and the detector anywhere on a 2 m radius
hemisphere. The light source and detectors can be changed
according to the experiment needs.

The field goniometer system [17] is a transportable system
made for 7z situ measurements. With one azimuth circular rail
and one zenith arc, both with a 2 m radius, the goniometer
allows a full 360° rotation, and can acquire reflectance measure-
ments from 300 to 2450 nm.

The long-arm goniometer of the Jet Propulsion Laboratory in
Pasadena [18] is especially designed to measure the opposition
effect, with a minimum phase angle of 0.05°. The light source is
a HeNe laser at 632 nm modulated by a chopper and a p-i-n
diode catches the reflected light at the end of a movable arm.
Two quarter-wave plates can be placed in the optical path to
analyze the circular polarization of the reflected light.

SHINE [12] is the first spectro-gonio radiometer at the
Institut de Planétologie et d'Astrophysique de Grenoble
(IPAG). Especially designed for icy and bright surfaces, it con-
sists of two rotating arms to change the incidence and the emer-
gence angles. SHADOWS is based on SHINE, and comparison
between the two instruments will be developed in this paper.

The goniometer of the Bloomsburg University Goniometer
Laboratory [19,20] is similar to SHINE and SHADOWS, with
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its two rotating arms, allowing measurements from 0° to 65° in
incidence, 0° to 80° in measurement, and from 0° to 180° in
azimuth. The monochromatic light source is a quartz halogen
lamp passing through interference filters, allowing measure-
ments between 400 and 900 nm.

The Physikalisches Institute Radiometric Experiment
(PHIRE) [21] in Berne can conduct bidirectional reflectance
measurements with a wide angular range. The light source is
a quartz tungsten halogen lamp and the created beam passes
through color filters to select the wavelength from 450 to
1064 nm. Its successor PHIRE-2 [22] has been especially
designed to increase the signal-to-noise ratio and to work a
sub-zero temperature. The light source is separated from the
goniometer so it can be installed at room temperature and
the goniometer alone is placed in a freezer.

The Finnish Geodetic Institute’s field goniospectrometer
[23] conducts in situ reflectance measurements using the
sunlight as light source, from 350 to 2500 nm. Optics look
down to the target through a mirror on the top of the measure-
ment arm. The optical fibers, spectrometer, control computer,
and all the electronics are contained in the casing on the
ground.

The goniometer at the ONERA/DOTA at Toulouse,
France [24,25], is designed to conduct bidirectional reflectance
measurements in the laboratory and i situ. The light source is a
quartz-halogen-tungsten lamp movable to correspond to an in-
cidence angle between 0° and 60°. The measurement camera
and spectrometer can rotate from 0° to 60° in emergence angle,
and from 0° to 180° in azimuth. The instrument covers the
spectral range from 420 to 950 nm.

2. PRESENTATION OF THE INSTRUMENT
The general design of SHADOWS is as follows. A monochro-

matic light is generated and scanned on an optical table and
sent through a bundle of optical fibers to a mirror on the
goniometer’s illumination arm. The sample scatters the focused
illumination beam and two detectors, located on the goniom-
eter’s observation arm, collect the light scattered in the UV-
visible and infrared ranges. The different angles, incidence,
emergence, and azimuth are explicated on Fig. 2 as they are
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Fig. 2. Definition of the incidence, emergence, and azimuth angles
used for the reflectance measurements.

Vol. 57, No. 28 / 1 October 2018 / Applied Optics 8281

defined for the goniometer. The choice to set the positive values
of emergence angle around azimuth 0° and the negative values
around azimuth 180° is arbitrary. Figure 3 presents a complete
scheme of the optical path of the instrument.

While the optical table is placed in the laboratory at room
temperature, the goniometer is installed in a cold room with the
optical fibers connecting the two parts of the instrument pass-
ing through the wall of the cold room. It is thus possible to
study ices and other samples at a temperature as low as
-20°C. The future cryogenic cell, and the vacuum chamber,
will be placed in the center of the goniometer in place of
the open sample holder.

A. Optical Table

The light source is a 250 W quartz-tungsten-halogen commer-
cial lamp (Oriel QTH 10-250W+OPS-Q250 power supply)
placed in a housing equipped with a temperature-stabilized sil-
icon photodiode controlling and stabilizing the light intensity
output to better than 0.1% peak-to-peak over 24 h. The light is
focused on the input slit of the monochromator with a home-
made condenser (triplet of CaF, lenses) that also transmits in-
frared radiation. Just before the slit, the light is modulated by a
chopper wheel at a frequency of 413 Hz, far from any pertur-
bation coming from the 50 Hz electrical network and its har-
monics, and 100 Hz cold room lamps and its harmonics.
A four-gratings monochromator (Oriel MS257) diffracts the
incoming light and focuses it on the output slit using torus
mirrors to remove any chromatic aberration. Both monochro-
mator input and output slits are motorized and controlled by
the software. The instrument can thus adjust the width of the
slits during a spectral scan to maintain a relatively constant
spectral resolution over the entire spectral range. Behind the
output slit of the monochromator, two wheels holding the
high-pass filters remove high-order reflections and stray light.
The light exiting the monochromator is focused by a spherical
mirror on a custom-made bundle of eight ZrF optical fibers
(manufacturer: Le Verre Fluoré).

B. Fibers

The eight optical fibers have two purposes: the first is to collect
and transport in a flexible way the monochromatic light from
the optical table to the illumination mirror of the goniometer,
and the second is to depolarize the incoming light. Two bun-
dles in series have been designed to achieve these goals.

In the first bundle, the 0.76 m long fibers are vertically
aligned at one end, then separated to be individually connected
to the second bundle. The alignment of the eight optical fibers
matches the image of the monochromator slit by the spherical
mirror (magnification of 0.5). Each of the eight fibers is then
individually bent with a moderately strong curvature to induce
more reflections at the core—clad interface, resulting in a strong
depolarization of light. Achromatic depolarizers, such as the
quartz wedge depolarizer [26], are not suitable for the instru-
ment because their spectral range does not cover the full range
of SHADOWS. The polarization of the incident light, and
several other depolarizing options considered, are described
in Section 5.C.4.

The fibers are individually connected to the 2 m long
bundle, the output being arranged in a circle of 2 mm in
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Fig. 3. Schematic view of SHADOWS, showing its two principal parts: the optical table where the monochromatic light is generated and the
goniometer illuminating the sample and collecting the scattered light. The optical fiber bundle flexibly connects the two parts.

diameter. This stainless-steel sheathed bundle remains flexible
at temperatures as low as -20°C.

The fibers have a core diameter of 600 pm, which sets the
maximum width of the output slit at 1.2 mm and, therefore,

the largest spectral bandwidth for each monochromator grating
(see Table 2).

C. lllumination

The output of the fiber bundle is placed at the focal point of a
spherical mirror, held by the illumination arm of the goniom-
eter. With a diameter of 50.8 mm and a focal length of
220 mm, this mirror creates the image of the fibers on the sam-
ple (Fig. 4), resulting in a nadir illumination spot of 5.2 mm in
diameter, with a convergence half-angle of 2.9°. This value
defines the angular resolution of the illumination.

The size of the illumination spot can be reduced by using a
set of pinholes placed in front of the fibers output with a two-
axis translation stage for better adjustments. In this configura-
tion, light coming from only one fiber can exit, resulting in an
illumination spot of 1.7 mm by 1.3 mm (Fig. 4).

One of the fibers was partially broken during the installation
of the goniometer and thus transmits less than 5% of the
incoming light.

Fig. 4. DPicture of the nominal illumination spot (left) and of the
reduced illumination spot (right) of SHADOWS on a 2%
Spectralon, seen from a emergence angle around 40°.

Due to a small part of the illumination being blocked by the
translation stage, the reduced illumination spot tends to present
an oval shape, rather than a perfect disc. For now, three pin-
holes are available, 500, 600, and 700 pm, but the collection is
to be extended in the future. Those three pinholes can let pass
the light from at least one fiber, and it is possible using the
translation stage to partially mask a fiber and select half of
its output or let pass the light from more than one fiber.
This reduces or increases the illumination spot (Table 1) as well
as the signal-to-noise ratio.
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Table 1. Typical Size of the Reduced lllumination Spot
Letting the Light from Only One Fiber Pass, and Maximum
Size of the Spot Letting the Light from Several Fibers
Pass, for the Three Pinholes Available for Now

Illumination
Pinhole (jum) Spot (1 Fiber) Maximum Size
500 1.73 mm by 1.32 mm  2.33 mm by 1.31 mm
600 1.77 mm by 1.37 mm  2.50 mm by 1.64 mm
700 1.80 mm by 1.43 mm  2.80 mm by 1.94 mm

D. Observation

The radiance of the sample is measured by two mono-detectors,
held by the observation arm of the goniometer. The visible
wavelengths are covered by a silicon photodiode with a spectral
response from 185 to 1200 nm, while the infrared wavelengths
are covered by an InSb photovoltaic detector, cooled at 80K by
a small cryocooler (Ricor K508), with a spectral response from
800 to 5200 nm. We designed a set of achromatic lens triplets
in front of each detector to reduce the field of view to 20 mm
diameter at the sample surface, and at a solid angle FWHM of
4.1°. This solid angle defines the nominal angular resolution of
the observation but can be reduced with the use of diaphragms
in front of the optics, resulting in an angular resolution of 3.3,
2.5° or 1.6° according to the diaphragms in place. To optimize
their transmission, the lenses are made of sapphire, CaF,, and
Suprasil, and are treated with MgF, coating to reduce reflec-
tions. The transmission of each set of lenses is greater than
90% over the entire spectral range.

The observation area (20 mm at nadir) is generally larger
than the sample (with a diameter of 7 mm for spectra under
the nominal geometry of incidence 0° and emergence 30°, or
7 mm by 14 mm for BRDF measurements) and much larger
than the illumination spot (5.2 mm, or less, at nadir), whatever
the geometry of observation (incidence, emergence, azimuth
angles), so as to guarantee the collection of all the photons re-
flected in the direction of the detectors. The lock-in amplifiers
of the synchronous detection remove all unmodulated back-
ground light scattered by the sample and the sample holders,
as well as direct and scattered thermal emission. They also auto-
matically adjust their sensitivity based on the measured signal to
optimize the signal-to-noise ratio over a wide range of signal
and reflectance levels.

E. Goniometer
The rotation of the two arms of the goniometer is ensured by
three rotation stages with stepper motors. The first two allow
rotation in a common vertical plane of the illumination arm
from 0° to 90°, and the observation from 0° to 90° on each
side to the normal to the surface, while the latter one provides
a horizontal rotation of 0°-180° of the observation arm to
change the relative azimuth between illumination and observa-
tion. The angular resolution of the stepper motors is 0.001°.
The torque of the motors is 60 Nm for the emergence and
azimuth displacement, and 35 Nm for the incidence arm, which
is sufficient to support respectively the mass of the detectors and
the illumination mirror. 3D modeling of the goniometer on
SolidWorks and CATTA indicates that the mechanical deforma-

tions due to the elasticity of the materials are maximal when the
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arms are close to the horizontal. The displacement induced for
the illumination spot at the surface of the sample can reach
0.028 mm, and up to 0.121 mm for the center of the observa-
tion area. These offsets are negligible compared to the diameter
of the illumination spot and the observation zone (<0.6%).
The whole structure is anodized in black (Fig. 5); however,
according to the measurements we made with our SHINE
spectro-gonio radiometer, this anodization does not signifi-
cantly absorb the near-infrared wavelengths between 0.7 and
2.75 pm, and has strong specular reflections. So we decided
to cover both arms with a black paint (Peinture Noire Mate
RAL9005, Castorama) with a diffuse reflectance measured
between 5% and 10.1% over the entire spectral range of the
instrument. This paint strongly limits the possible parasitic
reflections on the arms that can reach the detectors.

F. Diffuse Transmission

A diffuse transmission mode, which does not require modifi-
cation of the setup, has been added. The arms are initially
placed in a horizontal position, as shown in Fig. 6. The sample
is placed vertically at the focal point of illumination.

As for reflectance measurements, the illumination is focused
on the sample with a half-angle of 2.9° and the detectors collect
the transmitted light (after partial scattering in the sample)
from an area of 20 mm in diameter on the sample and in a
half-angle of 2.05°. Simple diffuse transmission spectra can
be measured with both incident and emergence arms fixed
at 90° (incidence and emergence angles equal to 0°), but a com-
plete characterization of the angular distribution of light

Fig. 5. Two main parts of SHADOWS: the optical table where the
monochromatic incident light is generated and the goniometer with its
two arms holding the optical fiber bundle and a mirror for the illumina-
tion of the sample (rear arm) and two detectors for the collection of re-
flected light (front arm). The instrumentation rack also contains the power
and source stabilization, control of three rotation stages, detector ampli-
fiers, and lock-in amplifiers. The total height of the goniometer is 170 cm.
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Fig. 6. SHADOWS goniometer in transmission mode. The sample
is at the focal point of illumination.

scattered and transmitted by the sample can be performed by
changing the emergence angle (up to 85° from the normal of
the surface in the vertical plane). It is possible to explore in the
horizontal planes at each emergence angle using the “azimuthal
motor.” Finally, it is also possible to vary the angle of incidence
on the sample (up to 75°).

Measurements of transmission of non-diffusing materials are
also possible. However, the detector, 750 mm away from the
sample, collects only part of the transmitted light in its accep-
tance angle. This may induce some photometric error in the
transmission of thick crystals due to the refraction of the inci-
dent beam over a significant distance within the sample, which
did not occur for the reference “white” measurements without
sample. Thin samples will be preferred for transmission mea-
surements with SHADOWS.

Since, in this case, the light is sent directly to the detectors,
the measured intensity is much higher than in reflection mode.
It is thus possible to reach spectral resolutions of less than 1 nm
by reducing the slit widths of the monochromator.

G. Software

A home-made control-acquisition software has been developed
to control SHADOWS’ instruments and define and calibrate
the different types of measurements. This program fully con-
trols the monochromator, goniometer, and lock-in amplifiers as
well as some parameters of the future environment cells. The
software can automatically calibrate, during acquisition, the raw
measurements using reference spectra and then calculate the
reflectance of the sample. It takes into account certain correc-
tions related to the illumination-observation geometry, such as
the modification of the size of the observation area with increas-
ing emergence angle and the spatial response of both detectors
(explicated in Section 5.B), and performs the photometric cal-
ibration using previously measured BRDFs of the Spectralon
and Infragold reference targets [27]. The photometric calibra-
tion used by the program is displayed by Eq. (1). The reference
measurements are acquired at an incidence angle of 0°,
an emergence angle of 30°, and an azimuth angle of 0°:

§40:.0c.6.) cos(30°)

(4,0;,0,,0,) __ ~sample (4,0°,30°,0°) )
sample - (4,0°,30°,0°) 0 reference
reference cos U,
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(2,0:,0,.,0.)
where Rsample
the sample at wavelength 4, incidence angle 6;, emergence angle
(4.0;,0.,0.)
sample

is the calculated bidirectional reflectance of

0., and azimuth angle 6,; S is the raw signal measured

o(3,0°,30%0%) .
at 4, 6;, 0,, and 0, on the sample; S’;. = ™ is the raw signal

measured at wavelength 4, incidence angle 6;, = 0°, emergence
angle 0,, = 30°, and azimuth angle 6,, = 0° on the reference
target; and Rij%g;ig;’ou) is the calibrated reflectance of the refer-
ence target at 4, 0, =0° 6, =30° and 6, = 0°. The
Spectralon and Infragold targets are used as references.

1. Options for Flexible Definition of Parameters

The software makes it possible to flexibly define the measure-
ment wavelengths either on a single continuous spectral range,
or by using several discrete ranges or even a discrete list of wave-
lengths. For each range or wavelength, the spectral resolution
and the lower and upper limits of the SNR can be set. The same
flexibility is found for defining the configuration of geometries
where, for each of the angles of incidence, emergence and azi-
muth, one can define an entire range of angles, or only a series
of specific geometries.

The monochromator holds four gratings to cover the entire
spectral range of SHADOWS and eight high-pass filters to re-
move stray light from the monochromator. Spectral ranges of uti-
lization of the filters are based on their different cutoff wavelengths
and can be changed using the software in case of substitution. The
wavelengths at which the monochromator changes the reflective
grating can be set by the operator, but standard configurations are
pre-registered in the software. These configurations select the
wavelengths at which the monochromator changes the grating
according to the flux, spectral resolution, or polarization of the
light reflected by the gratings. Choice is given between the highest
flux, the best spectral resolution, or the lowest polarization rate.

When preparing a BRDF measurement, the software ana-
lyzes the list of requested geometries and removes “blind geo-
metries” where mechanical parts of the goniometer itself block
cither the illumination light or the reflected light. This happens
at phase angles lower than 5° when the detectors are above the
spherical illumination mirror, or in special configurations out-
side the principal plane when light can be blocked by the
motors. To reduce the number of times the goniometer goes
near a dangerous zone, the software tries to reduce the number
of movements of the arms, and favors small movements. The
software creates a list of angular configurations in a precise
order according to the following rules:

* Negative to positive azimuths, increasing illumination
angle, and increasing emergence angle.

* Back and forth order if possible: if, for example, the
measurement arm goes from -70° to 70° for one illumination
configuration, the arm will go from 70° to -70° for the next
illumination angle. This rule also applies for the incidence
arm in case of several azimuth angles.

The software also prevents the goniometer going into any
configuration that could be dangerous, such as near the optical
fibers, walls, or floor of the cold room, and crossing the two
arms. The “safe zone” of the goniometer covers more than half
of the hemisphere above the sample. The whole BRDF is
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constructed by using the principal plane as an axis of symmetry
for the scattering behavior of the sample.

For experiments requiring measurements with constant spec-
tral resolution, an option allows SHADOWS to be set to a fixed
value over the entire spectral range. The software drives the
motorized slits of the monochromator to adjust their width
to maintain the spectral resolution around the desired value.

Another option allows dynamic optimization of the signal-to-
noise ratio between the minimum and maximum values set by
adjusting the time constant of the lock-in amplifiers. Finally,
when the time constant is set to a long value, greater than
1 s, another option optimizes the acquisition time of a complete
spectrum by reducing the time constant to 100 ms at each
change of wavelength, and switching it back to the value fixed
by the operator when the monochromator is set and the signal
stable at the desired wavelength for the measurement. This op-
tion drastically reduces the acquisition time, which is particularly
useful for spectra over the entire spectral range, or for BRDFs.

2. Control of the Environmental Chambers

The software also offers several types of methods to define a
series of acquisitions, including one allowing the control of
the future cryogenic cell and vacuum chamber. For example,
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the program can record the spectra of a sample placed in an
environmental cell at a defined set of temperatures. After
setting the temperature, the software monitors the temperature
gauges of the cell until the sample’s thermalization is complete,
then starts the acquisition of a spectrum. At the end of the spec-
trum, the software sets the temperature controller at the next
temperature in the series, waits for thermalization, starts a new
spectrum, and so on. These series of temperature-dependent
spectra allow the spectro-gonio radiometer to operate alone
for several hours, or even days, without intervention of an op-
erator. During an acquisition, the software registers the temper-
atures given by the temperature diodes in the cell, one placed
near the heating resistor and the other on the sample holder, at
each wavelength to get a monitoring over the duration of the
spectrum, so around 40 min in the nominal configuration.

3. NOMINAL CONFIGURATION

The standard configuration set for SHADOWS enables mea-
surements of reflectance as low as 1%. Most spectra are acquired
using this configuration, but modifications can be made to adapt
the goniometer to the surface or its environment.

Table 2. Nominal Configuration of SHADOWS for Reflectance and Transmission Spectroscopy Measurements®

Characteristics

Quantities

Spectral Range

Nominal range
Low SNR ranges (factor of 100 lower)
CO, absorption band

For opposition effect

400-4700 nm

300—-400 nm and 4700-5000 nm
between 4200 and 4300 nm
400-1700 nm

Lamp and lamp housing

Intensity stabilizer
Chopper frequency

0.1% over 24 h
413 Hz

Monochromator

Input and output slits
Gratings

Wavelength accuracy

Height: 15 mm, width: from 4 pm to 2 mm

1) 350-680 nm, 1200 lines/mm—Max resolution: 6.4 nm

2) 680-1400 nm, 600 lines/mm—Max resolution: 12.8 nm

3) 1400-3600 nm, 300 lines/mm—Max resolution: 25.8 nm

4) 3600-5000 nm, 150 lines/nm—Max resolution: 51.3 nm
Gratings 1 and 2: 0.2 nm, Grating 3: 0.4 nm, Grating 4: 0.6 nm

Bidirectional Reflectance

Incidence angle

Emergence angle

Azimuth angle

Phase angle

Hlumination spot size on sample
Observation FOV on sample

0°=75° (60° for bright samples)

Resolution (solid angle of illumination): £2.9°

Minimum sampling: 0.001°

0°—+85°

Resolution: £2.05° (options: 0.8°, 1.25°, 1.65° but lower SNR)
Minimum sampling: 0.001°

0°-180°

Resolution: +2.05° (options: 0.8°, 1.25° 1.65° but lower SNR)
Minimum sampling: 0.001°

5°-160°

For bright samples ~8°-140°.

5.2 mm (nadir) (option: 1.7 by 1.2 mm or less, but lower SNR)
Diameter 20 mm (nadir)

Transmission

Incidence angle

Emergence angle

0°=75°

Resolution: 42.9°

0°—85° in both H and V planes (direct transmission at 0°)
Resolution: £2.05° (options: 0.8°, 1.25°, 1.65° but lower SNR)
Minimum sampling 0.001°

“The minimum sampling of the incidence, emergence, and azimuth angles correspond to the smallest motion of the stepper motors. The angular resolutions

correspond to the half solid angle of the illumination and observation cones.
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The nominal configuration for SHADOWS for the
two types of measurement, reflectance and transmission, is
described in Table 2.

For spectral analysis only, at fixed geometry, the spectra are
acquired at nadir illumination and with an observation angle
of 30°, with the lock-in amplifiers set to a time constant of
300 ms. The spectral resolution can be fixed to 5 nm, but this
value can be changed. In the nominal configurations, for spectra
over the whole spectral range with a spectral sampling of 20 nm,
the acquisition takes around 40 min. Changing the spectral
sampling or the time constant modifies the acquisition time.

4. SAMPLES LIMITATIONS

A. Texture of the Surface

The spectro-gonio radiometer has been designed to measure the
reflectance of sub-centimetric samples with small grain sizes.
Typically, more than 100 grains must be illuminated at the sur-
face for the measurement to be statistically relevant, so to ensure
awide variety of incidence angles on their facets and thus average
the first external reflection (individual specular contribution).
With the full illumination spot of 5.2 mm in diameter, the
maximum grain size is about 500 pm or less for well crystalized
samples. When using the pinhole that limits the illumination to
one fiber, the maximum grain size is about 150 pm.

B. Sample Size

The minimum size of the sample needed to obtain the maxi-
mum photometric accuracy is constrained by the illumination
spot at the maximum incidence angle measured, the grain size,
and the reflectance of the sample. This constraint can be simply
expressed as follows: all the incident photons (or at least a very
large fraction, depending on the desired photometric accuracy)
are only scattered or absorbed by the sample materials. This
means that no photon should interact with the sides or the bot-
tom of the sample holder. The minimum size of the sample
should thus take into account, at least empirically using the
Hapke scattering model, the maximum scattering length of
the photons in a sample with a given reflectance, grain size,
and porosity linked to the grain size distribution.

For dark samples, typically with a reflectance less than 0.2
over the whole spectral range, the lateral internal scattering of
the light is strongly limited. The size of the sample must then
be from 0.5 to 5 mm larger than the illumination spot, depend-
ing on the size of the grains. The required sample size is at its
minimum for the nadir illumination. Also, to avoid having any
contribution of the sample holder to the reflected signal, the
sample depth must be at least 10 grains diameters. As an ex-
ample, for nadir illumination, a dark sample with a grain size
inferior to 25 pm and a 50% porosity can have a minimum
diameter of 5.7 mm and be 0.25 mm thick. This is equivalent
to a volume of 6.5 mm?. When reducing the illumination spot
to the central fiber, the minimum sample diameter is reduced to
2 mm, and its volume to 0.8 mm?, so of the order of a milli-
gram of material. For micrometer-sized granular samples, this
amount can be again reduced to less than 0.1 mm?, so 100 pg
while keeping the photometric accuracy. For a BRDF study of
the sample, with varying incidence angles, only the size of the
sample along the principal axis is to be adapted to the

Research Article

maximum incidence angle measured. The minimum volume
is so increased by a factor of 1/ cos 0; .. For example, for
a maximum illumination angle of 60°, the previous dark sample
is to be contained in a rectangular sample holder of at least
5.7 mm by 11 mm wide, and 0.25 mm deep. The minimum
needed volume is then 16 mm?.

C. Bright Samples

Due to multiple diffusions inside the sample, the path length of
the light is longer for a bright sample, compared to a dark one.
Bright samples require wider margins around the illumination
spot and greater thickness, both typically 100 times the grain
size for a reflectance higher than 0.7. For example, for a maxi-
mum illumination angle of 60°, the sample holder for a bright
sample with 25 pm grain size should be at least 10.2 mm by
15.5 mm wide and 2.5 mm deep. This is equivalent to a vol-

ume of 400 mm?.

5. REFLECTANCE CALIBRATIONS ON
REFERENCE TARGETS

A. Signal-to-Noise Ratio and Reproducibility

The synchronous detection method using lock-in amplifiers
removes the parasitic contributions of light and thermal back-
grounds, and the InSb infrared detector is cryocooled at 80K to
reduce its internal noise. But signal variations can come from the
goniometer itself, as the use of 5 m long coaxial cables can alter
the signal, and from the sensitivity and time constant of the sig-
nal detection. The control software adjusts the sensitivity at each
wavelength to ensure the best measurement and signal-to-noise
ratio, and the time constant of the lock-in amplifiers is set before
the acquisition by the operator. An optional routine in the con-
trol software adjusts the time constant during the acquisition to
keep the signal-to-noise ratio between two fixed values.

During an acquisition, at each wavelength, the control soft-
ware records 10 measurements of the signal, separated by a time
lapse corresponding to the time constant of the lock-in ampli-
fiers. The average value of these 10 measurements is taken as the
measured signal at this wavelength, and its standard deviation is
taken as the detection error. The number of measurements for
the average, and the time constant, can be changed by the oper-
avor. Figure 7 represents the signal-to-noise ratio taken over 50
reflectance spectra of the Spectralon 5%.

Before 350 nm and after 4500 nm, the transmission of
the optical fibers decreases radically, inducing a decrease of the
signal-to-noise ratio. On spectra of very dark surfaces, the in-
crease of reflectance at the end of the spectrum is an artefact due
to a small bias on very low signals. The only way to reduce this
bias is to increase the lamp intensity and so the amount of light
traveling through the system.

The stabilization of the illumination lamp and the synchro-
nous detection ensure a good reproducibility of the signal over
time. But during long-time series of acquisitions, mostly over
a couple of days, spectral variations can occur as reflectance peaks
or absorption bands around 2700 nm and 4300 nm, respectively,
due to H,O vapor and CO, gas. Indeed, the modulated light
travels more than 300 cm through open air, first between the
chopper and the entrance of the optical fiber bundle, where multi-
ple reflections and the diffraction inside the monochromator
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Fig. 7. Reflectance spectrum of the Spectralon 5% (black) and the
associated signal-to-noise ratio (blue), represented by the measured re-
flectance averaged over 50 spectra of the Spectralon 5% and divided
by the standard deviation. The spectra were acquired with a nadir
illumination and an observation angle of 30° and in the nominal con-
figuration of 10 measurements at each wavelength with a time con-
stant of 300 ms.

increase the length of the light path, and then between the fiber
output and the detector in the goniometer itself. So in these spec-
tral ranges the composition of the air (water vapor and CO,) in the
cold chamber impacts the photometry caught by the detectors.
Contents of water vapor and CO, in the atmosphere can vary
in time according to the external humidity and also to the number
of people around the goniometer. Their effects on the spectra can
be compensated by regular measurements of reference targets.

B. Homogeneity of the Observation

Due to its size, the illumination spot is always contained in the
observation area of the two detectors, whatever the geometry.
The size of the illumination spot depends on the angle of illu-
mination with a cosine relation. The observation zone corre-
sponds for each detector to a 20 mm wide disk around the
sample, at nadir observation. The observation zone becomes
an ellipse at larger observation angle. To visualize the real ob-
servation zones of the detectors, a series of acquisitions has been
performed using the reduced illumination spot. The spot is
moved on the surface using the position screws on the mirror
holder and the reflected light is caught by the two detectors at
two different observation angles, 0° and 30°. The wavelength is
set at 900 nm for the visible detector then at 1100 nm for the
infrared detector. Measurements are acquired every 2.5 mm on
a 35 mm by 35 mm grid (Fig. 8).

Table 3 describes the spatial response of the detectors
according to the emergence angle.

At nadir illumination, the size of the illumination spot is
5.2 mm in diameter. This spot gets an oval shape with the size
of its semi-major axis increasing with the cosine of the inci-
dence angle. At an incidence angle of 30°, the semi-major axis
of the spot gets to 6 mm, and to 10.4 mm at an incidence angle
of 60°. For an incidence angle of lower than 60° and for an
observation in the principal plane, the illumination spot is
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Fig. 8. Homogeneity maps of the response of the two detectors,
visible (top) and infrared (bottom) at nadir observation (left) and
an observation angle of 30° (right). Each pixel corresponds to a mea-
surement. The left and top scales are in millimeters. The color scale
represents the relative intensity measured for each detector. (a) Relative
response of the visible detector at nadir observation (0°). (b) Relative
response of the visible detector at an observation angle of 30°.
(c) Relative response of the infrared detector at nadir observation
(0°). (d) Relative response of the infrared detector at an observation
angle of 30°.

Table 3. Size of the Response Zones of the Two
Detectors at Several Observation Angles

Detector

Visible (nadir)
Infrared (nadir)
Visible (30°)
Infrared (30°)

Response > 90% Response > 80%

Diameter 15 mm
Diameter 17 mm
Ellipse 15 by 12 mm
Ellipse 22 by 17 mm

Diameter 10 mm
Diameter 15 mm
Ellipse 12 by 10 mm
Ellipse 20 by 15 mm

always contained in the observation areas with over 90% rel-
ative intensity, for both detectors. At wider illumination angles,
the size of the spot exceeds the size of the sensitive observation
areas and corrections have to be taken into account in the mea-
surement of the reflected intensity.

Outside the principal plane, the observation ellipses cross
the illumination spot, until the semi-major axis of the obser-
vation ellipses gets perpendicular to the semi-major axis of
the illumination spot at an azimuth of 90°. For illumination
angles lower than 60°, the illumination spot is still contained
in the sensitive observation areas, even at an azimuth angle of
90°. At wider illumination angles, the illumination spot is larger
than the semi-minor axis of the observation areas. The program
calculates the proportion of the illumination spot contained in
the field of view of the detectors and extrapolates the measured
signal to the full illumination.
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C. Sources of Photometric Errors

1. Loss of Signal and Stray Light
With dark samples, the intensity of light reflected by the surface is
only a few percent of the total incident flux. As the detectors only
collect the monochromatic light reflected in a small solid angle
(~0.06% of the hemisphere), they must be able to accurately
measure very weak signals. Stray light coming from the mono-
chromartor can induce an offset, the detectors may be out of their
linear response zone and the lock-in amplifiers may lose the
modulation of very weak signals embedded in the thermal and
light backgrounds. We ran tests to determine the non-linear
response zone of the detectors as well as the limit of detections
of the lock-in amplifiers. The results are displayed in Fig. 9.
At very low signal level the instability of the phase measure-
ment indicates a loss of the modulated signal by the lock-in
amplifiers. No precise photometric measurements can be made
if the lock-in amplifiers have lost the signal, and a signal offset
usually results, as is clearly seen for the infrared channel in
Fig. 9. To ensure accurate measurements, the detector ampli-
fiers and the incident light level must be set so that the mea-
sured intensity is higher than the “loss of signal” threshold over
most of the spectrum. On the other side, our measurements
show that for all levels of signal, we are in the linear response
zone of the detectors (Fig. 9).

2. Fibers Curvature

Changing the position of the illumination arm, i.e., the angle of
incidence, induces a change in curvature of the fibers. These
movements can induce variations in the flux at the exit of
the fibers and therefore non-reproducible and hysteresis effects
on the photometry. A series of 100 movements from 0° to 60°
and back was imposed on the illumination arm and the reflec-
tance of a Spectralon target was measured at each incidence angle
at a constant emergence of -30°. The cycles were separated by a
waiting time of 2 min, spreading the measurements over more
than 5 h. The results are presented in Fig. 10.
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Fig. 9. Measured signal and phase for the two detectors at low sig-
nal. (a) Measured signal for the visible detector. (b) Measured signal for
the infrared detector. (c) Measured phase for the visible detector.
(d) Measured phase for the infrared detector.
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Fig. 10. Variations of intensity due to the change of the illumina-
tion angle between 0° (blue) and 60° (red), inducing repetitive varia-
tions in the curvature of the fiber bundle. The measures have been
normalized by the average value of the whole series. The general derive
of the intensity corresponds to the quartz-halogen lamp outside of the
chamber and so is dependent on the thermal variations in the labo-
ratory. Note that the whole range of the y-axis covers only 1%.

A faint non-reproducibility with maximum relative varia-
tions of 0.21% at 0° and 0.24% at 60° is observed. The varia-
tion of signal due to the non-reproducibility of the position of
the arm has been measured to less than 0.1%. The intensity of
the lamp fluctuates over several hours, but the variations have
been proved to be lower than 0.1%. The variation of intensity
observed in Fig. 10 is due to the slow fluctuation of the temper-
ature in the lab stabilized at 20°C.

Whatever the illumination angle is, the fiber bundle is never
in contact with the goniometer or any other parts that could
block the free movement of the bundle.

3. Temperature Variations
The spectral response of the visible Si photodiode is temper-
ature dependent and can induce photometric errors. During
a cooling cycle of the cold chamber, its temperature varies
by 3°C over about 15 min. Figure 11 shows the photometric
variations of the silicium detector at different wavelengths.
The maximum variations occur at 1000 nm and represent
0.15% of the signal, so a variation of 0.05%/°C. The construc-
tor specifications of this detector declare increasing sensitivity
to temperature with increasing wavelength with maximum var-
iations of 0.6%/°C at 1000 nm. The mechanical parts and
optics surrounding the detector add thermal inertia and so
reduce the photometric errors due to temperature variations
of the ambient air. The InSb infrared detector is insensible
to these variations thanks to its cryocooler.

4. Polarization of the lllumination

The first purpose of SHADOWS is to compare laboratory re-
flectance spectra with in sizu spectra of comets and asteroids,
where the incident light is the sunlight, completely depolarized.
Meteorites, terrestrial analogs, or any artificial surfaces can
present different reflectance behaviors according to the state
of polarization of the incident light [28]. The incident light
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Fig. 11. Photometric variations of the Si visible detector acquired

during around 100 min, so six thermalization cycles of the cold room
(maximum temperature fluctuation: 3°C). Offset for clarity.

of SHADOWS is partially polarized due to multiple reflections
inside the monochromator and to the natural polarization rate
of the halogen lamp around 7%. But to remove any polariza-
tion effect on the measurements, the incident light has to be
completely depolarized. The goal is to obtain a degree of linear
polarization at the output of the fibers less than 0.1% over the
whole spectral range to remove any small photometric varia-
tions due to the polarization of the incident light. This may
be achieved by force-bending the optical fibers to force light
refraction at the core—clad interface and so mix the different
polarizations, as described in Section 2.B. Figure 12 represents
the degree of linear polarization of the incident light for the
four gratings of the monochromator without any constraints
on the fibers. The measurements were made in transmission
mode by vertically placing a grid polarizer on the sample holder

100 Grating 1
: T rating 140
E Grating 2
Grating 3
80 P—SZRE Grating 4 1206

100

60f------r-

(,) 9|bue uonisod

Degree of linear polarization (%)

1
4000 5000

1 n 1
2000 3000
Wavelength (nm)

1
1000

Fig. 12. Degree of linear polarization (solid lines) and position angle
(dotted lines) of the incident light for the four gratings of the mono-
chromator. The 0° of the polarizer was set parallel to the principal
plane. The wavelengths at which we set the change of the monochro-
mator gratings correspond to the intersections of the solid lines.
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and adjusted in height in order to make the illumination light
pass through the polarizer. Spectra were acquired for four differ-
ent angles of the polarizers, 0° being parallel to the principal
plane, 45°, 90°, and 135° in order to calculate the Stokes
parameters Q, U, and I and so deduce the degree of linear
polarization as well of the position angle of the light [29].
This calculation is registered in a polarimetry routine in the
software and is not described in this paper.

Dependence of the illumination polarization has been seen
on the reflectance spectra as positive or negative offsets at wave-
lengths at which the monochromator changes the grating (with
a change of position angle from 90° to 0°), as well as the modi-
fication of the slope of the continuum (see Fig. 13). The grains
of the sample can present different scattering behaviors for both
polarizations, parallel and perpendicular to the scattering plane,
usually called P and § polarizations. The polarization of the
light scattered by each grating of the monochromator is polar-
ized perpendicular to the principal plane of the goniometer, the
0° of the polarizer, so S polarized. With increasing wavelength,
the degree of linear polarization decreases until it reaches a min-
imum where the angle of polarization turns to 90° and becomes
perpendicular to the principal plane, so P polarized. The degree
of linear polarization then increases until the ultimate wave-
length possible for the grating.

The modification of the slope of the continuum on the spec-
tra is due to the variations of the degree of linear polarization. In
addition, at each wavelength at which the monochromator
changes the grating, the position angle passes from 90° to 0°,
and creates offsets at these wavelengths on the reflectance spectra.

A first attempt of depolarization with the optical fibers
under constraints (small curvature radius) turned out to be in-
efficient on the light from the monochromator focused on the
fibers input, but removed almost 93% of the polarization of a
fully polarized collimated 531.9 nm laser. After defocusing the
injection of the light from the monochromator into the fibers,
the degree of linear polarization at the position of the sample
was measured with a maximum value of 2% and an average
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Fig. 13. Reflectance spectra of a black paint for several backscatter-
ing geometries. The effect of the incident polarization can been seen
on four spectra as negative offsets at 0.68 and 1.4 pm, with modifi-
cation of the spectral slope.
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value of 1.3% over the whole spectral range. But this solution
implies to lose roughly 90% of the light at the injection.

The difference between the significant depolarization of the
laser and the inefficiency with the output of the monochromator
is thought to come from the amount of excited modes into the
fibers. The laser being collimated with one degree of linear polari-
zation, a small amount of modes is excited in the fibers when the
light is injected. Constraints on the fibers will mix the light and
depolarize it. But the partially polarized light getting out of the
monochromartor is focused on the fibers, so injected in a solid
angle with a numerical aperture of 0.23. A lot of modes are
already excited at the entrance of the fibers, and thus constraints
on the fibers cannot mix the light more, resulting only in light losses.

To reach the goal of 0.1% over the whole spectral range, mod-
ifications have to be done to reduce the solid angle of injection, in
addition to the curvature constraints applied to the fibers. The
variation of the photometry of surfaces due to the incident polari-
zation seen on reflectance spectra shows that the depolarizing
setup has to be set permanently on the instrument. The chosen
solution must present the highest depolarization rate with the low-
est light loss. Several options are considered, each with their pros
and cons. Diffusers are generally good depolarizers, especially
fast-rotating diffusers, but their transmission rates usually around
30% are too low for our setup. The same can be said about
polarizers. Integrating the measurement over a full rotation of a
fast-rotating  polarizer removes the contribution of the input
polarization, but making the light pass through a polarizer removes
more than half the flux. It is also possible to reduce the angle of
injection of the light on the input of the fibers using a set of ach-
romatic lenses or mirrors. This solution can present the lowest ab-
sorption rate but can modify the size of the image of the output of
the monochromator on the input of the fibers, and so lose some
light at the injection. This solution can be selected if the impact on
the size of the image at the input of the fibers does not imply a
significant loss of light. The last solution would be to replace the
muld-mode fibers under constraints by a bundle of octagonal
fibers [30]. The capacity to scramble the light is higher than simple
muld-mode fibers, and they are often used for high-precision spec-
trometers, such as the SpectroPolarimétre Infra-Rouge (SPIRou)
[31] and the Canada-France-Hawaii telescope (CFHT), the
Spectrographe pour 'Observation des PHénoménes des Intérieurs
stellaires et des Exoplanétes (SOPHIE) [32,33] at the 1.93 m
Observatoire Haute Provence (OHP) telescope, or the CTIO
High-Resolution spectrometer (CHIRON) [34] at the 1.5 m tele-
scope at the Cerro Tololo Inter-American Observatory (CTIO).
The capacity of octagonal fibers to depolarize the light is to be
tested with the optical table of SHADOWS.

The depolarization of the incident light is still a work in
progress and compromises between the depolarization and
the resulting light flux will be necessary.

D. Cross Calibration

1. Reflectance Spectra of Calibration Targets

The calibrated reflectance of reference targets, such as Labsphere’s
Spectralons, can be used to calibrate the spectral photometry
of the instrument, as long as the types of reflectance can be
compared. However, Labsphere uses directional-hemispheric
reflectance with an incidence angle of 8° (in an integrating sphere),
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Fig. 14. Comparison between the calibrated directional-
hemispheric spectra (illumination angle: 8°) of the Spectralon 5%
reflectance target (blue) and the Spectralon 2% reflectance target
(red) (data provided by Labsphere: solid lines) and the corresponding
spectra measured by SHADOWS (dotted lines) with nadir illumina-

tion and an observation angle of 30°.

while SHADOWS is a bidirectional reflectance goniometer, so
differences in photometry may appear, as displayed in Fig. 14.

Reflectance spectra acquired with SHADOWS at i = 0°,
e = 30° tend to show a lower reflectance value compared to
the calibrated data. This difference has several origins. First,
SHADOWS measures bidirectional reflectance spectra and
the non-Lambertian behavior of these targets should be taken
into account.

Second, the calibration spectra provided by Labsphere
are directional-hemispherical measurements (i = 8°) in an in-
tegrating sphere. Bonnefoy [27], using a full integration of
BRDF measurements (on SHINE) of a Spectralon 99% refer-
ence target under the same illumination, showed that measure-
ments in an integrating sphere overestimate by a few percent
the true directional-hemispherical reflectance due to a lower
contribution of the large angles in favor of the low phase angles
with higher reflectance.

2. Cross Calibration with SHINE Spectro-Gonio Radiometer
SHINE was fully calibrated by Bonnefoy during his Ph.D., and
the photometric calibration processes and results are described in
[12,27]. SHINE is used as a reference to check the photometric
accuracy and calibration of SHADOWS. For dark surfaces,
SHINE can be modified to simulate the illumination of
SHADOWS by installing a spherical mirror at the output of
the fibers. This optical variant of SHINE, nicknamed Gognito,
has been used as a proof of concept for SHADOWS and enables
measurements of reflectance lower than 0.15. It results in a wider
illumination spot, 6 mm in diameter, and a lower total light
intensity than SHADOWS due to differences in size of the
optical fibers and in lamp housing. Figure 15 shows a comparison
between the spectra of the dark Mukundpura meteorite taken
with SHADOWS and with the modified version of SHINE.
Using the same measurement method and exactly the same
parameters with both instruments, the reflectance values are
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Fig. 15. Comparison of reflectance spectra of the dark
Mukundpurar meteorite measured with SHADOWS (black) and the
modified version of SHINE (blue) at incidence 0° and emergence 30°.
The error bars are drawn on the spectra.

0.006

0.004
0.002
0.000 3=
-0.0027

-0.004

Reflectance deviation from SHINE

Il " 1 n

1
1000 2000 3000 4000

-0.006

Wavelength (nm)

Fig. 16. Differences between the reflectance spectra measured by
SHINE and SHADOWS on the Mukundpura meteorite.

very similar for both goniometers, except in the water absorption
band at 2.8 pm, which is better defined in the SHADOWS spec-
trum. The differences between the reflectance spectra measured
with SHADOWS and SHINE are displayed in Fig. 16. The
higher difference zone around 2.7 pm corresponds to the spectral
range of atmospheric water absorption. Before 500 nm and after
3500 nm, the differences between the spectra are increased by
the low signals. Outside these spectral ranges, the spectrum ac-
quired with SHADOWS shows a deviation from the spectrum
measured with SHINE less than 0.1%. The spikes and noise are
mostly due to SHINE because of its lower SNR.

E. Reduced lllumination

The 600 pm pinhole has been installed at the output of the
fibers, and carefully aligned to block all the outcoming light
except from one fiber, resulting in an illumination spot of
1.7 by 1.3 mm. Using this configuration, the reflectance spectra
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Fig. 17. Picture of the CV meteorite anoted with the locations of
the illumination spot for the six reflectance spectra. The size of the
circles represents approximately the size of the illuminated area.
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Fig. 18. Reflectance spectra of different inclusions in the CV mete-
orite using the 600 pm pinhole. The spectra are drawn (black) with

their error bars (red) and the signal-to-noise ratio is given by the
reflectance divided by the associated error (blue).

of a heterogeneous carbonaceous Vigarano (CV) chondrite
have been performed. Figure 17 shows the studied meteorite
and the six illuminated zones for the reflectance spectra.

Figure 18 show the reflectance spectra of the six inclusions,
and the detection signal-to-noise ratio, calculated with the re-
flectance divided by the associated error, for each measurement.
Even for the darkest inclusion, with a mean reflectance around
7%, a signal-to-noise ratio close to 100 over most of the wave-
length range is obtained.
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These spectra were acquired with only one fiber, but all pin-
holes can be adjusted to let more than one fiber pass through.
This results in a wider illumination spot, but also a higher flux
and signal-to-noise ratio.

F. Mechanical Adjustments

1. lllumination

The output of the fibers is installed on an XY translation stage,
fixed to the illumination arm with an adaptable stage. The po-
sition of the fibers exit can then be adjusted in the three axes.
The spherical mirror is held by a kinematic mount that can
translate along the arm. Alignment and focusing of the illumi-
nation beam were performed using a small CMOS camera
whose detector was centered in the center of the sample surface
(intersection point of the illumination-observation rotation axis
and azimuth rotation axis). The software that came with the
camera was used to monitor the illumination spot. The illumi-
nation is considered to be Z-aligned when the spot is focused
on the CMOS detector and its diameter matches the calculated
value. XY alignment was performed by rotating the illumina-
tion arm from 0° to 80° and back while checking that the center
of the illumination spot did not move on the surface.

2. Observation

Each detector, visible and infrared, can be adjusted to the focal
point of their lens assembly by a screw. The adjustment of the
detectors at the focal points then consists of optimizing the sig-
nal of the detectors. The detectors are considered as set when
the measured signal reaches a plateau of maximum intensity, for
any angle of observation and azimuth. The adjustment of the
XY position of the center of the observation spot is made by
three screws on each detector support. Alignment is optimized
when measurements at an observation angle of 70° all return
the same intensity value for different azimuth angles.

3. Sample Holder

The surface of the sample should be centered at the exact inter-
section of the rotation axes of the three angles—incidence, emer-
gence, and azimuth. Height differences between the surface and
the illumination-observation rotation axis can induce photometric
errors at high illumination angles, since a poorly focused illumi-
nation spot on the sample can partially get out of the observation
area. The sample holder is fixed with a screw on the goniometer
and can be adjusted vertically with a precision greater than
0.5 mm. A height scale has been especially added to facilitate ad-

justment, which must be done for each sample or reference target.

G. Transmission Mode

1. Performances

For diffuse transmission the detectors collect the light scattered
through the sample. The intensity of scattered light escaping
from the backside of the sample will strongly depend on the
absorptivity and scattering efficiency of the material, on the
thickness of the sample and on the observation angle relative
to the illumination axis. Thus, the dynamic range of these mea-
surements can be quite large, covering several orders of mag-
nitude, in particular for weakly scattering samples with a
strong signal in the illumination axis and very weak outside
the illumination beam axis. However, given the high sensitivity
of SHADOWS, it should be able to detect signal over 4-5
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Fig. 19. Direct transmission spectra of two thin samples of the
Juvinas and Aumale eucrite meteorites and associated SNR (ratio
between the mean of 10 transmission measurements and 1-sigma stan-
dard deviation). The deep absorption features around 2900 nm and
3400 nm in the spectra come from the sample holder. As in the re-
flectance mode, the spectrum is sampled every 20 nm with a spectral
resolution varying from 4.8 to 38.8 nm. The total measurement time
per spectrum is 40 min.

orders of magnitude. In the purely transmissive mode, the light
is sent directly to the detectors, passing through the sample.
Due to the focus of the illumination beam on the sample
the front lens of the detector collects only part (55%) of the
diverging beam (2.9° half-angle). To analyze the performances
on real samples, two thin slabs of eucrite meteorites, Juvinas
and Aumale, were studied in transmission mode (Fig. 19).
The two meteorites show absorption bands around 950 and
1900 nm corresponding to pyroxene features [8], and absorption
bands around 2900 and 3400 nm. These last two come from the
resin of the sample holder and are used to test the performances of
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Fig. 20. Direct transmission spectra and associated SNR of a band-
pass filter at normal incidence to the surface and tilted by about 15°.
Spectra were acquired with spectral steps of 0.5 nm and a spectral
resolution fixed at 0.3 nm. The temperature is -5°C. The SNR cor-

responds to the ratio between the average of 10 transmission measure-
ments and their 1-sigma standard deviation.
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the instrument in the case of deep absorption bands. With a SNR
oscillating around 4000, SHADOWS can easily measure trans-
mission spectra over the 350—4500 nm range of highly absorbent
samples, with a transmittance of less than a few percent.

Due to the high light flux sent directly to the detectors, the
transmission mode allows measurements at spectral resolution
of 1 nm or even lower. Figure 20 shows the transmission spectra
of a bandpass filter, with normal illumination and the filter sur-
face tilted by 15°.

2. Limitations
SHADOWS was not originally designed to measure transmis-
sion spectra and is not optimized for this kind of measurement.
Due to the horizontal position of the arms and the light path in
transmission mode, the sample must be placed vertically in the
beam, which reduces the possible measurements to compact
samples, such slabs, crystals, filters, etc. The transmission of pow-
ders cannot be studied with SHADOWS if they are not com-
pacted into a pellet or a thin slab or contained in a transmission
cell. Given the size of the illumination spot the samples must be
wider than 6 mm, or 2 mm with the reduced illumination spot.
Due to the high direct flux in transmission mode, especially
for the “blank” reference measurement (without sample), it is
necessary to reduce the intensity of the monochromatic light to
avoid saturation of the detectors. Either the power of the lamp
can be reduced, or the monochromator slits can be closed (with
the corresponding increase in spectral resolution). This needs
to be adjusted in advance by ensuring that there will be no
saturation when acquiring the entire spectrum.

6. BIDIRECTIONAL REFLECTANCE OF A
CHALLENGING SURFACE

A. Reflectance Spectroscopy

To push the instrument to its limits, reflectance spectra of
the extremely dark surface VANTABlack [35] were tried.

Reflectance
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Fig. 21. Ten reflectance spectra (black) of the specular
VANTABlack acquired with SHADOWS with a nadir incidence
and an observation angle of 30°. The reflectance in the visible is
0.00035. The error bars (red) of each spectra are drawn. Note the re-
flectance scale between 0% and 0.5%.
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The “specular VANTABlack” sample (Surrey NanoSystems
VBS1004) available at IPAG is composed of carbon nanotubes
grown on aluminum foil.

A series of 10 reflectance spectra was acquired with
SHADOWS with a nadir incidence and an emergence angle
of 30°. Due to the extreme absorbance of this material, the in-
tensity of the light source has been increased from 150 pA,
corresponding to a power of 180 W to 180 pA, so a power
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Fig. 22. BRDF at 1500 nm of the “specular VANTABlack” mea-
sured at nadir and 30° incidences. Reflected light is measured in steps
of 5° at emergence angles of -70° to 70° with a minimum phase angle
of 10° around the illumination. The illumination angle is represented
by the red line. The purple dots are the measured reflectance and their
= 1-sigma error are represented by the two crosses. The gray circles are
the reflectance scale of this plot in polar emergence coordinates with
the outer circle corresponding to a reflectance of only 0.1%.
Reflectance up to 0.4% occurs in the specular peak (values for emer-
gence angles between 25° and 40° are not shown).
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of 220 W, and the time-constant of the lock-in amplifiers has
been changed from 300 ms to 1 s. Spectra are shown in Fig. 21.

The increase of reflectance in the visible is an artefact due to
the very weak signal and the offset generated under these con-
ditions by the instability of the phase measured by the lock-in
amplifier, as shown in Fig. 9. The error bars confirm the low
signal-to-noise ratio in this part of the spectrum. With this
geometry, the reflectance of the VANTABlack is about
0.05% with a minimum of 0.035% at 950 nm.

B. Geometrical Dependencies

The VANTABIack, and other light-absorbing surfaces, are usu-
ally used as stray light absorbers. The BRDF of such surfaces is
thus often needed for optical calculations of the remaining stray
light contribution to the measured signal. We measured the
spectral BRDF of the “specular VANTABlack” material at
nadir incidence and at 30° incidence angle. The reflected light
was measured at emergence angles from -70° to 70° every 5°,
except at the angle of illumination and 410° around due to the
limitation in phase angle and the absence at that time of a baffle
around the output of the fibers limiting the light to be directly
sent into the detectors at phase angle 5°. Measurements before
600 nm and after 3500 nm were removed from the nominal
spectral range because of the low light intensity in theses ranges.
With a time-constant of the lock-in amplifiers of 1 s, the
acquisition of the whole set of spectra took roughly 3 days
and nights.

0.08 } t } + }
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Figure 22 presents the measured BRDF of the
VANTABIack at 1500 nm, for two different incidence angles:
nadir and 30°.

The specular reflectance peak is up to 0.4% at the displayed
wavelength of 1500 nm. The asymmetrical shape of the BRDF
at nadir illumination may be explained by the substrate being
slightly folded or tilted (by 2°-3°), dust particles out of the
illumination area but scattering the light reflected by the
VANTABIlack, or a non-symmetrical structure of the surface.

The acquired reflectance spectra of the specular VANTABlack
at incidences 0° and 30° are displayed in Fig. 23. The minimum,
maximum, and mean values of the detection signal-to-noise ratio
for all reflectance spectra of the VANTABIack are represented by
Fig. 24. To calculate the mean signal-to-noise ratio for the all 52
reflectance spectra, the minimum and maximum values were
removed from the set.

BRDF in Fig. 22 show monochromatic photometric varia-
tions according to the geometry, but do not display other spectral
variations, such as a modification of the slope or absorption
bands. Study of the whole set of spectra show a drastic variation
of the slope between the backward and forward scattering. At
grazing observation, the reflectance spectra display an increasing
value of reflectance in the visible, higher than 7%. This effect has
also been detected at nadir incidence. Around the specular direc-
tion, the reflectance is characterized by a steepening of the spec-
tral slope with increasing wavelength, and a reddening while
approaching the specular reflection. The reflectance value can
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ues of the detection signal-to-noise ratio of all the bidirectional spectra

of the VANTABIack.

go up to 3.6% in the case of the specular reflection. This redden-
ing effect is also detected at lower levels in the case of a nadir
illumination. The non-symmetrical behavior detected on the
BRDF can be seen in this figure by the similarities between
the spectra at grazing observation for both incidence angles.

The high signal-to-noise ratio of SHADOWS allows mea-
surement of extremely low reflectance values in a wide range of
angular configurations, even near the grazing observation. For
the VANTABIack, the highest values of the detection signal-to-
noise ratio occur at grazing emergences and for the specular
geometry where the reflectance is over 1%; the lowest values
of signal-to-noise ratio occur at the darkest parts of the spectra
at incidence 0°. The mean value of the detection signal-to-noise
ratio, represented by the ratio between the calculated reflec-
tance and the associated error, is around 10, again measuring
the reflectance of the darkest surface ever made [36].

7. CONCLUSION

We presented the design and performances of our new spectro-
gonio radiometer capable of measuring the bidirectional reflec-
tance distribution functions of dark and precious samples, such
as meteorites or terrestrial analogs, thanks to its small illumi-
nation spot. The two movable arms allow flexibility over the
geometry of the system. The incidence angle can be set to any
configuration from a nadir illumination to a 75° angle, and the
scattered light can be measured from almost any position on half
a hemisphere above the sample thanks to the arm rotating along
the emergence and azimuth angles. The instrument is placed in a
cold room to acquire spectra from room temperature down to
-20°C. For lower-temperature environments, a cryogenic cell is
currently under development. The light beam is depolarized to
avoid instrumental effects and sample response dependent on
polarization. The high signal-to-noise ratio achieved makes it
possible to measure the extremely low reflectance levels of dark
surfaces, such as the VANTABIlack coating. However, limitations
are met for millimeter-sized samples, as the size of the crystals
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will be approaching the diameter of the illumination spot, thus
reducing the number of illuminated crystals and the measure-
ment will not be statistically relevant. Specifically designed for
meteorites and other precious samples, SHADOWS can also
be used to perform bidirectional reflectance measurements on
artificial dark surfaces, such as VANTABIack or other stray light
absorbing materials.

The study of small and precious samples, or small inclu-
sions, is made possible by further reducing the size of the illu-
mination spot while maintaining a good signal-to-noise ratio.
Precise photometric measurements can still be performed on
just a few mm® of dark and fine-grained material.

This instrument can also be used in transmission mode, be it
diffuse or direct, although this is not its original purpose. When
the material has a high direct transmittance, measurements with
a spectral resolution of less than 1 nm can be obtained, but only
with samples that can be installed vertically in the goniometer.
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4.4 Protocoles des mesures supplémentaires - Polari-
métrie

Le design de SHADOWS lui permet de mesurer la polarisation linéaire de la lumiére

réflechie. La mesure du signal lumineux s’effectue a travers des polariseurs sous diverses

orientations, afin de caractériser 'ellipse de la polarisation et calculer les parameétres de
Stokes, comme définis dans le chapitre précédent.

4.4.1 SHADOWS en polarimétrie

Des supports de polariseur ont été congus pour venir se fixer sur la monture des dé-
tecteurs, et permettre une facile rotation de ces optiques (fig. 4.30).

FIGURE 4.30 — Photographie des polariseurs visible (gauche) et infrarouge (droite) dans
leur monture. Les vis non noircies marquent ’axe des polariseurs.

Les deux polariseurs de SHADOWS doivent séparer efficacement les composantes de la
polarisation de la lumiére les traversant, et ce sur toute la gamme spectrale couverte par
leurs détecteurs respectifs. Seuls les polariseurs a grille offrent un pouvoir de séparation
sur une gamme spectrale suffisamment étendue. Ces polariseurs sont néanmoins cotiteux
et fragiles a l’entretien, le moindre contact sur la surface abimant la grille polarisante. Un
polariseur & grille de bon diamétre était déja disponible, un second polariseur a été acheté
pour étre mis en place sur le détecteur visible du goniométre (table 4.9).

Visible Infrarouge
Constructeur Edmund Optics Specac
Référence 34316 GS57084
Substrat Silice CalFy
Gamme spectrale 300-3200 nm 1-10 pm

Rapport d’extinction. 5000 :1 & 3200 nm 89 :1 & 2500 nm

TABLE 4.9 — Description des polariseurs de SHADOWS

4.4.2 Deépolarisation de la lumiére incidente

La polarisation de la lumiére incidente doit étre mesurée la ol se situera 1’échantillon
lors des mesures. Une méthode consiste a placer un polariseur au-dessus de 1’échantillon
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dans le trajet optique, et de mesurer les variations de signal sur une cible pour chaque
position du polariseur pour calculer les paramétres de Stokes. Cependant, la mise en place
de ce protocole signifie faire I’hypothése que la polarisation de la lumiére réfléchie par la
surface cible ne dépend pas de la polarisation de la lumiére incidente, ce qui peut étre
faux. Il faut donc privilégier une mesure directe, sans réflexion sur une cible. Le mode
transmission de SHADOWS (voir fig. 6 dans I'article précédent) permet une telle mesure,
en plagant un polariseur a la verticale entre les bras du goniomeétre, a I’endroit méme de
I’échantillon.

Dépolarisation par les fibres optiques

J’ai réalisé les premiers essais de dépolarisation par les fibres avec un laser comme
source lumineuse (Laser collimaté 532 nm classe 2, Thorlabs CPS532-C2), le monochro-
mateur étant en réparation chez le constructeur. La lumiére générée par un laser est
généralement totalement polarisée, or les optiques permettant la collimation du faisceau
de ce laser mélangent les composantes de la polarisation, amenant a4 un DOLP de 37,2%.

Afin d’évaluer précisément le pouvoir de dépolarisation des contraintes sur les fibres,

j’ai décidé de travailler en lumiére totalement polarisée, en placant un polariseur entre le
laser et I'entrée des fibres (fig. 4.31).

Fibres d’éclairement

Polariseur — Mesure du
- % signal
Laser i . @ : ﬂ >
Fibres sous Miroir .
contraintes sphérique Polariseur
Table optique Goniométre

FIGURE 4.31 — Schéma de la mesure du pouvoir de dépolarisation des fibres de SHADOWS
utilisant le mode transmission.

Les contraintes sur les fibres sont augmentées progressivement et la polarisation de la
lumiére au niveau du goniomeétre est mesurée a chaque ajout de contrainte (fig. 4.32). La
mesure est réalisée avec la lumiére du laser totalement, puis partiellement polarisée par
retrait du premier polariseur.

Dans le cas ou la lumiére du laser est entiérement polarisée, il apparait qu'un simple
passage dans les fibres sans contraintes suffit pour baisser le DOLP de prés de 20%. Ceci
n’aura par contre aucun effet sur une lumiére partiellement polarisée comme sortant du
laser seul. L’ajout progressif des contraintes sur les fibres permet rapidement de mélanger
les composantes de la polarisation de la lumiére, et donc de baisser le DOLP mesuré au
niveau de I’échantillon sur le goniométre. Avec contraintes maximales sur les fibres, la
polarisation de l'incidence au niveau de ’échantillon passe a 2,08 4+ 0,09% avec le laser
polarisé, et a 3,08 +0,09% pour le laser seul.

Aprés retour du monochromateur et sa réinstallation dans le systéme, le méme test a
pu étre réalisé, maintenant avec la table optique compléte et sur toute la gamme spectrale
de SHADOWS. 1l est trés vite apparu que les contraintes sur les fibres, méme maximales,
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FIGURE 4.32 — Mesure de la dépolarisation du laser (532 nm) par ajout progressive de
contraintes sur les fibres.

n’avaient aucun effet sur la polarisation de la lumiére sortant du monochromateur. L’ab-
sence de dépolarisation avec la table optique compléte vient de la méthode d’injection de
la lumiére dans les fibres. En effet, le laser étant monochromatique, collimaté et avec un
taux de polarisation fixe, peu de modes de propagation sont excités des 'entrée dans les
fibres multimodes. Ainsi, chaque contrainte, donc réflexion a l'interface coeur/gaine excite
de nouveaux modes de propagation et donc permet le mélange des composantes de la po-
larisation de la lumiére. Dans le cas de la table optique compléte, la lumiére incidence est
polychromatique, dont la gamme spectrale a la résolution spectrale autour de la longueur
d’onde visée, avec un taux de polarisation également fixe, mais est focalisée sur I'entrée
des fibres. La lumiére est donc injectée selon diverses directions, dans un angle solide cor-
respondant a 'ouverture numérique des fibres optiques. Ainsi, un grand nombre de modes
de propagation sont excités deés I'entrée des fibres optiques. Les contraintes appliquées
induiront des pertes lumineuses, & défaut d’excitation de nouveaux modes, et n’offriront
donc aucune dépolarisation. Afin de réduire I’angle solide d’injection de la lumiére dans
les fibres optiques, le miroir sphérique d’injection peut étre avancé sur ’axe optique. Ceci
permet de réduire I'angle maximal entre les rayons lumineux et I’entrée des fibres, mais
également génére une grande quantité de pertes lumineuses, 'image de la sortie du mo-
nochromateur par le miroir étant a présent trop grande par rapport a la taille des fibres.
Une nouvelle mesure de polarisation de 'incidence a été réalisée dans cette configuration

(fig. 4.33).

L’avancée du miroir vers ’entrée des fibres optiques, et donc la réduction de 'angle
d’injection induit immédiatement une forte baisse du DOLP au niveau de 1’échantillon,
passant & un peu plus de 2% au maximum. Cependant, cette méthode génére des pertes de
lumiéres trop importantes pour étre implémentée de maniére permanente sur SHADOWS.

Dépolariseur

Une méthode alternative consiste a pré-dépolariser la lumiére sortant du monochro-
mateur, tout en réduisant légérement ’angle d’injection dans les fibres. Un dépolariseur a
quartz & donc été acquis (Quartz-Wedge Achromatic Depolarizer, Thorlabs DPU-25) afin
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FIGURE 4.33 — Mesure de la polarisation de 'incidence au niveau de 1’échantillon apres
recul du miroir sphérique injectant la lumiére dans les fibres optiques.

de tester son pouvoir de dépolarisation. Ce dépolariseur permet un mélange des compo-
santes de la polarisation linéaire et circulaire de la lumiére le traversant, sur une gamme
spectrale relativement élevée (190 - 2500 nm), mais néanmoins réduite par rapport a la
gamme compléte du goniomeétre. Il est composé de deux lames de quartz, d’épaisseurs
différentes et ayant leur axes alignés suivant différentes directions (fig. 4.34).

DPU Polarizer at 45°
from Input Polarization

Axes des lames

== =
| de quartz 8
Output
- Polarization
£ 44
E m!
(]
%o i’
3 O
t
g '4" l o
Polarisation «
o -8
incidente

— T
-8 -4 0 4 8

Horizontal Axis (mm)

FIGURE 4.34 — Gauche : Schéma du dépolariseur a lames de quartz montrant les orienta-
tions des deux lames. Droite : Cartographie schématique de la polarisation réalisée sur le
surface du dépolariseur (schéma constructeur). L’orientation des différentes zones dépend
de la direction de la polarisation incidente par rapport aux deux axes du dépolariseur.

L’utilisation de ce dépolariseur est déconseillé pour des faisceaux lumineux inférieurs
a 6 mm de diameétre. En effet, afin de maximiser le mélange des composantes de la pola-
risation, le faisceau doit couvrir la plus grande surface possible sur le dépolariseur.

Le quartz posséde une absorption non nulle sur la gamme spectrale du goniométre,
ainsi qu’une longueur d’onde de coupure vers 3400 nm (fig. 4.35). De plus, il est apparu
une dépendance de la transmission du dépolariseur avec I'angle d’incidence de la lumiére.
Cependant, les pertes de flux induites par la présence du dépolariseur sont largement
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inférieures a celles dues & la défocalisation sur les fibres.
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FIGURE 4.35 — Spectre en transmission du dépolariseur a lame de quartz. Spectre mesuré
avec le mode transmission de SHADOWS.

Ce dépolariseur nécessite donc un positionnement précis sur le trajet optique afin de
minimiser les pertes de flux dues a la transmission de 'optique, mais également optimiser
le mélange des composantes de la polarisation (fig. 4.36).

—— Constraints alone
—— Constraints + depolarizerf

Measured DOLP (%)

1000 2000 3000 4000
Wavelength (nm)

FIGURE 4.36 — DOLP mesuré au niveau de I’échantillon avec (rouge) et sans dépolariseur
(bleu) dans le trajet optique.

Cette optique permet la réduction de plus de 20% du DOLP de la lumiére incidente
dans le visible, mais les résultats ne sont toujours pas satisfaisants pour étre implémentés
de maniére permanente dans 'instrument.
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Ouverture - Dépolariseur rotatif

Afin d’augmenter le mélange de la polarisation, le dépolariseur peut étre installé dans
une monture rotative haute vitesse. La rotation de I'optique doit cependant étre synchro-
nisée avec la mesure du signal, afin que le goniométre intégre la lumiére sur une rotation
complete du dépolariseur, et ce 10 fois par longueur d’onde. Comme les principaux temps
d’intégration demandés au goniométre sont de 300 ms et 1 s, la vitesse de rotation peut
étre fixée & 3Hz, induisant un tour complet du dépolariseur en 300 ms. Si le temps d’in-
tégration de 'instrument est fixé a 1 s, le goniométre intégrera la lumiére sur 3 rotations
du dépolariseur.

4.4.3 Le protocole de polarimétrie comme source d’erreurs

La principale source d’erreur de SHADOWS lors des mesures de polarisation, mise &
part la polarisation de la lumiére incidente, est un mauvais réglage des angles des pola-
riseurs. En effet, les polariseurs doivent étre placés manuellement et tournés jusqu’a la
bonne position avant chaque acquisition. Un mauvais réglage de cette position entraine
une mesure faussée et nécessitant de recommencer toute la séquence de mesure.

L’erreur de mesure due a un mauvais placement des polariseurs dépend du degré de
polarisation & mesurer. En effet, plus le DOLP de la lumiére est élevé, plus les variations
photométriques entre les différentes positions des polariseurs sont importantes. L’erreur
relative sera cependant plus importante pour les faibles DOLP. J’ai donc ainsi réalisé
un programme simple permettant de représenter 'ellipse d’une lumiére polarisée, puis
d’en calculer les parameétres de Stokes, avec et sans erreur sur la position des polariseurs.
Ceci permet d’évaluer l'erreur relative de polarisation mesurée Polareasured/Polarcal
lors d’un mauvais placement de polariseur (fig. 4.37). Ce test n’est réalisé que pour des
erreurs de placement sur une seule position de polariseur. Si un mauvais positionnement
est effectué pour chaque angle de polariseur, I’erreur sur la mesure en est décuplée.
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FIGURE 4.37 — DOLP mesuré par rapport au DOLP réel pour différentes erreurs de
placement d’un polariseur.

Pour de faibles DOLP, un mauvais placement des polariseurs entraine rapidement
une erreur sur le DOLP mesuré. Pour limiter les positionnement hasardeux, des gravures
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ont été effectuées tous les 45° sur le support des polariseurs. J’ai également rajouté des
marques supplémentaires sur la mécanique des deux tubes détecteurs, afin d’indiquer le
plan principal et sa perpendiculaire. Grace a ces marques, 'erreur sur le positionnement
des polariseurs est inférieur & 2°. Néanmoins, la meilleure option reste une rotation auto-
matisée des polariseurs pendant le protocole de mesure, mais ceci pose quelques problémes
quant & la mécanique elle-méme. En effet, outre la modification nécessaire du programme
de controle, des platines de rotation précises pour des optiques de 50 mm de diamétre
sont trop lourdes pour étre placées au bout des tubes détecteurs. A émergence élevée,
donc avec le bras de mesure proche de ’horizontale, la contrainte de torsion due a leur
poids entrainerait un désalignement des tubes détecteurs. Enfin, le moteur d’émergence a
un couple mécanique limité. En comptant le poids de la mécanique du bras, ainsi que de
I’ensemble pour les détecteurs, on ne peut ajouter que 2 kg de mécanique annexe sur le
bras avant de risquer de patinage du moteur pas-a-pas. Ajouter une platine de rotation par
détecteur aménerait en limite de poids pour le bras d’émergence. La solution serait donc
d’effectuer une platine de rotation sur-mesure et de faible masse, comprenant seulement
un moteur pour ’entrainement de la mécanique, sans électronique interne. Ceci demande
de gérer 'alimentation électrique du moteur en fonction de la rotation a effectuer, et ce
sans réajustement par le moteur lui-méme en cas de dépassement de la position demandée,
comme ce serait le cas avec une électronique de controle interne a la platine.

4.5 Protocoles des mesures supplémentaires - Mesure
de ’effet d’opposition

Le protocole d’effet d’opposition permet au goniomeétre de mesurer la réflectance d’une
surface & des angles de phase inférieurs a ceux pouvant étre réalisées dans les conditions
nominales, donc inférieurs a 5°. Ce type de mesure nécessite 'utilisation d’une lame semi-
réfléchissante, type Polka-Dot, afin de renvoyer la lumiére réfléchie par la surface a angle
de phase 0° a 90° ou elle pourra étre captée par les deux détecteurs de SHADOWS (fig.
4.38 et 4.39).

lllumination

“' Pe:tes

»

Lame séparatrice
Polka-Dot

FIGURE 4.38 — Schéma de la mesure de 'effet d’opposition avec la lame Polka-Dot.

Afin de renvoyer la lumiére dans la bonne direction, la lame doit étre placée au niveau
de la zone d’observation des détecteurs, soit la ou se trouverait normalement la surface
de I’échantillon dans les configurations nominales. En effet, les détecteurs visent le point
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FIGURE 4.39 — Photographie annotée de SHADOWS en configuration opposition. La

séparatrice Polka-Dot est fixée sur le bras d’éclairement, la cible est un porte-échantillon
recouvert de papier blanc.

de rencontre des trois axes de rotation du goniomeétre et la lumiére renvoyée par une lame
placée au dessus de cette zone ne pourrait pas étre mesurée. La lame doit étre placée a
45° par rapport a la position du bras d’éclairement, afin de renvoyer la lumiére & +90°,
ou elle pourra étre captée par les détecteurs.

La lame séparatrice est maintenue sur le bras d’éclairement afin de suivre les éven-
tuelles variations d’angle d’incidence. De plus, comme le bras d’émergence se déplace
pendant le spectre pour placer le détecteur adéquat a la bonne géométrie, 'accroche de
la lame sur ce bras induirait une rotation de la lame, renvoyant la lumiére en dehors du
systéme. La lame est collée dans une méchoire en aluminium, placée au bout d’un pied
optique. Ce dernier est fixé sur une platine de translation l-axe afin d’ajuster le posi-
tionnement de la lame au niveau de la tache d’éclairement. Placée a la bonne hauteur et
correctement alignée, la lame renvoie la réflexion de la tache d’éclairement de SHADOWS
dans les détecteurs (fig. 4.40). La surface analysée est inévitablement placée en-dessous
du point de focalisation de la tache d’éclairement. Ainsi, la zone éclairée est sensiblement
plus grande qu’en conditions nominales. De plus, la tache se déplacera sur la surface en
cas de variations d’incidence. Une telle mesure nécessite donc une surface de composition
homogéne et suffisamment étendue pour contenir la tache d’éclairement générée.

4.5.1 Pertes photométriques

Le désavantage majeur de cette technique est la perte de flux importante générée par
la présence de la lame dans le trajet optique. En effet, cette lame est semi-réfléchissante,
avec un ratio transmission /réflectance proche de T/R = 1/2, mais dépendant de I’angle
d’incidence de la lumiére sur la lame.
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FIGURE 4.40 — Photographie de la tache d’éclairement de SHADOWS réfléchie & angle
de phase 0° par la surface puis renvoyée a 90° par la lame séparatrice. La photographie a
été prise devant le détecteur visible.

La lumiére incidente Iy de SHADOWS arrive sur la lame séparatrice. La quantité R du
flux est envoyée en dehors du systéme, actuellement sur le mur de la chambre froide, tandis
que le reste T est transmis sur la surface analysée. L’échantillon renvoit en opposition le
flux correspondant a sa réflectance R.chantillon, cette lumiére arrive de nouveau sur la
lame o1, cette une fois, la quantité T est transmise vers le miroir sphérique donc perdue
et la quantité R est renvoyée vers les détecteurs. Le flux mesurable I par les détecteurs
est donc :

I= IORTRechantillon (42)

En considérant une lame parfaite avec un ratio R/T de 1/2, et une réflectance de la
surface de 1, le flux lumineux est au mieux divisé par 4 par le simple ajout de la lame
dans le trajet optique.

4.5.2 Les tests au laser

Les premiers tests de la lame séparatrice ont été réalisés lorsque l'intégration du go-
niomeétre n’était pas encore terminée. Les détecteurs n’étaient pas opérationnels, ainsi
des capteurs d’appoints (Si et InSB) étaient utilisés comme montage d’entrainement pour
la réalisation du programme de controle. La perte de flux amené par la lame était trop
importante pour réaliser une mesure correcte avec ce montage, la source lumineuse a été
remplacée par le laser vert. Cependant, le laser étant une source lumineuse cohérente et la
lame un réseau d’ouvertures fines, la diffraction du laser par la séparatrice est inévitable
(fig. 4.41).

Le montage final de la lame sur le goniométre a été réalisé 2 ans aprés ces premiers
tests au laser, avec le goniométre complet et en état de marche. La mise en place de
la lame dans le trajet optique de SHADOWS n’a montré aucune diffraction de la tache
d’éclairement.
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FIGURE 4.41 — Gauche : Photographie de la figure de diffraction du laser par la lame
séparatrice. Droite : Détail de la figure proche d’une tache de diffraction.

4.5.3 Contributions parasites

Plusieurs sources de rayonnements ou contributions parasites a la photométrie sont a
évaluer lors des mesures a l'opposition :

1. La moitié de la lumiére incidente est directement éjectée du systéme lors de la
premiére traversée de la lame séparatrice. Ce rayonnement est envoyé vers l'un
des murs de la chambre froide, de revétement blanc. Bien que cet éclairement soit
difficilement visible & 'oeil nu dans la pénombre de la chambre froide, il représente
néanmoins une source photométrique pour les détecteurs de SHADOWS.

2. En cas de mesures a différentes géométries, les détecteurs peuvent observer la tache
renvoyée par la lame séparatrice, mais également celle directement sur I’échantillon.
Pour éviter ceci, la surface analysée doit étre placée suffisamment loin de la lame,
et les géométries utilisées doivent rester proches de 1’opposition.

3. Les poussiéres et rayures présentes sur la lame induisent une dispersion des rayons
lumineux, certains directement vers les détecteurs. Méme si la mesure de références
peut limiter les erreurs photométriques, il est néanmoins nécessaire de limiter leur
présence sur la lame séparatrice.

4.5.4 Preuve de concept et choix du setup

Les tests présentés par la suite ont été réalisés dans le but de démontrer si la mesure de
I’opposition était possible avec une modification du goniometre. Ces résultats sont encore
préliminaires et fortement parasités par des contributions photométriques extérieures au
goniometre. Certaines de ces contributions trouvent leur explications et amélioration dans
les divers tests réalisés, d’autres restent a expliquer.

La lame séparatrice est mise en place sur le goniométre, alignée afin que la tache
d’éclairement se situe au milieu de la séparatrice, et orientée manuellement pour renvoyer
la lumiére réfléchie dans le détecteur visible placé a 90°. Malgré des réglages minutieux,
un léger décalage de moins de 1° persiste dans 1’orientation de la lame.

Comparaison entre éclairement total ou micro-faisceau

J’ai réalisé une premiére série de mesures afin de mettre en évidence un effet possible
du mode d’éclairement sur la mesure de I'opposition. Un papier blanc est utilisé comme
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cible placée a 35 mm du centre de la lame et la mesure s’effectue dans le visible (550 nm).
La mesure de 'opposition est réalisée, tout d’abord avec la tache d’éclairement compléte,
puis avec le micro-faisceau utilisant le pinhole de 700 um et en ne sélectionnant qu’une
seule fibre (fig. 4.42). Le passage en micro-faisceau induit évidemment des pertes photo-
métriques comme le flux incident sur la surface est fortement réduit. Ainsi, au maximum
de réflectance a 'opposition, le systéme mesure 2,29 mV en éclairement complet, pour
0,45 en micro-faisceau.
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FIGURE 4.42 — Mesure de l'opposition avec la tache d’éclairement compléte (red) et le
micro-faisceau (blue). Aucun diaphragme n’est placé devant les détecteurs, la distance
entre la surface et la lame est fixée a 35 mm. Les valeurs de signal sont normalisées a la
valeur & 'opposition.

Mise & part la baisse de photométrie engendrée par le passage en micro-faisceau, la
mesure de 'opposition entre -10° et +10° d’angle de phase n’est pas impactée par le type
d’éclairement choisi. L’éclairement total peut donc étre utilisé afin de maximiser le flux
incident sur la surface a étudier. L’éclairement est ici fixé au nadir, ainsi la courbe obtenue
devrait étre symétrique par rapport a l'opposition, ce qui n’est pas le cas ici. Les causes
de cette asymétrie sont développées par la suite et selon les résultats des divers tests.

Effet des diaphragmes des détecteurs

En configuration nominale, les diaphragmes peuvent étre placés devant les détecteurs
afin de réduire la résolution angulaire du goniométre. La taille de la tache d’observation
n’est pas impactée, cependant les diaphragmes peuvent permettre de réduire les contribu-
tions des parasites en mode opposition (fig. 4.43). La mise en place des diaphragmes induit
une réduction du signal mesurée. Ainsi, lors de la mesure, le signal mesuré de 2,169mV &
lopposition avec les diaphragmes ()40 mm passe a 0,332mV avec les diaphragmes de ()20
mm.

L’utilisation des diaphragmes de 20 mm permet de réduire les parasites dans les
angles positifs, et ainsi d’obtenir une figure de réflectance a l'opposition plus nette.
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FIGURE 4.43 — Mesure de 'opposition avec les différents diaphragmes mis en place devant
les détecteurs. Gauche : séries complétes de mesure, Droite : détail autour de 'opposition.
Les valeurs de signal sont normalisées a la valeur a I’opposition.

Effet de la distance entre la surface et la lame

Afin de choisir la meilleure configuration du setup, j’ai réalisé une série de mesures
photométriques a l'opposition pour différentes distances entre la surface a étudier et la
lame séparatrice (fig. 4.44). Les angles d’émergence sont calculés par rapport a la position
du bras de mesure ayant le détecteur & 90°. Pour rappel, les détecteurs visible et infra-
rouge sont placés respectivement a +5° et -5° de la position bras d’éclairement indiqué
par le moteur. Ainsi, ces mesures ayant été réalisées dans le visible (550 nm), un angle
d’émergence de 0° en opposition revient & un angle moteur de 85° en condition nominale.
Les angles négatifs correspondent au bras au dessus de sa position a 85°. Ces mesures
ont été réalisées avec la tache d’éclairement compléte et les diaphragmes les plus réduits
devant les détecteurs, en prenant pour cible un papier blanc.
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FIGURE 4.44 — Mesure de 'opposition pour différentes distances entre la surface et la lame
séparatrice. Gauche : séries complétes, Droite : détail autour de 'opposition. Les valeurs
de signal sont normalisées a la valeur a I'opposition.
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Ce test permet également de mettre en évidence les différents contributions photo-
métriques parasites au systéme. La remontée de signal détectée dans les angles négatifs
pour des distances faibles correspond & ’observation directe de la tache d’éclairement de
SHADOWS sur la surface a étudier, en plus de son image sur la lame séparatrice. La chute
de signal dans les angles positifs pour une distance de 11 mm correspond au masquage
de la lame séparatrice par le porte-échantillon lorsque le bras descend sous 85°. Eloigner
la surface de la lame permet de limiter les contributions des parasites, mais également de
limiter I’angle solide entre la tache d’éclairement sur la surface et la lame, donc de réduire
la résolution angulaire de la mesure, ce qui ameéne a la baisse de signal avec ’augmentation
de la distance aux angles positifs.

Ainsi, la configuration la mieux adaptée & la mesure de I'opposition nécessite 1'ins-
tallation des diaphragmes de ¥20 mm devant les détecteurs, ’éclairement complet ainsi
que l’éloignement au maximum de la surface étudiée par rapport a la lame séparatrice.
Cependant, cette configuration entraine une réduction du signal mesuré, et donc du rap-
port signal-sur-bruit, en plus des pertes induites par I’ajout de la lame séparatrice dans
le trajet optique. De plus, cette méthode de mesure ne sera valable que sur une gamme
angulaire réduite autour de I'opposition, soit 4 4,5°.

4.5.5 Calcul de la réflectance

En mode nominal, la réflectance d’une surface est comparée a celle de cibles de ca-
libration, le Spectralon et I'Infragold, dont les spectres et BRDF ont été préalablement
calibrés. Cependant, ces cibles n’ont pas été calibrées a I'opposition. La simple calcul de
la réflectance de I’échantillon n’est donc plus valable en mesure d’opposition.

Une méthode pour déterminer la réflectance de la surface utilise deux configurations
de SHADOWS, la nominale et 'opposition, et se déroule selon la procédure suivante :

1. Les spectres des références Spectralon et Infragold sont mesurés en configuration
nominale

2. Un premier spectre de la surface a étudier est acquis avec un angle de phase proche
de la limite de la configuration nominale mais accessible en opposition, tel que +10
ou +15°.

3. Un second spectre a cet angle de phase de +£10 ou +15° est acquis sur la sur-
face analysée, cette fois-ci en configuration pour la mesure d’opposition. Ces deux
spectres, chacun avec sa propre configuration, serviront de calibration.

4. Un dernier spectre est réalisé, cette fois-ci en configuration et a l'opposition. La
valeur de réflectance & 'opposition R,,pesition €st calculée en fonction des signaux
mesurés a I'opposition (Sopposition) €t & I'angle de phase faible (Sg), ainsi que de la
réflectance de la surface mesurée au méme angle de phase en configuration nominale

(Rgp)-

R So osition
Rapposition = @SI,)—pt (43)
®
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4.6 Programme de controle

J’ai réalisé un programme sous LabView, directement inspiré du premier programme
de controle de SHINE, afin de controler le monochromateur, la mécanique du goniomeétre,
changer les paramétres de mesure et installer des routines d’acquisition automatisées.

4.6.1 Cabhier des charges

Le programme doit permettre au goniomeétre de réaliser, sans 'action d’opérateurs,
I’acquisition des spectres en réflectance, selon des paramétres spectraux et géométriques
fixés par avance. Le cahier des charges "basique" comprend donc :

— le paramétrage de 'acquisition des spectres : longueurs d’onde de départ et de fin
et pas spectral

— la modification de la géométrie (angle d’incidence, émergence et azimut), et mise
en place du détecteur adéquat a la bonne géométrie en fonction de la longueur
d’onde demandée

— le controle du monochromateur afin d’envoyer une lumiére monochromatique a
la longueur d’onde visée. La carte-mére interne au monochromateur se charge de
mettre en place le réseau et les filtres adéquats, selon des gammes spectrales para-
métrées par avance et modifiables depuis le programme de controle, afin de fournir
un rayonnement monochromatique.

— l’enregistrement des spectres dans des fichiers dédiés

La programmation d’un nouveau logiciel était ’occasion de faire un point sur 1'uti-
lisation du programme actuel de SHINE, ses avantages mais également ses limites, afin
d’apporter des solutions aux principaux problémes rencontrés pendant les mesures, ainsi
qu’aux différentes demandes des utilisateurs. Aprés plusieurs discussions sur 'utilisation
du futur goniométre, plusieurs options ont été choisies :

— Plusieurs options de paramétrage des spectres : les spectres simples définis par
une longueur d’onde de départ et de fin avec un pas spectral ; plusieurs gammes
spectrales définies chacune par leur début, fin et pas spectral ; une série discréte de
longueur d’onde.

— Contrainte de la résolution spectrale afin de la fixer sur toute la gamme spectrale
de la mesure. Cette option utilise le controle des fentes motorisées du monchroma-
teur. Leur ouverture est calculée pour chaque longueur d’onde demandée pendant
le paramétrage des spectre selon la formule présentée plus haut. Dans le cas de
mesures selon des gammes spectrales ou d’'une série discrete, la résolution peut
étre fixée individuellement pour chacune des gammes ou longueurs d’onde.

— Contrainte du rapport signal-sur-bruit (SNR) entre deux valeurs, minimale et maxi-
male. Cette option utilise la modification de la constante de temps d’intégration
des détections synchrones. Si le SNR mesuré lors de la derniére longueur d’onde est
inférieur au SNR minimal demandé, le programme augmente la constante d’inté-
gration afin de renvoyer le SNR dans la gamme demandée, ceci ralentit la mesure
et augmente le temps total d’acquisition. A I'inverse, si le SNR est supérieur a la
valeur maximale imposée, le programme va diminuer le temps d’intégration afin
d’accélérer la mesure et réduire le temps d’acquisition.

— Programmation de séries d’acquisitions avec plusieurs choix possibles : enchaine-
ment des spectres avec seulement quelques minutes d’attente entre eux; départ
des spectres programmés sur I’horloge de 'ordinateur, pour une mesure toutes les
heures par exemple, utilisé pour le suivi temporel d’échantillons évoluant dans le
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temps ; acquisitions & des températures de cellules choisies par avance. Cette der-
niére option nécéssite le controle de la température des cellules et est décrite en
détails par la suite. Les deux cellules sont présentées dans le chapitre suivant.

— Correction des spectres en temps réel par les références, amenant au calcul de
la réflectance a chaque longueur d’onde, et tracé du spectre final en temps réel
pendant l'acquisition. Ceci permet d’avoir une visualisation rapide des résultats
pendant 'acquisition, mais également de détecter sans perdre trop de temps un
potentiel probléme nécessitant ’arrét de la mesure.

— Recorrection des spectres aprés 'acquisition en changeant de fichiers de référence
ou de point de transition entre le Spectralon et I'Infragold. Cette option est réalisée
par un programme indépendant de celui de controle.

— Correction des effets photométriques dus a la présence d’une fenétre saphir dans
le trajet optique du goniométre dans le cas des mesures avec les cellules environ-
nementales. Ce programme est annexe a celui de controle, et a été réalisé avec le
langage de programmation Python.

4.6.2 Protocole d’acquisition des spectres

L’acquisition en elle-méme du signal contient le controle des bras, du monochromateur
et des détections synchrone, ainsi que le controle des fichiers de données et de référence
en cas de spectre corrigé. La mesure du signal comprend plusieurs étapes séquencées :

— Ouverture du fichier qui contiendra les données mesurées, et écriture de ’en-téte
contenant les informations du paramétrage des spectres. Dans le cas de spectre
corrigé, il contient les informations sur les fichiers des référence utilisées, Spectralon
et Infragold.

— Ouverture des communications avec le monochromateur, les deux détections syn-
chrones et le controleur de température LakeShore.

La suite de la séquence s’effectue pour chacune des longueurs d’onde demandée lors
du paramétrage des spectres :

1. Récupération de la longueur d’onde demandée, ainsi que de la résolution spectrale
et bornes du SNR, depuis le paramétrage des spectres

2. Mise en place du détecteur adéquat a la géométrie demandée : détecteur visible
pour des longueurs d’onde inférieures a 1000 nm (valeur modifiable), et détecteur
infrarouge au-dela. Les profilés aluminium des bras d’incidence et d’émergence sont
installés a la verticale lorsque les moteurs sont a 0°. L’angle imposé aux moteurs
constituera donc le positionnement des profilés des bras. Les deux détecteurs, vi-
sible et infrarouge, sont installés avec un angle respectivement de +5° et -5° par
rapport au bras d’émergence. Ainsi, pour installer le détecteur visible a la bonne
géométrie, le bras se placera a I'angle demandé moins 5°, et plus 5° pour le détec-
teur visible. Le mouvement des bras nécessite un temps proportionnel & la vitesse
de rotation des moteurs (2°/s), ainsi que du chemin & parcourir. Le programme
calcule le temps nécessaire au placement des moteurs et attend que le mouvement
soit terminé avant de passer a I’étape suivante.

3. Commande au monochromateur de se placer a la longueur d’onde demandée. Le
temps laissé au monochromateur pour bouger est calculé en fonction de la vitesse
de rotation des réseaux et de I’écart spectral a parcourir, ainsi que de la nécessité
ou non de changer de réseau ou de filtre. Les durées de chaque mouvement ont
été chronométrées pendant les premiers tests de controle du monochromateur et
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sont enregistrées dans le logiciel. La longueur d’onde réelle en place est ensuite
demandée au monochromateur et affichée sur l'interface utilisateur pour un suivi
de 'avancement de I'acquisition.

. Dans le cas d’acquisition avec résolution spectrale fixée, le logiciel commande au

monochromateur de modifier 'ouverture des fentes d’entrée et de sortie si besoin.
Lorsque la commande est envoyée aux fentes de se placer & une ouverture inférieure
a 'actuelle, les fentes se referment entiérement afin de se recalibrer puis s’écartent
jusqu’a I'ouverture demandée. Ce processus peut prendre jusqu’a 10 secondes, et
donc rallongerait de maniére significative la durée de ’acquisition si le réglage des
fentes devais s’effectuer a chaque longueur d’onde. Une tolérance de 20% relatif
a la valeur est donc laissée autour de la résolution spectrale fixée, les fentes ne
bougeront que si la résolution spectrale sort de la gamme de tolérance.

. Les détections synchrones peuvent saturer en cas de signal trop importants, et

sont donc dotées de plusieurs gains d’amplification du signal, chacun permettant
la mesure de signaux plus ou moins puissants. Le logiciel commande & la détection
synchrone correspondant au détecteur en place de réaliser une série de 3 mesures
rapides, afin d’évaluer le signal & mesurer. Une gamme d’intensité des signaux est
attribuée a chaque valeur de sensibilité des détections synchrones. Ainsi, le logiciel
commande aux détections d’ajuster leur gain selon le signal mesuré. Si les 3 valeurs
retournées par la détection sont strictement identiques, cela signifie une saturation
de I'appareil par un signal trop élevé. Le logiciel va donc commander a la détection
de diminuer le gain d’amplification, puis de refaire une mesure. Ce processus se
répéte jusqu’a ce que la détection ne sature plus, et que la sensibilité puisse étre
réglée.

. Le signal réfléchi par ’échantillon et isolé par les détections synchrones est mesuré.

Plusieurs mesures a intervalle de temps correspondant a la constante de temps d’in-
tégration des détections synchrone sont réalisées. Dans la configuration nominale,
10 mesures sont prises avec une constante d’intégration de 300 ms. Le logiciel choi-
sit d’envoyer la commande de mesure a la détection visible ou infrarouge selon le
détecteur en place a la bonne géométrie. Pour chacune des mesures, des premiéres
corrections photométriques sont appliquées afin de prendre en compte 1’étalement
des taches d’éclairement et d’observation, ainsi que de la réponse spatiale des dé-
tecteurs (les corrections photométriques sont présentées dans l'article précédent).
De la série de signaux mesurés, le logiciel calcule la moyenne correspondant a la
valeur de signal conservée pour cette longueur d’onde, ainsi que 1’écart-type, cor-
respondant & l'erreur sur la mesure due au bruit. Le SNR (rapport signal-sur-bruit)
est ensuite calculé, et les valeurs de signal, de bruit et de SNR sont affichés sur
I'interface utilisateur.

. En cas de mesure avec le SNR contraint, et si la derniére mesure renvoit un rapport

signal-sur-bruit en dehors de la gamme choisie par 'opérateur, le logiciel envoie la
commande aux détections synchrones d’augmenter ou diminuer leur constante de
temps d’intégration. Cette nouvelle constante sera appliquée aux mesures suivantes,
jusqu’a ce que le SNR sorte encore une fois de la gamme de contraintes.

. En cas d’acquisition calibrée, donc avec calcul de la réflectance de la surface, le

logiciel récupére lors du paramétrage les acquisitions sur les cibles Spectralon et
Infragold. Le logiciel génére ensuite un spectre de signal de référence, correspondant
a une réflectance de 1, en utilisant les spectres de calibration de la réflectance du
Spectralon et de I'Infragold, en plus de leur BRDF. La valeur de signal mesurée
pendant l'acquisition en cours est ensuite comparée a la valeur de référence suivant
la formule décrite dans I'article précédent, a la méme longueur d’onde, pour en tirer
la réflectance. Cette valeur, ainsi que 'erreur associée est affichée sur l'interface



4.6. PROGRAMME DE CONTROLE 107

utilisateur, et ajoutée au tracé en temps réel du spectre de la surface analysée,
également sur I'interface.

9. Si une cellule environnementale est en place sur le goniométre, le logiciel permet
une surveillance de la température par les capteurs installés dans les cellules, via
le controleur LakeShore. Le logiciel envoie la demande de mesure au bon capteur
selon la cellule activée dans I'interface utilisateur.

10. Les informations de la mesure sont ensuite écrites dans le fichier de données : lon-
gueur d’onde, signal mesuré, fluctuations de signal, réflectance et erreur associée,
valeur de SNR, résolution spectrale, informations sur les parameétres d’acquisition
(constante de temps des détections synchrone, valeur de sensibilité), températures
relevées dans les cellules, ainsi que I'heure exacte de la mesure.

Le logiciel remet ensuite la sensibilité et constantes de temps d’intégration des dé-
tections synchrones aux valeurs nominales, puis referme les communications ouvertes au
début de la séquence.

4.6.3 Gestion des géométries pour les BRDFs

La gestion de la géométrie est 'apport majeur des goniomeétres comme SHADOWS.

Plusieurs options de parameétrage sont disponibles pour la liste des géométries a effec-
tuer :

— Gammes et pas : U'opérateur doit renseigner les valeurs maximales et minimales
pour les 3 angles du goniométre, ainsi que le pas angulaire pour chacun. Le pro-
gramme calcule ensuite toutes les configurations géométriques.

— Liste des angles : le programme demande une liste discréte de valeurs pour chacun
des angles du goniomeétre, puis calcule toutes les configurations .

— Liste des configurations : cette option demande l'enregistrement d’une série dis-
créte de configurations géométriques (triplets incidence / émergence / azimut). Ce
paramétrage contient 'option "BRDF Sandra”, une liste pré-enregistrée contenant
la séquence de 71 géométries utilisée pour toutes mes analyses de BRDF.

Le programme réalise ensuite une série de vérifications et de modifications afin d’adap-
ter la liste de configurations au protocole de mesure :

— Les valeurs des angles définies par 'opérateur sont converties en commande mo-
teurs. Ainsi, les émergences positives selon un azimut de 180° sont modifiées en
émergence négatives avec un azimut de 0°.

— Les géométries interdites sont soit transformées en géométries autorisées par sym-
métrie, ou supprimées de la liste. C’est le cas pour les angles de phases inférieurs a
5° par exemple. Le programme affiche ces géométries supprimées dans des fenétres
pop-up (fig. 4.45).

— Le programme classe ensuite les géométries dans 'ordre qui sera effectivement
réalisé par le goniométre.

— Les différentes géométries réalisées par le goniométre sont dessinées sur l'interface
utilisateur afin de permettre a 'opérateur de vérifier le bon paramétrage des géo-
métries (fig. 4.46).

Apreés validation par I'opérateur, le programme place les bras du goniométre selon la
premiére configuration de la liste, puis démarre ’acquisition du spectre. Une fois la mesure
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FIGURE 4.45 — Fenétres d’affichage des géométries supprimées pour cause d’angle de phase
trop faible (gauche) et de demande dans une zone interdite (droite).

FIGURE 4.46 — Capture d’écran de l'affichage des géométries effectuées par le goniométre
(prise sur le programme de SHINE). Dans ce cas, il est demandé des variations d’azimut
de 0 a 180° par pas de 30°, de 0° & 70° d’incidence par pas de 10°, et une mesure de 0°
a 70° d’émergence par pas de 10°. L'un des azimuts se situe dans une zone interdite, le
programme décide donc d’effectuer la géométrie symétrique par rapport au plan principal.

finie, les bras se placent selon la deuxiéme géométrie de la liste, et ainsi de suite jusqu’a
la fin de la série.

Un fichier de données est généré pour chaque géométrie. De plus, un fichier récapitulatif
est généré, a la fin de la série compléte, regroupant tous les spectres acquis. Ce fichier
appelé "geo” doit permettre un chargement simplifié des expériences dans la base de
données SSHADE/GhoSST, ainsi que dans le logiciel d’analyses de données Igor. Ainsi,
sa structure et son en-téte ont été longuement discutés. L’en-téte contient le nombre total
de géométries effectuées, un récapitulatif de ces géométries, puis les spectres sous forme
de tableau. Le titre de chaque colonne indique s’il s’agit de la réflectance ou de 'erreur
associée, le nom de I’échantillon, ainsi que la géométrie dans laquelle le spectre a été
mesuré.

4.6.4 Controle des cellules

La description mécanique des cellules, leurs calibrations, ainsi que leurs performances
sont décrites dans le prochain chapitre.

De nombreuses analyses effectuées par les goniométres consistent & mesurer 1’évolu-
tion du spectre d’un échantillon avec sa température. Le premier programme de SHINE
ne permettait pas le controle des cellules et donc ’automatisation de ce processus. En
effet, il était nécessaire d’appliquer la consigne de température a la main sur les contro-
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leurs des résistances chauffantes, attendre en surveillant jusqu’a ce que la température
soit atteinte et I’échantillon thermalisé, puis lancer I'acquisition. Ceci pouvait donc étre
réalisé seulement pendant les périodes d’ouverture du laboratoire et en journée.

L’apport majeur de ce nouveau logiciel est le controle thermique des cellules envi-
ronnementales et la réalisation de série d’acquisitions selon une série de températures
totalement automatisée. Ceci permet de lancer des acquisitions de plusieurs heures, voire
plusieurs jours, sans action de 'opérateur. Par exemple, mon record actuel avec SHA-
DOWS est de 109 h (4 jours et 13h) en compléte autonomie.

Ceci est possible grace au controleur de température LakeShore (Lake Shore 336 Tem-
perature Controler) offrant la possibilité de connecter et de controler 4 capteurs de tem-
pérature et 2 résistances chauffantes. Aprés renseignement du type de capteur de tempé-
rature et des courbes de calibration (exemple fig. 4.47), le controleur affiche en temps réel

la température mesurée sur son afficheur, et peut également la transmettre par commande
du logiciel de SHADOWS.
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FIGURE 4.47 — Courbe de calibration fournie par le constructeur de la diode de tempéra-
ture PT100 "Suivi" installée dans la cellule IceBERG.

Le controleur contient 2 ports de chauffage, chacun relié & un capteur de tempéra-
ture servant de monitoring pour l'asservissement. Selon la température de consigne et la
valeur rendue par le capteur de référence, le controleur ajuste en permanence la puis-
sance envoyée dans la résistance chauffante afin de stabiliser la température autour de
la consigne en limitant les dépassements. Les parameétres de la boucle d’asservissement
(Proportionnal P, Integral I et Differential D) doivent étre ajustés afin de garantir une
bonne stabilisation de la température. Un mauvais réglage de ces valeurs de PID peut
empécher la température d’atteindre la valeur consigne ou peut entrainer des oscillations
thermiques de grandes amplitudes sans stabilisation finale.

J’ai intégré un arrét d’urgence au programme, servant également de coupure géné-
rale du cryostat d’'IceBERG. Celui-ci permet de couper l'alimentation des résistances
chauffantes de MIRAGE et d'IceBERG, en plus du cryostat de la cellule cryogénique. La
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régulation en température est donc coupée, et les cellules reviendront a température am-
biante sur leur inertie thermique. Le LakeShore ne nécessite qu’une nouvelle commande
de température pour rallumer le chauffage. Le cryostat d’IlceBERG nécessite néanmoins
une commande spéciale d’allumage, ainsi avant chaque commande de température, le pro-
gramme vérifie si le cryostat est allumé, et lui envoie la commande adéquate si ce n’est
pas le cas.

Controle de MIRAGE

MIRAGE est chauffée par la résistance et ne contient qu'un seul capteur de tempéra-
ture, celui de référence. Son controle complet s’effectue donc par le controleur LakeShore,
par chauffage seulement. Si la cellule doit baisser sa température, I'alimentation de la ré-
sistance s’arréte afin que la cellule se refroidisse par inertie thermique, puis reprend pour
assurer la stabilisation thermique proche de la température de consigne.

Contréle d’IceBERG

Le cryostat d’IceBERG comprend son propre controleur, installé sur 'armature du
chéssis du goniomeétre (voir chapitre de description de la cellule). Ce dernier effectue
la méme boucle d’asservissement que le LakeShore, mais agit sur la puissance du cryo-
stat d’IceBERG. La température de cette cellule est donc régulée par refroidissement. Le
controleur LakeShore surveille la température par un deuxiéme capteur installé sous le
porte-échantillon d’'IceBERG, et sert de chauffage d’appoint pour faire remonter la tem-
pérature de la cellule plus rapidement que l'inertie seule.

IceBERG nécessite plusieurs vérifications avant le lancement du spectre, tel que le
branchement de 'alimentation du cryostat ou la mise en place des ventilateurs. Ainsi,
lorsque la cellule est sélectionnée depuis le programme, une check-list s’affiche dans une
fenétre pop-up, permettant a ’opérateur de vérifier que toutes les conditions sont requises
pour démarrer un spectre.

Enchainement d’acquisitions lors d’une série en température

Le but des séries en température est le suivant : une liste de températures est rensei-
gnée par I'opérateur pendant le paramétrage, et 'instrument doit réaliser un ou plusieurs
spectres & chaque température de la liste. Un nombre illimité de températures peut étre
enregistré, sans contrainte de température croissante ou décroissante. L’ordre des tempé-
ratures renseigné dans la liste sera celui utilisé pour les consignes des spectres effectués.
Il est ainsi possible de réaliser des rampes de température ou des cycles de chauffage
/ refroidissement. Le logiciel doit donc mettre la cellule & la température de consigne,
attendre que I’échantillon soit thermalisé, puis lancer I’acquisition. Une fois le spectre ter-
miné, le programme passe a la température suivante. Cet enchainement basique nécessite
néanmoins un paramétrage précis et plusieurs étapes décrites ci-dessous.

Le paramétrage de la série en température nécessite de fixer plusieurs valeurs. Tout
d’abord, les spectres sont programmés comme n’importe quelle autre acquisition (spectre
simple, gamme, série discréte). Il est ensuite demandé d’enregistrer la liste des tempéra-
tures visées (7;), ainsi que la tolérance (AT) autour des températures de consigne. Généra-
lement de 2K, elle permet au programme de considérer la température de consigne atteinte
lorsque que la température mesurée par les capteurs entre dans la gamme T; — AT, T;+ AT
De plus, il est nécessaire d’indiquer une valeur de variation maximale de température (§T)



4.6. PROGRAMME DE CONTROLE 111

sur une minute. Cette valeur, généralement de 0,2 K/min permet au programme de dé-
tecter si la température de la cellule est stabilisée autour de la température de consigne.
Enfin, le logiciel demande de choisir entre les deux méthodes de thermalisation (décrites
ci-aprés), en indiquant une durée d’attente minimale aprés stabilisation de la température.

Une fois la série paramétrée et lancée, la séquence suivante s’effectue pour chacune des
températures indiquée dans la liste de paramétrage.

1. Le programme indique au contrdleur (LakeShore pour MIRAGE, Thalés pour Ice-
BERG) la température de consigne.

2. Un suivi a la seconde de I’évolution de la température est effectué par le logi-
ciel. Les valeurs de température sont enregistrées sur une minute. La moyenne de
la série résultante est conservée comme température effective dans la cellule, et
I’écart-type est considéré comme valeur de variation thermique. Le logiciel com-
pare ensuite la température effective et les variations aux valeurs enregistrées :
si la température est similaire a la consigne dans les tolérances. Si les conditions
T, — AT < T, f fective < T; + AT et variations < 0T sont vraies, le logiciel consi-
dére la température de la cellule stabilisée autour de la température de consigne.

3. La prochaine étape consiste en la thermalisation de I’échantillon dans les cellules,
avec deux options proposées :

— Attente : le logiciel attend pendant une durée définie pendant le paramétrage,
puis lance I'acquisition. Cette option est la plus simple, mais nécessite d’indiquer
une durée suffisante pour que I’échantillon soit thermalisé au démarrage de
I’acquisition.

— Monitoring : cette option est basée sur 1’évolution du spectre en réflectance
avec la température et assure d’avoir un échantillon parfaitement thermalisé
au démarrage de 'acquisition, mais nécessite le choix d’une longueur d’onde
avec une réflectance sensible a la température. Aprés que la température de
consigne soit atteinte et l'attente de quelques minutes, le logiciel commande
au monochromateur d’illuminer 1’échantillon & une longueur d’onde déterminée
lors du paramétrage. Les variations de ’échantillon en train de se thermaliser
sont suivies par le signal mesuré par le détecteur correspondant a la longueur
d’onde d’illumination (visible ou infrarouge). L’échantillon est considéré comme
thermalisé lorsque le signal mesuré ne varie plus avec le temps. I est donc
nécessaire de bien choisir la longueur d’onde d’illumination afin de s’assurer
une visualisation des modifications de la surface par le spectre en réflectance.
Par exemple, il est utile de se placer au niveau de I’aile d’'une bande d’absorption
connue pour varier avec la température. Cette méthode de thermalisation est
déconseillée en cas d’analyse exploratoire sans connaissance préalable du spectre
de I’échantillon.

4. Une fois I’échantillon thermalisé, I'acquisition du spectre démarre, et suit la pro-
cédure décrite plus haut.

Le logiciel génére un fichier de données par spectre, portant dans le titre la température
de consigne, ainsi que la date et I'heure de départ de la mesure afin de différencier les
spectres en cas de températures doublons.

Protocole de polarimétrie

Bien que la polarimétrie en réflectance ne nécessite que deux angles de polariseurs,
parallele et perpendiculaire au plan de réflexion, il peut étre nécessaire d’analyser tous
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les parameétres de Stokes, et donc nécessiter des mesures a 45° et 135°. Afin de conser-
ver l'aspect intuitif du programme de controle du goniométre, et son utilisation par des
opérateurs non familiers avec la polarimétrie, j’ai doté le programme d’un protocole de
mesure pas-a-pas :

— Tout d’abord le programme propose le choix d’une mesure de polarimétrie adap-
tée pour la réflectante, donc seulement 2 positions de polariseurs, ou une mesure
compléte du vecteur de Stokes avec 4 positions.

— Le paramétrage des spectres s’effectue comme les autres protocoles.

La séquence suivante s’effectue 2 ou 4 fois selon le type de polarimétrie choisie aupa-

ravant.

1. Le programme demande a l'opérateur de placer les polariseurs a ’angle nécessaire
par une fenétre pop-up sur Uinterface utilisateur (fig. 4.48). Le programme attend
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FIGURE 4.48 — Interface utilisateur demandant le placement des polariseurs.

que 'opérateur ait validé le positionnement des polariseurs par un clic sur "DONE"

2. Le programme effectue l'acquisition du spectre, et génére un fichier de données
portant dans le titre I’angle appliqué aux polariseurs

Lorsque les spectres ont été acquis a chaque position des polariseurs, le programme
relit chaque fichier de données générés lors de la boucle (2 ou 4 selon le choix du type
de polarimétrie), et calcule pour chaque point des spectres la valeur des paramétres de
Stokes, ainsi que du DOLP et de 'angle de polarisation mesuré. Un dernier fichier de
données est généré, contenant ces données de polarimétrie.

4.6.5 Adaptation du programme pour SHINE

Les deux goniométres SHINE et SHADOWS ont des fonctionnements similaires, des
composants identiques, seulement plus vieux de 20 ans pour SHINE, et réalisent quo-
tidiennement les mémes types de mesures. De plus, ces instruments sont régulierement
utilisés de maniére complémentaire, SHADOWS étant utilisé comme back-up pour mesu-
rer des échantillons trop petits pour SHINE, ou en vérification des spectres mesurés par
SHINE dans le visible lors des visites dans les programmes de TransNational Access, par
exemple. Afin d’obtenir cette complémentarité et de faire bénéficier SHINE de toutes les
améliorations apportées, il était nécessaire d’adapter le programme de SHADOWS afin
de l'installer comme controle sur SHINE.

Certaines modifications ont dues étre apportées au programme pour prendre en compte
les différences d’age entre les deux goniométres. Ainsi, le premier monochromateur de
SHINE communiquait avec I'ordinateur en liaison paralléle (IEEE), port abandonné par
le constructeur au profit de ports séries (RS232 et USB) plus rapides pour les monochro-
mateurs actuels. Le nouveau monochromateur de SHINE installé récemment communique



4.6. PROGRAMME DE CONTROLE 113

avec son ordinateur de controle en RS232. Chaque port nécessite une configuration de la
communication avec 'ordinateur. Les moteurs de SHINE répondent également a des com-
mandes différentes de celles de SHADOWS, elles ont donc été intégrées au programme.

Mises a part ces modifications, le nouveau logiciel doit apporter les corrections pho-
tométriques propres & SHINE. Ceci comprend en particulier la prise en compte de ’ho-
mogénéité de 'éclairement en mode SHINE (fig. 4.49), ainsi qu’un calcul différent de la
réflectance selon le mode de mesure utilisé (SHINE ou Gognito). Ces corrections ont été
tirées de la thése de Nicolas Bonnefoy [138] ainsi que de l'article de présentation du go-

niométre [137].
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FIGURE 4.49 — Cartographie de l'intensité de ’éclairement en mode SHINE. Le cercle
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Le calcul nécessaire & la détermination de la valeur de la réflectance est également
différent selon la configuration du goniometre : SHINE, SHADOWS ou Gognito. En effet,
avec SHADOWS ou SHINE en mode Gognito, la tache d’éclairement est en permanence
totalement comprise dans la zone d’observation des détecteurs. Le flux mesuré correspon-
dra toujours a 'intégralité du flux d’éclairement réfléchi dans la tache d’observation, dont
la surface varie avec le cos de I'angle d’émergence. Cependant, en mode SHINE, 'observa-
tion des détecteurs (20 mm de diamétre au nadir) est contenue dans le faisceau collimaté
d’illumination du goniométre (200 mm de diamétre). L'intensité surfacique du flux lumi-
neux mesuré par les détecteurs va donc décroitre avec le cosinus de 'angle d’incidence.
Le mode du goniométre doit donc étre pris en compte dans le calcul de la réflectance.

Le programme doit également permettre le controle des cellules environnementales de
SHINE, CarboN-IR et Sérac, tel que c’est le cas pour MIRAGE et IceBERG. A ce jour,
seule CarboN-IR est controlée par I'ordinateur. Un controleur de température identique a
celui de SHADOWS (LakeShore 336 Temperature Controler) a été ajouté dans la chaine
d’instruments. Les capteurs de température ont été remplacés par des neufs, la résistance
chauffante a été laissée en place. Bien que la cellule permette des conditions cryogéniques,
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son controle de température s’effectue par chauffage par la résistance chauffante, une mé-
thode identique & MIRAGE. Pour CarboN-IR, le cryostat travaille & pleine puissance tout
au long de 'expérience, et la résistance chauffante se bat contre ce cryostat pour réguler la
température de la cellule. Un réglage minutieux de la puissance délivrable a la résistance,
ainsi que des valeurs du PID a été effectué, pour permettre a la résistance de contrer le
cryostat et permettre un maintient de toute température demandée, méme proche de la
température ambiante.



LES CELLULES ENVIRONNEMENTALES

5.1 Présentation générale des cellules

Toujours en s’inspirant du matériel de SHINE, deux cellules environnementales ont
été mises au point pour SHADOWS. MIRAGE, pour "Mesure en InfraRouge sous At-
mosphére Gazeuse et Ftuvée”, permet le maintient de ’échantillon & haute température.
IceBERG, pour "Ice and Black samples Environment for the Reflectance Goniometer”,
permet quant a elle la mesure de réflectance de ’échantillon en conditions cryogéniques.
Les deux cellules permettent une mise sous vide secondaire de 1’échantillon, ou le maintien
d’une faible pression de gaz, principalement de ’azote, dans la chambre.

Ces deux cellules doivent assurer le maintien de I’échantillon sur le goniométre ainsi
que son réglage en hauteur. Les deux chambres sont fermées sur le dessus par des fe-
nétres saphir, transparentes jusqu’a bum environ, pour permettre I'arrivée de la lumiére
sur ’échantillon et la mesure du signal réfléchi. La présence de la fenétre saphir dans le
trajet optique induit des pertes photométriques par la réflexion et la transmission non
parfaite du cristal et limite la gamme de géométries disponibles. De plus, sa présence crée
des réflexions multiples entre la fenétre elle-méme et la surface de 1’échantillon.

Ce chapitre présente les designs et performances des deux cellules de SHADOWS,
MIRAGE et IceBERG. Enfin, l'effet de la fenétre saphir sur la photométrie est présentée,
suivie des modifications & apporter dans le cas de mesures a géométries variables.

5.2 MIRAGE

MIRAGE est ’équivalent pour SHADOWS de SERAC, la cellule environnementale de
SHINE [143, 139], mais permet des températures plus élevées. La cellule a été congue afin
de recréer les conditions de vide et de température de surfaces astéroidales. Ceci a permis
I’étude décrite au chapitre suivant concernant les signatures d’hydratation observées sur
les météorites et les petits corps du Systéme Solaire.

5.2.1 Design

Le design mécanique de MIRAGE est relativement simple (fig. 5.1). La cellule est
composée d’une chambre circulaire en acier, fermée sur le dessus par une fenétre en saphir
posée sur un joint torique en silicone et portant 4 brides CF sur les cotés. Une des brides
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permet ’accroche & un tube flexible relié a la pompe a vide, un autre porte le connecteur
sur lequel est branché 1’électronique interne de la cellule. A Iintérieur de la chambre, le
porte-échantillon est vissé sur un support en laiton, matériau choisi pour sa conduction
thermique. Ce support contient une résistance chauffante de 25 {2 et un capteur de tem-
pérature type diode PT100 pour le suivi thermique. L’ensemble de la cellule est maintenu
sur une colonne, similaire a celle des porte-échantillons en condition nominale, et permet-
tant I’ajustement en hauteur de la cellule.

Link to vacuum pump

Sample holder
Heating resistor Heating holder
(25 ohm)

Sapphire

window

Thermal sensor
(PT100)

Connector thermal
sensor to
LakeShore

FIGURE 5.1 — Photographie annotée de MIRAGE présentant ses divers éléments.

Afin de supporter les températures supérieures a 280°C, température de fusion de
I’étain des soudures, les connexions électriques dans la cellule ont été remplacées par des
dominos en laiton. En effet, pendant des overshoot de température au-dela de 280°C, les
soudures ont plusieurs fois laché par fonte de I’étain. Le controleur de température détec-
tait le circuit ouvert, et se mettait en sécurité en coupant ’alimentation de la résistance
chauffante.

La diamétre complet de la cellule est de 11,5 c¢m, la rendant légére et facilement instal-
lable sur le goniomeétre. La cellule est vissée sur une colonne coulissante, similaire a celle
utilisée dans les conditions nominales, permettant son réglage en hauteur.

Une série de porte-échantillons de différentes tailles de creuset a été spécialement
concue pour se visser dans la cellule afin d’assurer un bon contact thermique entre le
support chauffant et 1’échantillon. Ces piéces ont été anodisées noires, cependant il est
apparut que les pigments de ce revétement supportaient mal les hautes températures et
s’oxydaient au premier chauffage a 250°C (5.2). Aucun dégazage par le porte-échantillon
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n’a été observé.

v

FIGURE 5.2 — Photographie de deux porte-échantillons de MIRAGE. Gauche : réguliére-
ment utilisé et chauffé & 250°C (creuset de diamétre 7mm et profondeur 1mm). Droite :

utilisé seulement sous vide et jamais chauffé (creuset de diamétre Imm et profondeur
0,5mm).

5.2.2 Performances et limitations

Vitesse de chauffe et stabilité thermique

La haute puissance injectée dans la résistance chauffante, le vide ambiant dans la
chambre, ainsi que la faible masse des piéces mécaniques internes améne a un chauffage
rapide de la cellule, ainsi qu'une stabilisation thermique quasi parfaite. Pendant un pre-
mier test de suivi, il est apparut que la cellule se stabilisait & la température de consigne,
ici 450K, en 5 & 6 minutes (fig. 5.3).
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3201 1

300+ 1

| L Il s | | |
t t t

0 100 200 300 400
Time (s)

FIGURE 5.3 — Suivi de la montée en température de MIRAGE, de 290 K a 450 K avec
une mesure par seconde. La cellule est totalement thermalisée en 5 & 6 minutes.

Lorsque la température de consigne est proche de la température ambiante, les varia-
tions thermiques aprés stabilisation sont inférieures a 1°C. Cette valeur a été observée a
0,005°C a 250°C (523K) pendant des séries de mesures. En effet, proche de la température
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ambiante, la résistance chauffante est éteinte et applique des pulses de chauffage unique-
ment pour stabiliser la température. De plus, aucun systéme de refroidissement n’est
prévu sur MIRAGE. Ainsi, si la température dépasse la température de consigne et que
le peu d’inertie thermique de la cellule ne suffit pas & la faire redescendre, aucun controle
n’est possible et les variations thermiques ne sont pas corrigées. A haute température, la
résistance chauffante assure le maintient de la température en compensant les pertes par
inertie thermique et par rayonnement infrarouge de la mécanique. Un overshoot de tem-
pérature est aisément compensable par un abaissement de I’alimentation de la résistance
et donc de sa puissance de chauffage, laissant la cellule refroidir sur son inertie thermique.
La régulation thermique dans la cellule est donc plus efficace a haute température.

Température maximale mesurable

Lorsque la température dans la cellule est stabilisée, I’échantillon ainsi que ses sup-
ports sont également maintenus a la température de consigne. Ils rayonnent donc comme
un corps noir, émettant dans 'infrarouge selon un spectre et une intensité dépendant de
la température de consigne et du matériau utilisé pour leur fabrication. Les parois de
la cellule elle-méme sont chauffées uniquement par ces émissions thermiques en cas de
mesure sous vide dynamique. En cas d’atmosphére d’azote, les parois de la cellule seront
aussi chauffées par les échanges thermiques avec le gaz, également a la température de
consigne. Ceci entrainera une augmentation de la puissance demandée a la résistance pour
assurer la thermalisation de I’ensemble car la masse de mécanique a chauffer en est consi-
dérablement augmentée (d’une centaine de grammes a plus d’1 kg). De plus, la quantité
de mécanique rayonnant dans l'infrarouge en sera également augmentée.

Le détecteur infrarouge posséde une gamme spectrale allant jusqu’a 5,5 pum, donc
sensible au rayonnement thermique. Ainsi lors de mesures avec MIRAGE, le détecteur re-
cevra les signaux scientifiques réfléchis par 1’échantillon, les fonds lumineux et thermiques
ambiants, ainsi que le rayonnement thermique émis par la mécanique de la cellule, et les
détections synchrones devront isoler le signal scientifique de tout le reste. Cependant, le
rayonnement thermique par la mécanique peut devenir trop important a haute tempéra-
ture et amener le détecteur proche de sa saturation. Le signal renvoyé par le détecteur est
fixe a sa valeur maximale, donc ne porte plus la composante modulée. La mesure de la
lumiére réfléchie tombe a 0 mV, et constitue la limite de détection du goniomeétre. Cette
valeur dépend néanmoins de ’échantillon, une surface sombre émettra fortement dans
I'infrarouge thermique, en plus de réfléchir une faible partie de la lumiére incidente. La
détection synchrone aura donc plus de difficultés a isoler le signal scientifique sur une telle
surface. Le détecteur visible en silicium n’est sensible qu’aux longueurs d’onde inférieures
a 1100 nm et n’est donc pas concerné par le rayonnement thermique.

La saturation du détecteur infrarouge peut étre évitée en limitant 'intensité lumineuse
arrivant sur la cellule InSb. Ceci est possible par l'installation d’'un diaphragme devant
I'optique du tube détecteur. Un premier test de photométrie a été réalisé sur un échan-
tillon de réflectance entre 20 et 40%. Le détecteur infrarouge a perdu le signal, noyé dans
le bruit a 473K (200°C). La mise en place du diaphragme de 20 mm de diamétre permet
de faire des spectres jusqu’a 523K (250°C) sur cet échantillon clair (fig. 5.4).

L’installation du diaphragme induit néanmoins une baisse du signal recu d’un facteur
4, ce qui peut devenir limitant en cas de mesure nécessitant un SNR important. Ainsi,
une autre option est en cours d’étude et propose d’installer un filtre passe-bas devant le
détecteur infrarouge afin de couper une partie du rayonnement thermique. Un tel filtre,
ayant une longueur d’onde de coupure entre 4500 nm et 5000 nm et une bonne transmission
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FIGURE 5.4 — Spectres du résidu industriel enregistrés entre 523K et la température
ambiante et rapport signal-sur-bruit (gris) de chacun des spectres. Le rapport signal-a-
bruit du spectre mesuré a 523K est indiqué en noir. Le diaphragme de 20 mm de diamétre
est installé devant le détecteur infrarouge.

a partir de 1000 nm, na pour le moment pas été trouvé.

Limitation par la puissance de la résistance chauffante

La résistance de MIRAGE est de 25 (2 et 'ampérage du controleur est fixé a 1,141
A. La puissance de chauffage est donc de 32,5 W. L’apport de chaleur par 1’électronique
et l'inertie thermique de la mécanique vont se compenser & une certaine température,
représentant la limite de performance par la résistance. Cette température maximale a
été mesurée a 378°C.

A cette température, le rayonnement de la mécanique interne est tel que les parois
de la cellule commencent a chauffer. Une température de plus de 50°C a été mesurée
sur 'extérieur de la cellule pendant que la température de consigne de la chambre était
établie a 350°C. L’installation des ventilateurs initialement prévus pour IceBERG permet
de faire redescendre la température de l'extérieur de la cellule au-dessous de 30°C.

Dégats sur la cellule

Si la cellule est mise sous atmosphére d’azote pour thermaliser ’échantillon, les parois
de la cellule seront également a la température de 1’échantillon, ce qui peut dégrader
I’électronique interne si la température est trop élevée. Comme la cellule est généralement
sous vide, les parois de la cellule sont toujours plus fraiches que le porte-échantillons,
mais peuvent quand méme chauffer a cause de ’émission thermique du porte-échantillon
chauffé. La colle du scotch métallique maintenant les cables sur les parois de la cellule
commengait a lacher a cause des cycles de chauffage & température maximale ainsi que de
la rigidité des cables. Ceci a décollé les cables du bord de la cellule et créé un court-circuit
sur la résistance chauffante. J’ai donc remplacé les scotchs métalliques par du kapton,
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ayant une excellente accroche mais ne résistant pas a la chaleur. Une couche de scotch
aluminium a été rajoutée par-dessus, afin de faire écran aux rayonnements thermiques et
de protéger le kapton des hautes températures.

Dégats sur le détecteur infrarouge

L’importante émission thermique de la cellule & haute température améne a une aug-
mentation du bruit du détecteur infrarouge a la limite de la saturation. Le rapport signal-
sur-bruit du détecteur revient & sa valeur nominale dés que la cellule refroidit et que
I’émission thermique se réduit. Cependant, en cas de mesure a haute température sur une
longue durée, 'augmentation du bruit du détecteur peut étre permanente. Ceci a notam-
ment été le cas aprés une série d’acquisitions sur 24h a 250°C. Afin de faire redescendre le
bruit, le détecteur doit étre masqué puis éteint et réchauffé (extinction du cryostat interne
au systéme) pendant plusieurs heures.

5.3 IceBERG

IceBERG est 'équivalent de CarboN-IR [144] sur SHINE. Elle permet le maintient du
vide autour de I’échantillon ainsi que le controle de la température en conditions cryogé-
niques.

Au moment de la rédaction de mon manuscrit, la cellule est compléte dans son design
initial, permet la mise sous vide et la descente en conditions cryogéniques. Le controle de
la cellule depuis le programme du goniométre est finalisé, mais je n’ai cependant pas pu
réaliser d’analyse scientifique avec cette cellule. L’écart de température trop important
entre le doigt froid et ’échantillon nécessite une modification du design, actuellement en
cours de finition, décrit a la fin de cette partie.

5.3.1 Design

Contrairement & MIRAGE et son design simple, IceBERG constitue un ensemble mé-
canique bien plus complexe (fig. 5.5). Les piéces composant le systéme doivent enfermer
I’échantillon sous vide et dans un environnement jusqu’a 80K, tout en assurant le réglage
de la hauteur et de I’horizontalité de la surface a étudier, évacuer la chaleur du cryostat
et limiter les vibrations de ce dernier sur 1’échantillon.

L’expérience gagnée par 'utilisation du cryostat de CarboN-IR a permi d’affiner les re-
cherches quant au matériel & commander pour IceBERG. CarboN-IR est plus volumineuse
qu'lceBERG qui, par conséquent, nécessitera un cryostat moins puissant, une puissance
de 5W est suffisante. De plus, il est préférable que le systéme cryogénique complet, donc
compresseur, systéme de refroidissement et doigt froid, soit installé prés du goniométre
afin de limiter les pergages dans le mur de la chambre froide et donc les risques d’entrée
d’humidité. Une poudre en vibration induira une variation de photométrie & haute fré-
quence pouvant faire baisser le rapport signal-sur-bruit de la mesure, et pourra également
se déplacer et sortir de la tache d’éclairement du goniométre. Ainsi, il est important que les
vibrations mécaniques soient limitées, voire inexistantes au niveau du porte-échantillon.
Bien évidemment, le controleur du cryostat doit étre facilement interfacable afin d’étre
intégré au logiciel de contréle de SHADOWS.

Tout d’abord le pulse-tube de type Stirling (Thalés Cryogenics LPT9310/25) est com-
posé d’un compresseur et d’'un doigt froid. Les deux parties sont reliées par un tuyau rigide
dans lequel circule le gaz cryogénique assurant les cycles compression /détente nécessaires
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FIGURE 5.5 — Coupe verticale d'IceBERG annotée montrant les différentes parties de la
cellule. Bleu : ensemble du cryostat (compresseur, téte et doigt froid), Rouge : mécanique
de maintient du cryostat, servant également a ’évacuation de la chaleur générée lors du
fonctionnement, Gris : plots en caoutchouc anti-vibration, Orange : mécanique d’accroche
de la cellule sur le goniométre et assurant le réglage en hauteur et en horizontalité, Vio-
let : écrans thermiques, Vert : porte-échantillon et support contenant les capteurs de
température et la résistance chauffante, Bleu clair : fenétre saphir.

a la formation d’un écart de température entre la téte et le doigt froid. Le compresseur en
fonctionnement génére des vibrations pouvant se propager dans la mécanique et jusqu’a
I’échantillon. Le compresseur est découplé de la téte et du doigt froid par le tube rigide,
et les supports mécaniques sont montés sur des pieds anti-vibration en caoutchouc. Les
vibrations sont atténuées dés la téte du cryostat, et totalement absorbées par la méca-
nique au niveau du porte-échantillon.

La mécanique de la cellule elle-méme est supportée par une platine s’adaptant sur le
goniométre et permettant le réglage en hauteur et en horizontalité de 'ensemble (fig. 5.6).

IceBERG est installée entre les bras du goniométre sur le moteur d’azimuth et tournera
donc en cas de rotation du goniométre sur cet axe. Afin d’éviter les chocs entre la cellule
et les bras, les rotations en azimuth sont désactivées lorsque 1'une des cellules, MIRAGE
ou IceBERG, est activée via le programme.

Le premier test de réglage de I'horizontalité avec la cellule a été un échec. Les trois
rotules de la platine d’ajustement doivent assurer le réglage, mais également supporter
les 20 kg de la cellule. La rotation des rotules s’est avérée trés difficile a température am-
biante, ce qui prévoyait d’étre impossible avec la chambre froide activée et la contraction
de la mécanique. L’ajout de graisse mécanique, et I'augmentation de la taille des jeux
autour des rotules a permis de régler le probléme.
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FIGURE 5.6 — Image SolidWorks de l'installation d’IceBERG sur le goniomeétre

Le non-réglage de I’horizontalité de la cellule est immédiatement repéré par le décalage
de la tache d’éclairement du gonio, qui se trouve en dehors du creuset du porte-échantillon.
Moins d’un degré de décalage suffit a faire sortir le spot d’éclairement de I’échantillon.

L’intérieur de la cellule contient le doigt froid sur lequel est fixée I'entretoise suppor-
tant le porte-échantillon. Cette derniére porte également les capteurs de température type
PT100 et la résistance chauffante nécessaire au controle de la cellule et a un réchauffage
rapide (fig. 5.7). Les diodes de température sont différenciées par les noms "control”,
correspondant a la diode reliée au cryostat et a la boucle d’asservissement nécessaire au
controle de la température, et "monitoring” reliée au LakeShore pour la mesure de la
température au niveau du porte-échantillons (fig. 5.7). L’installation d’écrans thermiques
est possible afin de limiter le rayonnement de la mécanique pouvant réchauffer I’ensemble.
Les tests de puissance ont montré que la cellule pouvait descendre sa température a 80K
dans montrer des signes de faiblesse. Les écrans n’ont donc pas été usinés pour 'instant.
Ils seront cependant nécessaires si la cellule doit descendre en dessous de 80K.

5.3.2 Refroidissement du compresseur et de la téte du cryostat

Le cryostat d'IceBERG est une technologie Pulse-Tube permettant un AT de tempé-
rature entre le doigt froid et la téte du cryostat a I'extérieur de la cellule. L’évacuation de



5.3. ICEBERG 123

' -

« control »

FIGURE 5.7 — Gauche : photographie du doigt froid du cryostat dans la chambre d’Icer-
BERG et des traverses permettant le maintient des écrans thermiques. Droite : Entretoise
de support des porte-échantillon montrant 1’électronique céblée (deux diodes de tempé-
rature montrées par les fleches rouges et une résistance chauffante)

la chaleur du systéme est nécessaire pour éviter la surchauffe et les dégats sur le systéme
au-dela de 75°C (valeur limite & ne pas dépasser donnée par le constructeur) (fig. 5.8). La
mécanique est prévue pour le passage d’un tuyau en cuivre sous les plaques maintenant le
compresseur et le Pulse-Tube, et des premiers tests avec des ventilateurs d’appoint ont été
effectués en premier lieu. L’évacuation de la chaleur est également assurée par les contacts
créés par la mécanique sur le cryostat. Afin d’amplifier les échanges, de la pate thermique
a été appliquée sur les brides de support du cryostat.

FIGURE 5.8 — Mesure de la température de la téte du cryostat pendant une descente en
température de la cellule. L’évacuation de la chaleur générée sur la téte du cryostat est
assurée par des ventilateurs.

Pendant une descente en température d’amplitude de 40K et sans ventilateurs, la
température de la téte est montée a 41,2°C en 10 minutes. L’allumage des ventilateurs
a permis de refaire descendre la température et de la stabiliser & 29,9°C. A cause d’un
oubli de ventilateurs pendant une descente de température a pleine puissance, la téte
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du cryostat est monté a 75°C lorsque le doigt froid descendait en dessous de 170K. J’ai
immédiatement installé les ventilateurs, et la température de la téte a chuté en quelques
secondes & 50°C, puis s’est stabilisée vers 31°C en quelques minutes. J’ai ensuite mis en
place pour IceBERG une check-list avant démarrage sur le programme de controle aprés
cette erreur qui aurait pu étre dangereuse pour le systéme.

Les risques de surchauffe sont importants lorsque la cellule travaille durant une longue
période, typiquement pour descendre a sa température nominale de 80K, ol le cryostat
doit délivrer sa pleine puissance pendant 1h45. Des mesures avec les ventilateurs bran-
chés en permanence dés 'allumage du cryostat ont montré que la température de la téte
atteignait au maximum 39,5°C, avant de se stabiliser vers 31°C. L’ensemble de ces tests
a été effectué a température ambiante.

Avec la chambre froide activée a4 -5°C, il a été observé que le froid environnant la cellule
suffisait a évacuer la chaleur de la téte du cryostat en la limitant inférieure a 50°C, les
ventilateurs ne sont donc pas nécessaires dans ce cas. La cellule est néanmoins légérement
chauffée, affichant une température de 3°C autour du doigt froid, et de 0°C sur la fenétre
en saphir. Ceci empéche la formation de givre sur la fenétre, mais réchauffera 1’échantillon
par rayonnement thermique.

5.3.3 Descente sous vide

La premiére mise sous vide a pris plusieurs heures pour descendre jusqu’a 10~2 mbar,
mais ceci a été mis sur le compte du dégazage de toute la mécanique de la cellule. Le
probléme a persisté sur une dizaine d’essais de descente en pression. La pression minimale
n’a jamais atteint 107> mbars, et aprés chaque ouverture de la cellule par la fenétre saphir,
la pompe a vide n’arrivait pas & monter a une vitesse de rotation supérieure & 100Hz. Un
serrage fort des vis sur la bride permettait a la pompe d’atteindre sa vitesse nominale de
1000Hz, mais la pression ne descendait pas & une valeur permettant la mise en froid.

Une inspection de la mécanique & la recherche de fuites a mis en évidence des apparents
impacts sur la bride de la fenétre et sur d’autres zones, toutes protégées par I’anodisation
noire (fig.5.9). Lors du traitement de surface, ces piéces ont été sorties du bain d’acide et
suspendues pour sécher. Mais des gouttes d’acide étaient encore sur la surface, continuant
d’attaquer et créant des "trous" dans la piéce. Ces impacts étant au niveau du joint to-
rique assurant normalement l'isolation de la cellule, ils formaient des entrées d’air et donc
limitaient la mise sous vide.

De la graisse a vide spéciale cryogénie a été appliquée sur cette zone afin d’augmenter
I'étanchéité de la cellule. Depuis, la pression dans la cellule a atteint les 10~ mbars, mais
toujours au bout d’une dizaines d’heures.

Une inspection de la cellule & la recherche de sources de fuite a montré que le joint
silicone placé sous la bride de la fenétre n’était pas suffisamment épais. La bride devait
étre serrée par les vis a fond, au point parfois de ne pas pouvoir les déserrer. Ceci montre
que la bride venait reposer sur la mécanique de la cellule, et non sur le joint silicone qui,
du fait, n’était pas assez comprimé pour assurer l’étanchéité du systéme. Un serrage fort
des vis du corps de la cellule peut assurer une étanchéité moyenne, mais leur déserrage
sera impossible avec la chambre froide activée a cause de la contraction du métal avec le
froid, une modification est donc a faire. Un nouveau joint plus épais est demandé.
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FIGURE 5.9 — Photographie de la bride de maintient de la fenétre saphir montrant les
"impacts" dus & l’anodisation noire sur la surface (la luminosité et le contraste de l'image
ont été augmentés afin de mieux discerner les traces d’acide).

Un passage de la cellule au détecteur de fuites a permis de mettre en évidence des
fuites importantes sur les jointures de ’enceinte de la cellule, et faible autour de la fe-
nétre. L’inspection des joints n’a montré aucun probléme mais la mécanique présentait des
rayures de surface au niveau des joints, pouvant former des micro-fuites. Il faut également
prendre en compte les différents temps de dégazage des parois de la cellule. La mécanique
d’IceBERG est en aluminium avec l'intérieur de la chambre brute de découpe (jet d’eau),
donc rugueux et pouvant facilement "se charger" en molécules lors de chaque remise a
I’air. Le dégazage de la cellule peut étre amélioré par un chauffage des parois, notam-
ment par des cordons chauffants ce qui est actuellement le cas pendant I'utilisation de
CarboN-IR, mais la forme cubique de la cellule rend I'installation d’un cordon chauffant
difficile. Les deux plaques fermant I’enceinte de la cellule ont été repolies afin d’enlever
les rayures et limiter ’accroche des molécules d’eau pendant la remise a l’air. Depuis, la
cellule descend sous vide lentement, mais atteint dans une durée raisonnable une pression
satisfaisante pour la mise en conditions cryogéniques.

5.3.4 Performances

Descente en température

La descente de 293K a 80K a été chronométrée en 105 minutes jusqu’a stabilisation
de la température (fig.5.10). Ce monitoring a été effectué par mesure de la température
au niveau du doigt froid.

Juste avant la stabilisation a 80K, la pente de la courbe n’est pas nulle, signe que la
puissance du cryostat permet de descendre & une température encore plus basse avant
d’atteindre sa limite. Au bout de 2h30, le doigt froid du cryostat a atteint 75K, et ce
avec les parois de la cellule a température ambiante. Avec la chambre froide activée, la
température minimale atteinte est de 66K. La vitesse globale de descente en température
est également légérement plus rapide, passant de 2,13K/min & chaud a 2,24K/min en
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FIGURE 5.10 — Suivi de température de 1’échantillon pendant la descente d’IceBERG
(température de consigne 80K).

chambre froide activée.

Thermalisation de 1’échantillon

Le doigt froid du cryostat est situé a 52 mm de la surface inférieure du porte-
échantillon, supporté par une entretoise en aluminium de 210 g. De plus, les portes-
échantillons sont des cubes en aluminium d’environ 100 g taillés dans la masse, et évidés
afin de créer les creusets recevant les échantillons. Les portes-échantillons constituent
donc une masse en plus a refroidir pour le cryostat. Les deux capteurs de température
sont fixés sur 'entretoise et non sur les porte-échantillons. Il peut donc exister un retard
entre la stabilisation en température mesurée par les diodes et la thermalisation compléte
de I’échantillon a la température de consigne. Ce décalage constitue le temps nécessaire a
laisser a la thermalisation de I’échantillon lors des paramétrages des séries en température.
Cette durée va également dépendre de la capacité de I’échantillon a se thermaliser, qui
peut par exemple étre réduite si I’échantillon est constitué de grains, avec peu de surface
de contact entre eux.

La thermalisation de I’échantillon a une température de consigne peut étre déterminée
comme le moment auquel sa réflectance ne varie plus. Ce principe est utilisé pour 1’option
de monitoring lors des séries thermiques (voir présentation du logiciel de contréle). Le
goniomeétre éclaire 1’échantillon & une longueur d’onde préalablement choisie, puis enre-
gistre au cours du temps les variations de photométrie de la surface. Lorsque les variations
de signal s’annulent, le logiciel considére I’échantillon comme thermalisé. Evidemment, il
est nécessaire de choisir une longueur d’onde a laquelle la réflectance de I’échantillon est
connue pour varier avec la température.

Controle des remontées en température

Lors des remontées en température, le cryostat s’arréte, et la cellule est laissée sur son
inertie. Cependant, il faut environ 15h a la cellule pour remonter de 80K & la tempéra-
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ture ambiante (fig. 5.11). La résistance chauffante controlée depuis le LakeShore est donc
utilisée comme une aide annexe au chauffage.

Temperature (K)

—+— Controle (cryostat) I
—<— Monitoring (LakeShore) T
+ 1 +

. 1 .
+—+ t t

400 600 800
Time (min)

Derivative (K.min_1)

—t )
t +—+ +—+ +—+—+

100
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Controle temperature (K)

FIGURE 5.11 — Suivi de la remontée a température ambiante d’IceBERG et dérivée en

K.min™'.

La résistance chauffante ne s’activera que si la température remonte de moins d’1 K.min~

sur son inertie seule. Ainsi, jusqu’a une température de consigne de 150K, la cellule fonc-
tionnera sur son inertie. Entre 150K et 250K, la résistance s’activera a puissance réduite
afin de limiter les overshoots de température, et fonctionnera au-dela a pleine puissance

pour aider a la remontée a température ambiante.

5.3.5 Modification du design

Les simulations de transfert thermiques par ANSYS ont montré que la différence de
température entre le doigt froid et la surface du porte échantillon atteignait 12K (fig. 5.12).

Dans le cas d’une poudre ayant une faible capacité a se thermaliser, ’écart entre la
température du doigt froid et la surface étudiée peut atteindre 50K. Etant donné les po-
sitions des capteurs de température dans la cellule, il est impossible avec le design actuel
de connaitre précisément la température de 1’échantillon lui-méme.

Une solution consiste & injecter du gaz dans la cellule afin d’augmenter les échanges
thermiques entre ’échantillon et son environnement. Cette technique s’est montré efficace
sur CarboN-IR [144], qui contient une cellule interne pouvant étre partiellement remplie
de gaz pendant une mesure. Cependant, les parois en aluminium de la cellule ont montré
qu’ils adsorbaient rapidement des molécules d’eau atmosphériques lors des remises a lair,
et dégazaient lentement lors de la mise sous vide. Il est préférable, pour IceBERG de
travailler sous vide dynamique, afin d’évacuer les molécules adsorbées dés leur dégazage,
I'injection de gaz dans I'enceinte elle-méme est donc déconseillée.

Un nouveau design a été mis en place, permettant l'injection de gaz autour de I’échan-
tillon, tout en gardant la cellule elle-méme sous vide dynamique (fig. 5.13).

Ce design comprend des écrans thermiques refroidis par le doigt froid du cryostat et
plus resserrés autour de 1’échantillon, ainsi qu'une deuxiéme fenétre saphir posée au dessus

1
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FIGURE 5.12 — Capture d’écran ANSYS de la simulation thermique du porte-échantillon
et du doigt froid d’IceBERG. Le doigt froid est fixée a 70K, et la température est mesurée
dans le fond du creuset, au niveau du point rouge.
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FIGURE 5.13 — Schéma SolidWorks montrant le nouveau desgin d’lceBERG, et I'enferme-
ment de ’échantillon permettant 'injection de gaz

de la surface étudiée. Un tuyau relié a I'une des piqiires sur les flans de la cellule permet
d’injecter du gaz entre ’échantillon et la deuxiéme fenétre saphir. Ce design permet donc
de mieux thermaliser ’échantillon a la température demandée, tout en maintenant la
cellule sous vide dynamique.
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5.4 Effet photométrique de la fenétre saphir

5.4.1 Correction de la fenétre dans les conditions nominales

La présence de la fenétre saphir au dessus de I’échantillon géneére des réflexions para-
sites entre la surface étudiée et la fenétre elle-méme. Ceci a déja été étudié par Antoine
Pommerol pendant sa thése sur la mise en place de Sérac [139], la cellule chauffante de
SHINE. La transmission de la fenétre a été déterminée de maniére empirique.

La quantité de lumiére renvoyée hors de la cellule et captée par les détecteurs est
déterminée par un schéma simple (fig. 5.14).

1 RT2 (1-T)R2T2 (1-T)2R3T2

FIGURE 5.14 — Schéma des réflexions multiples entre la fenétre et la surface de ’échan-
tillon.

avec R la réflectance de la surface étudiée et T la transmission de la fenétre saphir.
On considére donc que la lumiére réfléchie par la fenétre est de (1-T). Ainsi, on peut
déterminer que le flux lumineux capté par les détecteurs correspond & la somme de toutes
les contributions sortantes de la cellules.

Rincasured = T? Z(l - T)IR(H—I) (51)
i=0
Ce modele simple permet néanmoins une correction précise de l'effet photométrique
induit par la fenétre saphir (fig. 5.15).

5.4.2 Extension aux géométries variables

Il a été vu lors des premiers spectres de MIRAGE une augmentation anormale de la
réflectance mesurée dans le visible et dépendant de la géométrie (figs. 5.16 et 5.17).

Cette augmentation vient de la contribution de la lumiére réfléchie par la surface su-
périeure de la fenétre elle-méme captée par les détecteurs (fig. 5.18).

Il s’est avéré que I'état de surface des fenétres de MIRAGE n’était pas suffisamment
fin pour obtenir une réflexion primaire ptirement spéculaire. La réflectance mesurée par le
goniométre aux angles de phases faibles et jusqu’en configuration nominale (éclairement
au nadir 0° et observation a 30°) est contaminée la contribution de la BRDF de la fe-
nétre elle-méme. Aprés renvoi des optiques chez le constructeur pour polissage, la fenétre
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FIGURE 5.15 — Spectres en réflectance de plusieurs surfaces mesurées sans (noir) et avec
(bleu) la fenétre saphir, et spectre corrigé des effets photométriques induits par le saphir
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FIGURE 5.16 — Spectres du charbon PSOC mesurés sans (gauche) et avec (droite) fenétre
saphir pour différents angles d’émergence. Dans les deux cas, l'incidence a été fixée a 0°.
Les effets photométriques n’ont pas été corrigés.

de MIRAGE et celles de rechange sont a présent parfaitement spéculaires, a condition
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FIGURE 5.17 — BRDF du charbon PSOC pour A = 500 nm (gauche) et A = 1840 nm
(droite) sans (bleu) et avec (vert) fenétre sans correction photométrique. La ligne rouge
représente la direction d’illumination, ici fixée a 0°.
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FIGURE 5.18 — Photographie de MIRAGE montrant la tache d’éclairement nominale sur
la surface de 'échantillon (charbon PSOC) et la réflexion parasite sur la fenétre avant
repolissage (la luminosité et le contraste de 'image ont été augmentés pour discerner les

deux taches).

que leur surfaces soient propres de toute poussiére ou résidu d’échantillon. Les fenétres
d’IceBERG ont été commandées aprés cet incident sur MIRAGE, et leur état de surface
scratches and digs (comparaison des tailles de rayures et creux a des valeurs normalisées)
a été spécifié a 60/40 (qualité de précision optique) lors de la commande.

Dans l'infrarouge, on observe une baisse progressive de réflectance avec 'augmenta-
tion de I'angle d’émergence. Ce comportement n’apparait pas sur les spectres du charbon
type PSOC enregistrés sans fenétre, et est donc dii a la fenétre saphir. La fenétre sa-
phir est suffisamment fine (3 mm), son coefficient d’absorption suffisamment faible dans
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notre gamme de mesure, et les angles relativement faibles pour ne pas induire de baisse
de transmission par augmentation du trajet optique des rayons dans la fenétre lors du
changement de géométrie. J’ai présenté précédemment la cartographie de la réponse des
détecteurs de SHADOWS. Ainsi, le signal mesuré par les détecteurs va dépendre de la
position du spot lumineux sur cette carte de réponse. Des variations de position et de
taille du spot au niveau de I’échantillon induites par la présence de la fenétre saphir
dans le systéme vont donc impacter la photométrie de I'instrument. De part son large
éclairement collimaté, SHINE n’est que trés peu impacté par ces variations de sensibilité
des détecteurs dans leur tache d’observation. En effet, la zone observée par SHINE est
entierement comprise dans la tache d’éclairement de 20 cm de diameétre. Un décalage de
la position de cette tache n’aura qu’un impact négligeable sur la photométrie, due a sa
faible inhomogénéité d’éclairement. Cependant pour SHINE en mode Gognito et pour
SHADOWS, le spot d’éclairement est entiérement compris dans la zone observée, et la
photométrie relevée par le goniomeétre dépend de la réponse spatiale des deux détecteurs
(voir précédemment la description du goniométre). Le décalage en fonction des angles du
spot d’éclairement dans sa tache d’observation au niveau de I’échantillon induira donc
une baisse de photométrie, non représentative de I’échantillon.









EFFET DE LA TEMPERATURE SUR LES
SIGNATURES D’HYDRATATION

6.1 Intérét de ’analyse

L’observation des signatures d’hydratation sur les astéroides et les météorites, ainsi que
I'origine des différentes bandes détectées ont été présentés dans le premier chapitre. Il a
également été suggéré dans le premier chapitre que tous les petits corps du Systéme Solaire
ont subi un épisode plus ou moins important d’altération thermique lors de leur accrétion,
ainsi qu’une déplétion d’astéroides hydratés parmi les géocroiseurs. Les surfaces de ces
derniers présentent des températures supérieures a celles des astéroides de la Ceinture
Principale, et ont pu subir d’intenses épisodes de chauffage, au-dela de 1500K, lors de
leur approche du Soleil [145, 146, 16]. Ainsi, afin de mieux interpréter les signatures
observées sur les astéroides, et d’apporter une hypothése quant a la cause de la déplétion
en géocroiseurs hydratés, il est nécessaire d’analyser les effets de la température sur les
bandes d’hydratation dans le visible et le proche-infrarouge.

6.2 Les signatures d’hydratation dans le visible

La dépendance des bandes avec la température mesurée avec la météorite Mukundpura
a été publiée dans un article [17] regroupant également I’analyse de la BRDF de la surface,
et donc disponible au chapitre suivant.

6.2.1 Les bandes du fer

L’hydratation des surfaces se traduit dans le domaine du visible par 'observation de
3 bandes faibles, a 700, 900 et 1100 nm, traduisant la présence de phyllosilicates porteurs
d’ions fer [147]. La bande a 700 nm est due & un transfert de charge entre les ions Fe*"
et Fe*™ (Fe™ + Fe®' — Fe®' + Fe*") [26], tandis que les bandes & 900 et 1100 nm sont
dues a des transitions énergétique au sein du champ cristallin Fe*" [148].

Les distances inter-atomes dans les structures cristallines ainsi que les transferts de
charge dépendent de la température [149, 148]. On s’attend donc & une dépendance des
signatures spectrales a 700, 900 et 1100 nm avec la température imposée a I’échantillon. Il
a notamment été observé une augmentation de la bande des transferts de charges a basse
température [150], ainsi qu’une disparition de ces signatures a haute température [151].

135
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6.2.2 Les signatures dans 1'ultra-violet

L’acquisition des spectres avec SHADOWS peut commencer vers 350-400 nm et donc
ne permet qu’une détection partielle de 'absorption dans 'ultraviolet. Cette absorption
peut étre due a un transfert de charge métal-O dans les minéraux oxydés [152] ou encore
au carbone présent dans la matiére organique de I’échantillon [153]. Cependant, l'inca-
pacité du goniométre a détecter avec précision le minimum de réflectance dans la bande
(donc sa position), rend impossible la détermination de la cause de cette absorption. Cette
bande doit néanmoins étre prise en compte dans ’analyse des spectres, surtout pour leur
modélisation, car elle va également varier avec la température imposée a 1’échantillon.

6.2.3 Modélisation des spectres

Les bandes d’absorption dans le visible peuvent étre modélisés afin de déterminer avec
précision la variation avec la température de leurs paramétres. Sunshine et al. [154| pré-
sentent un profil gaussien modifié montrant un meilleur ajustement au spectre comparé au
profil gaussien standard. Ce modéle gaussien modifié "Modified Gaussian Model”" (MGM)
est défini par la formule suivante :

n n\2
%) (6.1)
o
avec A\ la longueur d’onde, A, P et o respectivement ’amplitude, position et FWHM du
profil gaussien. La valeur de n peut étre déterminée empiriquement. Ce facteur induit une
modification de la symétrie du profil, en jouant sur les pentes au niveau des ailes droite
et gauche de la bande.

MGM (X)) = Aexp(

Afin de modéliser le spectre en entier, j’ai donc utilisé ce profil MGM pour chacune des
signatures spectrale détectée dans le visible. Ainsi, le modéle complet de fit correspond &
une somme de profils MGM et du continuum, considéré linéaire :

Refl(A) = SA+ 0+ Y MGM(\, A;, P, 0;) (6.2)
i=1

avec S et O respectivement la pente et l'offset appliqués au continuum linéaire, A la
longueur d’onde, A;, P; et o; respectivement l'amplitude (appelée par la suite "band
depth” BD), position (P) et FWHM du profil MGM. Enfin, m correspond au nombre de
profils MGM injectés dans le modéle. Dans le cas de Mukundpura, présenté dans la partie
suivante et dans l'article [17] du chapitre suivant, seuls 3 MGM suffisent, représentant les
bandes d’absorption a 700 et 900 nm ainsi que celle dans ’'UV. Nous verrons par la suite
qu’il peut étre nécessaire d’ajouter un quatrieme profil MGM autour de 500 nm afin de
modéliser correctement les spectres de certains échantillons.

6.2.4 Dépendance avec la température

Pendant cette analyse, le design d'IceBERG n’était pas encore démarré. J’ai donc
utilise SHINE et CarboN-IR pour mesurer la réflectance de Mukundpura a basse tempé-
rature. Les spectres a température ambiante et a haute température ont été mesurés avec
SHADOWS et MIRAGE, qui venait juste d’étre finalisée.

Les mesures ont été réalisées sous vide secondaire dans MIRAGE, et avec quelques
millibars d’azote gazeux dans CarboN-IR afin d’assurer la thermalisation de 1’échantillon.
L’analyse se limite pour le moment au visible, avec un pas fin de 10 nm afin de détecter
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des variations faibles. Les spectres obtenus ont ensuite été modélisés pour mettre en évi-
dence les profils des bandes d’absorption (fig. 6.1).
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FIGURE 6.1 — Spectres en réflectance de la météorite Mukundpura (poudre) acquis sous
différentes températures : 80K (bleu), 294K (vert) et 510K (rouge). Les spectres ont été
modélisés afin de mettre en évidence les profils des bandes : Noir : spectres modélisés,
Bleu : absorption UV, Cyan : bande a 700nm, Vert : bande & 900 nm.

Grace a la modélisation des spectres, j’ai pu déterminer avec précision les modifica-
tions des parameétres des bandes des spectres avec la température (table 6.1).

L’augmentation de la température entraine un rougissement des spectres, mis en évi-
dence par le spectre acquis a 80K présentant une pente négative (spectre bleu), alors
que les spectres acquis a température ambiante ou & 510K présentent une pente positive
(spectres rouges). Dans le méme temps, on observe une baisse du niveau de réflectance
du continuum, passant de 0,0352 a 80 K a 0,0326 a 510 K.

La bande a 700 nm se décale de 20 nm vers les grandes longueurs d’onde avec la baisse
de température. De plus, cette bande augmente en amplitude d'un facteur 1,2, tandis que
sa FWHM gagne prés de 100 nm. Il est intéressant de noter que 'effet inverse se produit
pour la bande a 900 nm, mis a part pour la position de la bande. De 510 K a 80 K, la
bande se décale de 30 nm vers les courtes longueurs d’onde, son amplitude est réduite
d’un facteur 2,5 et sa FWHM est réduite d’environ 130 nm.

Les variations combinées du continuum ainsi que des 3 bandes détectées dans le
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80K 294K 510K
S (nm~1) —1,210.107% 6,299.10~" 1,797.107°
O 0,0352 0,0341 0,0326
Avv (%) 0,298 0,327 0,314
Pyy (nm) 404 394 396
opy (nm) 105 176 171
Azoonm (%) 0,183 0,177 0,153
Proonm (nm) 710 702 730
T700nm (nm) 330 252 239
Agoonm (% 0,043 0,136 0,107
J900nm (nm) 167 327 298
Max. de réflectance 0,0344 0,0342 0,0334
Position du max. (nm) 491 539 560

TABLE 6.1 — Paramétres du continuum et des bandes détectées dans le visible pour les
températures analysées.

spectres aménent a un apparent décalage du maximum de réflectance de prés de 70 nm,
ainsi qu'une légére baisse de sa valeur.

Cette analyse met en évidence deux effets. Tout d’abord, les modifications de la struc-
ture de I’échantillon avec la température, majoritaires entre 80K et 294K, et enfin ’alté-
ration par la haute température entre 294K et 510K. Les modifications de structure sont
également présentent dans cette gamme thermique, mais les deux effets sont indissociables.

6.2.5 Altération irréversible & haute température

Je me concentre ici sur les effets a haute température. Afin de mettre en évidence de
possibles variations spectrales pendant le chauffage, mais également apres refroidissement
de I’échantillon, j’ai donc mesuré une série de spectres, toujours avec Mukundpura, pen-
dant des rampes thermiques montantes et descendantes (fig. 6.2). Les spectres ont été
acquis avec MIRAGE sous vide secondaire.

Cette série met en évidence I’écart des spectres entre les haute et basse températures,
ainsi que le caractére irréversible des modifications induites sur I’échantillon par la haute
température. Par exemple, les deux spectres acquis a la température ambiante 294K
montrent une apparente baisse de réflectance, un rougissement du spectre, ainsi qu'un
décalage de la bande a 700 nm vers les grandes longueurs d’onde. Cependant, les écarts
observés entre les spectres avant et aprés chauffage correspondent & une combinaison des
variations du continuum, ainsi que de chacune des bandes du spectre (fig. 6.3).

Il est difficile de voir sur seulement deux spectres I'aspect réversible ou non des mo-
difications induites dans I’échantillon par la haute température. J’ai donc réalisé le fit
de chacun des spectres de la série, en chauffage et pendant le refroidissement, et analysé
individuellement les paramétres spectraux du continuum et des bandes (fig. 6.4).

Il est visible sur cette analyse que le continuum ainsi que les 3 bandes d’absorption
montrent une altération irréversible par la haute température. On peut observer sur la fig.
6.4 une augmentation de la pente du continuum de 6,3010 "nm =t & 3, 1810 %nm =1, cou-
plé & une baisse de la réflectance, représenté par 'offset du continuum, de 0,0341 a 0,0319.
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FIGURE 6.2 — Spectres en réflectance de Mukundpura acquis a plusieurs températures de
la température ambiante 294K a 510K. Les mesures ont été effectuées pendant les rampes
de température montante puis descendante. Les offsets ont été appliqués pour faciliter la
lecture et sont identiques pour deux spectres acquis & la méme température.

Avec 'augmentation de la température, 'amplitude de la bande & 700 nm augmente
puis diminue a partir de 430K, sa FWHM diminue et la bande se décale vers les grandes
longueurs d’onde. Pendant le refroidissement, son amplitude change peu et retourne a une
valeur proche mais sensiblement plus basse qu’avant chauffage (0,163% contre 0,177%).
Pendant le chauffage, la position de la bande est fortement modifiée, avec un décalage de
703 & 730 nm. Elle retourne a 720 nm pendant le refroidissement. Ainsi, la position de la
bande & 700 nm n’est pas réversible avec la température. Ceci peut étre expliqué par des
procédés d’oxydo-réduction dans les phylosilicates pendant le chauffage.

L’amplitude de la bande & 900 nm diminue avec 'augmentation de la température de
0,130% a 0,107%, tandis que sa position se décale de 926 a 941 nm. Cependant et a I'in-
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FIGURE 6.3 — Spectres en réflectance de Mukundpura avant et aprés chauffage (corres-
pondant au premier et dernier spectres de la figure 6.2), modélisés par une somme de
MGM. Noir : mesures, Gris : spectre modélisé, Bleu : absorption UV, Cyan : bande a
700nm, Vert : bande a 900 nm.
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FIGURE 6.4 — Variation des paramétres spectraux de Mukundpura avec la température
pendant le chauffage (rouge) et refroidissement (bleu) de ’échantillon.

verse de ce qui est observé sur la bande a 700 nm, ces variations sont réversibles pendant
le refroidissement de 1’échantillon. Seule ’augmentation de la FWHM garde un aspect
irréversible. Ce résultat est attendu comme cette bande & 900 nm est due & une transition
des champs cristallins ainsi qu’a un transfert de charges, dépendante et réversible avec la
température [148].

La combinaison de chacune de ces variations induisent un déplacement apparent du
maximum de réflectance de 530 nm a 558 nm aprés les rampes thermiques, ainsi qu’une
légére baisse de réflectance de 0,0342 & 0,0335.

Ceci améne donc & une question : & quelle température 'altération irréversible par la
haute température prend-t’elle le dessus sur les modifications structurelles ?
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6.2.6 Phénoméne d’hystérésis

Cette analyse se base sur le fait que les modifications de structure cristalline dues a
la température sont réversibles. J’ai donc mis en place le protocole suivant afin d’essayer
de mettre en évidence le passage du régime réversible a irréversible, donc de déterminer
la température a partir de laquelle I’échantillon est altéré.

Les spectres sont réalisés en utilisant MIRAGE sous vide (107° — 107% mbars). Des os-
cillations de température sont imposées, correspondant a une augmentation de 40 K, puis
un refroidissement de 20K (fig. 6.5). Une acquisition est réalisée a chaque pas thermique
apres 30 minutes de thermalisation. Aprés les mesures a 523 K et 503 K, ’échantillon est
lentement refroidi, avec un spectre acquis tous les 50K jusqu’a température ambiante.

550 ———— —————t—
500 +
450 +

400

Temperature (K)

350

300 ¢

250 H——+—+++—++—+F+++++++++ -+
0 5 10 15 20 25 30
Time (spectra)

FIGURE 6.5 — Présentation de I’enchainement des températures pour ’analyse d’hystérésis

Les amplitudes thermiques entre chaque pas, et donc chaque spectre, sont relativement
faibles. Ainsi, les variations spectrales a détecter le seront encore plus. Une telle analyse
sera difficile a réaliser sur des surfaces faiblement altérées par ’eau, présentant des bandes
faibles et des variations limitées avec la température. Cette rampe de température a été ap-
pliquée a la cronstedtite (une serpentine riche en fer de formule (Fe, Mg)3(Fe, Si);O5(OH),4
[29]) ainsi qu’a deux météorites fortement altérées : ALH 83100 (CM1) et GRO 95577
(CR1).

Le modéle de fit n’est pas suffisamment précis pour détecter des variations aussi fines
sur tous les parameétres des bandes. J’ai donc analysé ici les variations de la créte de ré-
flectance vers 520 nm, entre I’absorption UV et la bande & 700 nm (fig. 6.6). Les spectres
ont été modélisés afin d’obtenir une meilleure précision sur la position de la créte que le
pas spectral de la mesure.

Les trois échantillons analysés montrent des variations irréversibles par la série de
températures imposée. Leur niveau de réflectance est abaissé, couplé a un décalage de la
position du maximum de réflectance vers les grandes longueurs d’onde. La cronstedtite
présente les plus grandes variations, avec une perte de 0,0136 de réflectance ainsi qu’'un
décalage de plus de 85 nm. Vient ensuite la CR1 GRO 95577 avec une perte de 0,0045 de
réflectance et un décalage de prés de 20 nm. Enfin, la réflectance de la CM1 ALH 83100
est diminuée de 0,0024, couplé a un décalage d’un peu plus de 10 nm. La cronstedtite est
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FIGURE 6.6 — Réflectance et position de la créte pour les trois échantillons pendant 1’ana-
lyse d’hystérésis. Rouge : mesures pendant la rampe de température, Bleu : mesures
pendant le refroidissement de 1’échantillon.

trés riche en fer, la météorite GRO 95577 contient entre 5 et 7 vol.% de métal [155], et de
la cronstedtite a été détectée dans la météorite ALH 83100 [156]. On remarque ainsi que
plus I’échantillon est riche en fer, plus les variations sont importantes, mais ce résultat
n’est pas étonnant.

On remarque sur la figure 6.6 que les effets de la température sur la cronstedtite sont
immédiatement irréversibles, et ce méme a basse température. Les variations sur les deux
météorites sont réversibles jusqu’a 360 K pour ALH 83100 et 420 K pour GRO 95577. On
distingue donc sur ces deux surfaces les deux effets de la température : les déformations
de la maille cristalline et les transferts de charges induisant les variations réversibles, puis
I’altération structurelle irréversible a haute température. Ceci est notamment visible sur
les résultats de la météorite GRO 95577 ot les oscillations de température permettent de
retrouver les méme valeurs et position de maximum de réflectance jusqu’a 420 K. Au-
dela, les variations induites sont irréversibles et de plus en plus importantes, jusqu’a la
température maximale mesurée et le refroidissement de 1’échantillon.

6.3 Lessignatures d’hydratation dans le proche-infrarouge

L’infrarouge contient les signatures de ’eau et des minéraux hydratés, notamment in-
clus dans la bande d’absorption intense autour de 3um. Les causes de cette bande ont été
décrites dans le premier chapitre présentant en détail I'altération aqueuse des surfaces. Je
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rappellerai juste que cette signature spectrale traduit la présence de minéraux hydratés
portant des groupes -OH et/ou des molécules d’eau [27, 157, 158]. Il a également été pro-
posé que la formation de ces groupes -OH pouvait provenir de l'altération de la surface
par les vents solaires [159, 23, 160]

6.3.1 Les analyses précédentes sur la bande globale

Par une analyse en transmission, Beck et al. [161, 162] a montré une augmentation
de l'intensité de la bande, un décalage de sa position et de son barycentre vers les hautes
fréquences, donc courtes longueur d’ondes, ainsi qu’un affinement de la bande avec 1’alté-
ration aqueuse. Ce décalage a été également observé en spectroscopie en réflectance diffuse
[157, 27, 158] (fig. 6.7).
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FIGURE 6.7 — Spectres en réflectance de plusieurs météorites de degrés d’altération
aqueuse différents (mesure sous vide). Bleu : CM, Noir : CR. Le type pétrographique
selon I’échelle de Rubin et al. [87] est noté entre parenthéses. La ligne grise montre la
position du minimum de réflectance dans la bande a 3-pym de la météorite la plus altérée.
Données de [158].

Cet effet peut étre expliqué par 'augmentation avec l’altération aqueuse du taux
de Mg-phyllosilicates ayant un pic d’absorption autour de 2,7um. Garenne et al. [31] a
confirmé ceci par une analyse de thermogravimétrie (TGA), en montrant la corrélation li-
néaire entre la proportion de phylosilicates et I’échelle pétrologique d’Alexander et al. [88|.
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Cette signature spectrale peut aisément étre contaminée par des molécules d’eau at-
mosphérique adsorbée sur la surface analysée. L’analyse sous vide et en étuve permet de
retirer cette contribution, déformant fortement la bande. Il a notamment été montré une

diminution importante de 'aire de la bande par perte d’une composante centrée vers 3um
[161] (fig. 6.8).
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FIGURE 6.8 — Spectres en transmission de la météorite CI Orgueil centrés autour de la

bande a 3-pum acquis a différentes températures. La ligne verticale marque la composante
a 2.7um. Figure tirée de [161].

Le passage des conditions atmosphériques terrestres aux conditions astéroidales génére
une forte modification de la forme générale de la bande a 3-um, que ce soit en transmis-
sion (fig. 6.8) ou en réflectance [163]. La signature spectrale passe d’une forme large et
globalement ronde a une forme fine et piquée aprés passage sous vide et a haute tempéra-
ture. Ceci est expliqué par la perte par I’échantillon de I’eau atmosphérique et de son eau
adsorbée, montrant une large composante autour de 3um, et responsables des premiers
pics de pertes de masse observés en TGA [31].

6.3.2 Décomposition de la bande a 3-ym

Tous les travaux précédents analysent la bande a 3-um dans sa globalité. Cependant,
les effets mis en évidence précédemment (décalage de la bande avec l'altération aqueuse,
modification de la forme par la haute température) traduisent la présence de multiples
composantes dont la combinaison aboutit & la forme complexe de cette signature spectrale.

Des analyses précédentes réalisées sur des argiles ont mis en évidence les principales

composantes de cette bande :

— Une composante fine et fortement asymétrique est due aux modes de vibration des
groupes -OH fixés aux minéraux hydratés comme les phylosilicates. Cette signature
spectrale est présente entre 2700 nm et 2800 nm, et est responsable du décalage de
la bande vers les courtes longueurs d’onde avec l'altération aqueuse de la surface,
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couplé a un renforcement de la pente de ’aile gauche. Elle est notamment visible sur
les spectres acquis sous vide et aprés chauffage & haute température (par exemple
le spectre d’Orgueil chauffée a 302°C sur la fig. 6.8).

— Une faible composante peut étre présente autour de 2760 nm. Elle correspond
aux modes de vibrations des molécules d’eau interfolliaires fortement liées dans les
argiles. Cette bande est aisément saturable, et il a été montré que son intensité
restait constante autour de 7 % méme en cas d’humidité variable [164, 165]. Ce-
pendant, cette signature spectrale est difficilement distinguable car noyée dans la
composante des minéraux hydratées.

— Deux composantes dues aux vibrations des molécules d’eau peuvent étre séparées,
chacune correspondant aux vibrations symmétriques et antisymmétriques de dif-
férentes molécules d’eau. La premiére autour de 2800 nm trace la présence d’eau
adsorbée, donc faiblement liée & 1’échantillon. La seconde vers 3100 nm témoigne
de molécules d’eau fortement liées & la surface, par exemple retenues entre les
cristaux, en solution autour de cations interstructurels, ou autour d’oxides. Les
parameétres spectraux des deux derniéres composantes sont directement reliés au
nombre de molécules présentes dans I’échantillon. En effet, il a été montré qu’en
diminuant 'humidité de ’échantillon, donc en retirant des molécules d’eau, ces
composantes perdaient en intensité et se déplacaient vers les courtes longueurs
d’onde [117, 166, 167, 168|. Dans sa thése [117], Schultz explique ce décalage d'un
point de vue énergétique : lors de la réduction du nombre de molécules d’eau dans
I’échantillon, I’énergie de liaison hydrogéne diminue, permettant donc aux groupes
-OH de vibrer a une fréquence plus élevée, induisant donc un décalage de la bande
observée vers les longueurs d’onde courtes.

Sans pour autant étre définitivement séparées, ces composantes sont responsables des
différents pics de pertes de masse observées dans les analyses TGA [31].

En résumé, la premiére composante reliée aux minéraux hydratés se décale en longeur
d’onde avec 'altération aqueuse de 1’échantillon, tandis que les positions des deux bandes
des molécules d’eau sont directement reliées a I’humidité de la surface. En combinant
les informations retenues dans les composantes, il est donc possible d’établir ’histoire
thermique de ’échantillon en utilisant seulement la bande des -OH autour de 3-um. Ceci
constitue l'analyse majeure de ma thése, publiée dans deux articles : le premier présente
une nouvelle méthode de déconvolution de cette bande d’absorption [165], le second pré-
sente l'analyse via cette bande de I’histoire thermique des météorites avec application aux
astéroides [60]. Les deux articles sont présentés ci-aprés.

6.3.3 Meéthode de déconvolution de la bande & 3um : le pro-
gramme HADeS

Afin de réaliser une analyse précise de cette bande, il est nécessaire de séparer les
diverses composantes qui la forme. En effet, ces 3 ou 4 contributions (metal-OH, eau in-
terfeuillet, adsorbée et structurelle) apportent chacune une information différente sur la
nature et ’histoire d’altération de I’échantillon analysé.

La bande globale peut donc étre modélisée comme la somme des porteurs des groupes
-OH. La déconvolution de bandes s’effectue généralement a 1’aide de profils Gaussiens,
ou de Gaussiennes modifices (MGM) [154]. Cependant, ["utilisation de ces deux profils ne
permettaient pas une modélisation satisfaisante de la forme de ’absorption, notamment
sur le bord des ailes proches du retour au continuum, ainsi que dans le fond de la bande.
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La majeure partie des contraintes sur I’ajustement vient de la chute brutale de réflec-
tance sur l'aile gauche de la bande (aux courtes longueurs d’onde). Dans le cas d’ajuste-
ments par des profils gaussiens ou MGM, les deux étant symétriques, cette chute brutale
n’est modélisable que par une composante de faible largeur (fig. 6.9).
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FIGURE 6.9 — Ajustement de la bande & 3um par des profils gaussiens (haut) et écart entre
les données mesurées et modélisées (bas) sur la météorite Tagish Lake. Noir : réflectance
mesurée, Rouge : réflectance modélisée, Vert, Violet, Bleu : composantes gaussiennes,
Gris : organiques.

Ces modéles sont clairement améliorables, mais la forme complexe et la largeur de la
bande de Tagish Lake montrent la présence de plusieurs composantes et donc rend les
essais difficiles. Des spectres en réflectance d’astéroides mesurés par le satellite AKARI
ont montré une bande d’absorption plus fine et de forme triangulaire (fig. 6.10), pouvant
étre le signe d’une bande ne contenant qu'une seule composante mais impossible a ajuster
comme tel avec les modéles gaussiens standards.

Afin d’améliorer I'ajustement de ces bandes avec un nombre limité de composantes,
j’ai donc testé la modélisation de la bande & 3pm en utilisant un profil asymétrique,
une Gaussienne modifiée par une exponentielle [169] ("Ezponentially Modified Gaussian"
EMG) :

EMG(\ h,p.0.7) = ’;—U@ewg@v -2 “]erfc%é SATM (63)

avec A la longueur d’onde, h, p et 0° respectivement 'amplitude, la moyenne et la
variance de la gaussienne, 7 le facteur de relaxation de ’exponentielle et erfc(x) la fonction
erreur complémentaire :

2
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FIGURE 6.10 — Spectres en réflectance des astéroides (13) Egeria, (49) Pales et (106)
Dione mesurés par le satellite AKARI. Ces objets présentent une bande fine et de forme
triangulaire, typique d’une seule composante. Les spectres sont tirés de [63]

2 [7 2
erfe(x) = ﬁ\/w exp(—t°)dt (6.4)

Ce modele est couramment utilisé pour la modélisation de pics en chromatographie
liquide. Le modéle a rendu une modélisation fidéle de la forme de la bande de Tagish
Lake (fig. 6.11) avec seulement 3 composantes d’hydratation et 2 composantes pour les
signatures des organiques.

Normalized reflectance

01 %

Residuals (Measurement - Fit)

2500 3000 3500 2600 3000 3500 4000
Wavelength (nm) Wavelength (nm)

FIGURE 6.11 — Comparaison du fit utilisant des profils gaussiens (gauche) et des EMGs
(droite) sur la bande de la météorite Tagish Lake. Les écarts entre la réflectance mesurée
et modélisée sont présentés sous les figures correspondantes. Noir : réflectance mesurée,
Rouge : réflectance modélisée, Vert, Bleu, Violet : composantes de la bande d’hydratation,
Gris : signatures des organiques.

La modélisation utilisant des profils EMGs permet une reproduction fidéle de la forme
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de la bande a 3um, tout en permettant une justification scientifique des composantes.
De plus, si aucune contrainte n’est appliquée lors du fit, ce profil peut également repro-
duire une forme de gaussienne symétrique. J’ai donc adopté ce modéle afin de séparer les
diverses composantes de la bande a 3um des spectres de météorites et d’astéroides. La
comparaison de ce modeéle avec ceux réguliérement utilisés (gaussiennes et polyndmes) est
présenté dans l'article [165] suivant.

Les parameétres d’un profil EMG sont corrélés entre eux. Le calcul de I’erreur du mo-
dele par dérivation de 1’équation est donc impossible dans ce cas. Le calcul d’erreur de
modeéles complexes est basé sur l'erreur des données ajustées elles-mémes et utilise une
méthode statistique appelée bootstrap [170]. Le calcul d’erreur est également décrit dans

[165].
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ABSTRACT

We present here a new method to model the shape of the 3-pm absorption band in the reflectance spectra of meteorites and small bodies. The band is decomposed
into several OH/H20 components using Exponentially Modified Gaussian (EMG) profiles, as well as possible organic components using Gaussian profiles when
present. We compare this model to polynomial and multiple Gaussian profile fits and show that the EMGs model returns the best rendering of the shape of the band,
with significantly lower residuals. We also propose as an example an algorithm to estimate the error on the band parameters using a bootstrap method. We then
present an application of the model to two spectral analyses of smectites subjected to different HoO vapor pressures, and present the variations of the components
with decreasing humidity. This example emphasizes the ability of this model to coherently retrieve weak bands that are hidden within much stronger ones.

1. Introduction

Spectroscopic evidences of hydration are common among asteroids
and meteorites. The most direct evidence is the presence of a strong
absorption feature detected around 2.7-3.0 pm, corresponding to vi-
bration modes of ~OH groups in hydrated minerals and H,O molecules
on the surface of the small bodies (Rivkin, 2003; Usui et al., 2019). The
shape of this feature is sometimes used as a classification tool for
asteroid observations (Takir and Emery, 2012; Usui et al., 2019).

Several methods are already used to retrieve the shape of this hy-
dration band. The absorption feature can be modeled with radiative
transfer models using laboratory reflectance spectra of pure phases. In
that case, the proportion of each is set as free parameter as well as the
grain size, and sometimes its distribution (De Sanctis et al., 2015).
Without using pure analogues spectra, a high-order polynomial fit can
return the positions of existing components (Rivkin et al., 2019) as was
used for the position of the hydrated silicates band (Fornasier et al.,
2014).

We present here a new model to reconstruct the shape of the 3 pm
band that is motivated by the desire to better characterize the different
contributors to this complex feature and understand the nature of hy-
dration among the small bodies population.

* Corresponding author.
E-mail address: sandra.potin@univ-grenoble-alpes.fr (S. Potin).

https://doi.org/10.1016/j.icarus.2020.113686

2. Presentation of the model
2.1. The Exponentially Modified Gaussian profile

The Exponentially Modified Gaussian (EMG) profile, presented by
Grushka (1972) is currently used to model asymmetrical chromatog-
raphy peaks and is described by the following equation:

ho |n 1/0\2 A— 1 /6 A—
e e ]

with 2 the wavelength, h, p and 62 the amplitude, mean and variance of
the Gaussian respectively, T the exponent relaxation factor, and erfc(x)
the complementary error function:

erfc(x) = \/li/we"zdt

The EMG profile is a convolution of a Gaussian profile and an
exponential decay, thus the amplitude, peak position, width and skew-
ness of the resulting shape are not directly given by the values of h, 1, o
and 7 injected in the model. Fig. 1 presents the effect of all parameters of
the EMG profile on the resulting shape.

The resulting shape is a combination of all parameters, as it is easily
seen on Fig. 1. For example, the amplitude of the component depends on
the parameters h, ¢ and 7, and the peak position is dependent of T and p.
It is also important to note that even with p set to 0, the position of the

Received 28 June 2019; Received in revised form 18 December 2019; Accepted 3 February 2020
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0019-1035/© 2020 Elsevier Inc. All rights reserved.
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Fig. 1. Variations of the band shape resulting from the EMG model with each individual parameter. For each panel, the fixed parameters are set to 1 for h, ¢ and ©
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maximum of the peak is not at 0. This function become more symmet-

rical, close to a Gaussian profile when the ratio t/c tends to 0 (Gladney

et al., 1969; Grushka, 1972).
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2.2. Shape of the —-OH band

In order to obtain the rendering of the complete band shape, we must
take into account the different carriers of the -OH groups. Bishop et al.
(1994), Frost et al. (2000) and Kuligiewicz et al. (2015) highlighted the

— (2) Pallas

(121) Hermione

2800

3200 3600
Wavelength (nm)

4000

Fig. 2. Left: reflectance spectra of the Tagish Lake meteorite
before (blue) and after (red) heating at 250 °C. Right: reflec-
tance spectra of the asteroids (2) Pallas and (121) Hermione.
A negative offset of 0.5 has been applied to the spectrum of
(121) Hermione for clarity. Shaded area correspond to spec-
tral ranges with high calibration errors, as described in (Usui
et al., 2019). (For interpretation of the references to color in
this figure legend, the reader is referred to the web version of
this article.)
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Fig. 3. Modeled reflectance spectra of Tagish Lake before
heating (top left), after heating at 250 °C (top right), and the
asteroids (2) Pallas (bottom left) and (121) Hermione (bottom
right). Black crosses with error bars: reflectance data. Red:
resulting multiple EMGs model fit. Green: -OH stretching
mode in hydrated minerals. Purple: Hy0 stretching modes in
weakly bound adsorbed water. Blue: Hy0 stretching modes in
strongly bound water molecules. Grey: organic features. Note
that the fit of the reflectance spectrum of (2) Pallas uses only
the hydrated minerals component. (For interpretation of the
references to color in this figure legend, the reader is referred
to the web version of this article.)
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Table 1
Parameters of the modeled EMGs profiles derived from the model and corresponding band parameters.
Tagish Lake (unheated) Tagish Lake (heated) Pallas Hermione
h 2.823 3.096 0.694 0.404
Fit values c 24.283 21.186 36.491 54.220
T 292.859 299.631 131.528 106.456
First component p 2706.502 2709.251 2691.400 2714.935
Band depth (%) 48.5 46.5 29.6 24.5
Derived components parameters Position (nm) 2752.1 2750.5 2739.5 2769.4
FWHM (nm) 263.1 261.0 172.7 202.9
h 0.464 0.318 - 0.107
Fit values c 154.565 160.991 - 98.680
T 169.074 123.288 - 2.927
Second component p 3072.097 3034.698 - 3025.928
Band depth (%) 35.4 26.9 - 9.9
Derived components parameters Position (nm) 3185.9 3129.0 - 3034.9
FWHM (nm) 456.8 439.8 - 216.2
h 0.347 0.0569 -
Fit values c 94.589 33.898 - -
T 185.225 74.129 - -
Third component 1 2851.987 2942.692 - -
Band depth (%) 20.9 3.2 - -
Derived components parameters Position (nm) 2947.3 2978.6 - -
FWHM (nm) 336.5 126.0 - -

10Lh order
polynomial fit 4+

EMGs profiles

Residuals
o
S}
.

-0.1 4

” Gaussian profilesT
bt
t

3000 3500 2500 3000
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2500
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Fig. 4. Spectral modeling of the 3 pm band of the meteorite Tagish Lake (unheated) with a 10th order polynomial fit (left), a sum of Gaussian profiles (center), and

with the EMGs profiles (right). Representation is the same as Fig. 3.

presence of 3 different types of fundamental vibration bands composing
the 3-pm feature:

vibrations of hydroxyl groups in hydrated minerals around 2.7-2.8
pm, with a tenuous contribution of weakly bound interlayer water
molecules weakly bound to SiO4 (Kuligiewicz et al., 2015)

- symmetric and asymmetric stretching vibrations of the adsorbed
(weakly bound) H,0 molecules around 2.9 pm.

stretching vibrations of the structural HoO molecules bound into
interlayer cations (strongly bound) around 3.1 pm.

These components trace the presence of water and hydrated minerals
in the sample, but the model must of course be adapted to the nature of
each analyzed sample. For example, another component can be added to
the model in case of the presence of a shoulder on the left wing of the 3-
pm band (Bishop et al., 1994; Takir et al., 2013).

The exact position of each component depends on the chemical
composition of the carrier (Bishop et al., 1994 and references therein).
The number of components injected in the fit model must be chosen
according to the nature of the sample, (e.g. dehydrated or rich in
adsorbed water), and given which fit option returns the lowest residuals.

We present hereafter the modeling of several typical spectra, from
both laboratory measurements and ground-based observations. The
reflectance spectra of the meteorite Tagish Lake, before and after heat-
ing at 250 °C (Potin and Beck, 2019), were acquired at IPAG with the
spectro-gonio radiometer SHADOWS (Potin et al., 2018), while tele-
scopic observations of the asteroids (2) Pallas and (121) Hermione were
taken from the AKARI space telescope data collection (Usui et al., 2019).
The spectra are presented in Fig. 2.

For each spectrum, the reflectance has been normalized by the con-
tinuum, considering a linear continuum between the two inflexion points
on both wings of the band. Obviously, the shape given to the continuum
must be adapted to each case. A linear continuum is appropriate for
relatively dry samples where the reflectance returns to the continuum on
each side of the band. In case of humid samples, or complex samples with
a major contribution of organics or carbonates around 4 pm, the 3-pm
band will present a shoulder on the low-wavelength wing, and the
reflectance will not reach the continuum after the low-wavelength wing.
In these cases, the use of a linear continuum is not appropriate, and will
change the shape the band after its removal. A linear continuum could be
used in each of our spectra presented here.

Absorption bands of -CH, and -CHs groups in carbonaceous
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Table 2

Band parameters of the components derived from the models using Gaussians or

EMGs profiles.

Gaussians

EMGs

First component

Second component

Third component

Band depth (%)
Position (nm)
FWHM (nm)
Band depth (%)
Position (nm)
FWHM (nm)
Band depth (%)
Position (nm)

31.913 £ 0.011
2755.353 + 0.017
104.4961 + 0.046
58.758 + 0.006
3127.971 £ 0.052
435.75 £ 0.10
34.127 £ 0.010
2872.211 £ 0.050

48.556 £ 0.017
2752.064 + 0.027
263.11 £0.13
35.386 £ 0.018
3185.96 + 0.11
456.77 £ 0.26
20.989 =+ 0.026
2947.31 £ 0.12

FWHM (nm) 228.052 + 0.046 336.47 £ 0.15

materials can be detected on the reflectance spectra around 3.4 pm and
thus on the right wing of the 3-pm band. Choice can be made of simply
removing these bands from the data, but as an example we decided to
take their absorptions into account. Note that the feature of the organic
compounds is generally composed of 4 or 5 absorption bands (Orthous-
Daunay et al., 2013), but in the case of Tagish Lake, the spectral reso-
lution of the goniometer does not allow the distinction of all components
and thus we assimilated them as two Gaussians profiles. The complete
model of the band contains one EMG model for each components of the
3-pm band, and Gaussian profiles for the organics absorption bands:
i=N
FIT(A) =1 — | > EMG(}, h;, p;, 6;, 7)) + Gaussian (A, Aoga 1, Gorga 120 orgat )

i=1

+ Gaussian (7\- Aorga 25 Oorga 2, }\40 orgaz)
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with N number of the components carrying the —OH groups, and with:

(X - >‘10 orga)2:|

Gaussian ()") Aurga) Gorgay Ao orga) = Aol‘ga

“PI T g

orga

1
Oorga V270

with Agrga, Oorga and Ag orga the amplitude, broadness and center of the
Gaussian profile for the organics respectively. If the reflectance spec-
trum is not normalized, the 1 at the beginning of the model (previous
equation) can be changed to a linear continuum A A + B with A the value
of the spectral slope and B the reflectance of the continuum.

For each point, the residuals are calculated as:

Residuals(\) = Refl(A) — FIT(A)

with FIT(A) the modeled reflectance calculated using the multiple EMGs
model and Refl(A) the measured reflectance at the wavelength A.

Fig. 3 presents the best fit models of the reflectance spectra of the
meteorite Tagish Lake before and after heating at 250 °C and the as-
teroids (2) Pallas and (121) Hermione. For each fit, the residuals, dif-
ference between the observed reflectance and the model, are plotted
underneath.

The parameters h, ¢, T and p of the modeled EMGs profiles are pre-
sented in Table 1. The corresponding band parameters of the compo-
nents are also given.

The multiple EMGs model results in a good description of the whole
3-um band shape of each studied spectra, with only one, two or three
components. For all these fits, the residuals are lower than +0.02 of the
original measurement, and centered around 0. For Tagish Lake, the
deviation of the fit in the outer wing at wavelengths higher than 3700
nm can be due to the continuum normalization and does not affect the

Normalized reflectance

Residuals

3200 3600

Wavelength (nm)

2800

2800 3200 3600

Wavelength (nm)

Fig. 5. Modeled spectrum and corresponding residuals of the meteorite Tagish Lake (unheated). Right: after removal of the spectral range of the organic features,

Left: taking into account the organic features.

Table 3

Band parameters of the complete absorption band of the Tagish Lake meteorite (unheated) and the different components derived from the modeled spectrum with and

without taking into account the organic features.

Complete band First component Second component Third component Organic 1 Organic 2
Band depth (%) 61.8029 + 0.0032 48.301 + 0.015 35.716 + 0.018 13.838 + 0.016 - -
Without organics Position (nm) 3000.877 =+ 0.085 2751.910 + 0.028 3183.872 + 0.088 2947.18 + 0.10 - -
FWHM (nm) 679.54 + 0.060 261.66 + 0.14 470.36 + 0.21 340.79 + 0.12 - -
Band depth (%) 61.7749 £ 0.0031 48.556 + 0.017 35.386 + 0.018 20.898 + 0.026 7.562 + 0.011 6.042 + 0.011
With organics Position (nm) 3000.13 £+ 0.10 2752.064 + 0.027 3185.96 + 0.11 2947.31 + 0.12 3413.606 + 0.081 3508.90 + 0.15
FWHM (nm) 740.98 + 0.045 263.11 + 0.13 456.77 + 0.26 336.47 + 0.15 87.58 + 0.19 117.74 + 0.21
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Fig. 6. Transmission spectra of the Ca-exchanged montmorillonite under
varying H,O humidity levels. Data from Kuligiewicz et al. (2015), available in
the LSD @ SSHADE database (Kuligiewicz et al., 2014a).
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Fig. 7. Transmission spectra of the Na-exchanged montmorillonite under
varying H,O humidity levels. Data from Kuligiewicz et al. (2015), available in
the LSD @ SSHADE database (Kuligiewicz et al., 2014b).

best-fit solution of the complete band. It is important to note that this
model can also be used for transmission spectroscopy, switching from
absorption feature to absorbance peak.

To compare the multiple EMGs model with existing methods, Fig. 4
presents the spectral modeling of the meteorite Tagish Lake spectrum,
using a polynomial profile and a sum of Gaussian profiles.

The derived band parameters of each component are presented in
Table 2.

The high order polynomial model can reproduce the shape of the
band but only over a limited spectral range. Though the right wing and
the bottom of the band are rather well defined, a tenth order polynomial
fit cannot model the whole feature satisfyingly. In addition, the resulting
parameters of the polynomial model have no physical interpretation. On
the other hand, both Gaussians and EMGs profiles return band param-
eters for the components, but their values are different and the repre-
sentation of the three OH/H20 components as Gaussian profiles does not
accurately reproduce the steep left wing and the bottom of the band.
More than three Gaussian components would be necessary to model the
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whole feature, which tends to disagree with the spectroscopic inter-
pretation of the band.

If the 3-pm band is wide enough to include the organics features, as it
is the case for Tagish Lake spectra, these absorption bands will
contribute to the shape of the complete band. Fig. 5 presents the
modeled spectrum of Tagish Lake (unheated) with and without taking
into account the organic features.

The derived parameters of the components are presented in Table 3.

The removal of the organic features in the model does not induce
significant changes in the derived components, only the FWHM of the
second component and the amplitude of the third are impacted. The
FWHM of the second component is reduced from 470 nm to 457 nm, and
the amplitude of the third component increases from 14% to 21%.

Removing a range of the spectrum results in a less constrained model,
thus a relatively different rendering of the shape. If possible, all features
impacting the 3-ym band must be modeled to ensure a proper rendering
of the shape.

2.3. Band parameters and errors calculations

Asteroids are classified according to the shape of their reflectance
spectra, and astronomical observations permit the precise determination
of the position of the minimum of the 3-pm band, its amplitude and
sometimes its shape (Ammannito et al., 2016; Beck et al., 2010; Berg
etal., 2016). Spectral modeling with the multiple EMGs model enables a
precise determination of each band parameters, namely the minimum
position, the amplitude and the FWHM, and their respective errors. As
the shape of the whole 3-ym band is a combination of up to three EMGs
components (plus two Gaussian profiles if the organic features are
detected), their band parameters (depth, width and wavelength at
minimum) can be retrieved from the EMG model parameters.

The combination of the EMG model fitting and the band parameters
calculation makes the errors estimation difficult to set. Here we propose
an example of algorithm using a statistical method called bootstrap. This
method consists in reproducing the fit and calculating the components
parameters a large number of times on the original data to whom a small
random fluctuation is added, based on the error of the data. This pro-
duces a large sample of each component parameters, which distribution
is centered on the most probable value, thus the best fit, with a FWHM
corresponding to the error on the component parameter.

3. Example of application

We applied the model to spectroscopic data published in Kuligiewicz
et al., (2015). They performed infrared transmission measurements
centered on the 3-uym band on smectites saturated with H,O under
varying humidity (ratio of the partial vapor pressure of H,O surrounding
the sample by the saturation vapor pressure at 25 °C). The complete sets
of spectra are presented in Fig. 6 and Fig. 7. In order to retrieve an error
on the component parameters, we fixed the error on the measured
transmission to 0.001.

For each spectrum, we tried several numbers of components for the
model. We kept the option that returned the least residuals. An example
is shown in Fig. 8.

The presence of three inflexions in the spectrum, around 2760 nm,
2940 nm and 3120 nm first led to a model using three components.
However, this option returned an inaccurate fit of the 2760 nm band,
with residuals peaking to more than +0.006. Adding a fourth compo-
nent to the model, representing the weakly bound interlayer water
molecules close to the metal-OH component, returned a significantly
better modeled spectrum. The residuals are lower than +0.002 over the
whole spectral range. For this set of spectra, the option of 4 component
was selected and kept for the analysis.

Fig. 9 and Fig. 10 show the deconvolution of the 3-uym band into four
components, for both  Ca-exchanged and Na-exchanged
montmorillonite.
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Fig. 8. Transmission spectrum of Na-exchanged montmorillonite with 70% H,0 humidity, modeled with 3 (left) and 4 (right) EMGs components in the model. Black:
measured transmission. Red: modeled spectrum. Green, Cyan, Blue and Purple: components of the model. (For interpretation of the references to color in this figure

legend, the reader is referred to the web version of this article.)

3.1. Interaction between the components

The measured absorption band corresponds to the sum of the ab-
sorption of each components. All of them participate in the global shape
of the feature. A shift is observed between the detected minima and
inflexion points of the band, and the fit position of the components, as
seen in Fig. 11.

It is noticeable on Fig. 11 that the positions of the detected minima
and of the modeled components do not match. Table 4 compares their
positions.

These shifts can be explained by the fact that the absorption band is a
convolution of several components close to one another, the minimum
of a component can coincide with the wing of another. The increasing or
decreasing of absorption along the wing of a component, added to the
minimum of transmission of another, create an apparent minimum of
transmission shifted by a few tens of nanometers from the actual
component, in the direction of the other component.

3.2. Evolution of the components with decreasing H>O humidity

Having separated the components using the EMGs model, we can
now analyze their evolution versus HoO humidity. For both series, Na-
exchanged and Ca-exchanged montmorillonites, the variation of the
band depth and minimum position for each components are presented in
Fig. 12 and Fig. 13.

On both series, we observe an increase of the band depth of the
adsorbed and structural water components coupled with a shift toward
longer wavelengths. This result is expected and consistent with Bishop
et al. (1994), Frost et al. (2000), and Kuligiewicz et al. (2015). Schultz
(1957) explained this effect as increase in H-bounding of the HoO mol-
ecules with increasing humidity, thus number of water molecules inside
the sample. This induces a lowering of the vibrating frequency, and so a
shift of the component toward longer wavelengths. The hydrated min-
erals and weakly bound water components do not show significant
variations, with a maximum shift of less than 2 nm for the Ca-exchanged,
and within the error bars for the Na-exchanged montmorillonite. This is
exactly what is expected for the behavior of both components. In
particular our deconvolution of the band, which only constrain the

number of components, allows the detection of the presence of a weak
component in Ca-exchanged montmorillonite with stable position and
intensity whatever is the humidity. This ‘hidden’ component of water
has been recently identified in DoO experiments as due to a population of
water molecules located in the immediate vicinity of the siloxane surface
and interacting very weakly with it (Kuligiewicz et al., 2015). Its posi-
tion for HyO was expected around 2755 + 12 nm, well within the range
of positions, 2746-2764 nm, we found for this component in both
montmorillonites.

4. Limitations of the model

In case of ground-based observations of small bodies, the detection of
the sharp low wavelength fall of the 3-um band is impossible due to the
atmospheric absorption between 2500 and 2850 nm (Rivkin et al.,
2019). The left wing and the minimum of reflectance of the first
component are missing from the spectrum, while its right wing still
contributes to the complete band, along with the other components if
any. The sharp fall represented by the left wing of the band strongly
constrains the model, as it determines the asymmetric shape of the first
component, as well as it minimum position. Fig. 14 presents the modeled
spectrum of (121) Hermione using the complete data, and on a partial
spectrum simulating atmospheric window for ground based observa-
tions. In this last case, a first model was run with a constraint on the
position of the first component: an upper limit of 2650 nm has been
applied to p in order to fix its position at a wavelength shorter than 2800
nm. A second model was then run without this constraint.

For each model, the parameters of the components are presented in
Table 5.

As expected, the lack of a part of the band due to the atmospheric
absorption induces significant errors on the amplitude and position of
the first component, as well as on those of the complete band. Without
constraints, the model does not return a component close to 2770 nm,
but uses the first available data point as minimum of reflectance, and
therefore fixes the position of the first component there. Constraining
the model to place the first component below 2800 nm returns an
apparent well-defined band, but of course its position and amplitude,
and thus of complete band, bears significant errors. The error on the
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Fig. 9. Modeled spectra of Ca-exchanged montmorillonite at different humidity levels. Black: original measurement, Red: modeled spectrum, Green, Cyan, Blue and
Purple: components of the model. (For interpretation of the references to color in this figure legend, the reader is referred to the web version of this article.)
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amplitude of the complete band is multiplied by an order of magnitude
compared to the model on the full spectrum. The position of the feature
is coupled with an error of 50 nm for the constrained model, but of only
7.2 nm with the full spectrum.

However, a constrained model cannot be considered anymore as
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0.86 t t t t t t t t t t
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Fig. 11. Transmission spectrum of Na-exchanged montmorillonite with 70% of
H;0 humidity. The color code is similar to Fig. 10. The grey doted lines
represent the position of the detected minima and inflexion points of the global
absorption band.

representative of the composition of the studied surface. It can be only
used to render the shape of the band in the spectral range lacking
measurements, but is not to be considered as relevant in a scientific
analysis of the composition of the studied sample or surface.

5. Conclusion

Multiple EMG profiles enable a good rendering of the shape of the 3-
pm band. Each EMG profile traces the presence of a different type of
hydration (hydrated mineral, strongly or weakly bound water mole-
cules) though the precise cause of the skewness is still to be explained.
This model uses no other data than the spectrum to fit and can be
associated with other profiles and continua on a wider spectral range.
Full band parameters such as amplitude, minimum position and
broadness can be easily retrieved from the modeled spectrum, taking
into account the data errors. It showed its ability to coherently retrieve
weak bands that are hidden within much stronger ones. This general

Table 4

Minima of transmission detected on the complete band (measured on the
spectrum), compared to the position of the modeled components. The spectral
step of the measurement is taken as the error on the position. The errors on the
modeled components are computed assuming an error of 0.001 in transmission
on each measurement point. The position of the third inflexion point of the
global band has been determined using the derivative.

Detected on complete band 2765.6 £ 1.5 2929.6 + 1.7 30939 +£1.8
2730 £17
Modeled components 2770 + 1 2943.5 + 2.5 3105.1 + 2.2
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Table 5

Amplitude and minimum position of the complete band and of the components
derived from the complete spectrum and the reduced data range to simulate the
atmospheric window, with and without constraints on the first component.

Data Complete First Second
band component component
Banddepth  24.84 + 245+ 1.2 101 + 2.6
Full spectrum %) 0.99
Position 27715 = 276894183 3037 + 28
(nm) 7.2
Band depth
With atm. abs. %) 20.6 +£9.9 20.1 £ 6.2 10.0 + 3.2
(constrained) Position 2756 £50 27554+ 54 3040 4 23
(nm)
Band depth
With atm. abs. ) 17.8 + 2.5 175+ 2.2 10.2 + 4.2
(free) Position
(nm) 2869 + 43 2866 + 41 3062 + 29

model can be used on laboratory measurements, reflectance and trans-
mission, as well as astronomical observations.
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160 CHAPITRE 6. SIGNATURES D’HYDRATATION

J’ai donc mis au point un programme Python surnommé HADeS pour "Hydration
Absorption band Deconvolution Software” permettant I’ajustement des données de réflec-
tance de SHADOWS, AKARI ou autre, mais également de transmission. Il effectue le
calcul des paramétres spectraux de la bande globale ainsi que de chacune des compo-
santes, avec des calculs similaires a ceux effectués dans le cas d’un profil gaussien. Les
valeurs des longueurs d’onde et de réflectance utilisés pour ces calculs sont présentés sur
le schéma suivant (fig. 6.12).

Normalized reflectance
A

Continuum, ----

center

Reflectancey;

Reflectance; ....

‘center

>

Wavelength

;/lcenter
ﬂsh'ort llolng

FIGURE 6.12 — Schéma d’une bande avec un profil I’EMG annoté des longueurs d’onde et
valeurs de réflectance utilisés pour les calculs des parameétres spectraux. A.enzer correspond
a la position du minimum de réflectance, et Reflectancemy; a la valeur de réflectance
calculée & mi-hauteur de la bande.

On définit donc les paramétres spectraux suivants : 'amplitude ou profondeur de bande
(BD), la largeur & mi-hauteur (FWHM), la position, et le facteur de symétrie (Sym). Ces
parameétres sont calculés comme suit :

ReflAcenter

BD=1- 6.5

Continuumy,,, ,.. (6.5)

FWHM = Nong — Ashort (6.6)
>\cen er — )\s or

Sym = ! hort (6.7)

)\long - Acenter

Position = Aeenger (6.8)

Ainsi, un facteur de symétrie de 1 signifie une bande symétrique comme I’est un profil
gaussien, tandis qu’'un facteur proche de 0 indique une chute brutale de réflectance sur
I’aile gauche de la bande, et donc un profil fortement piqué et asymétrique.

Le programme HADeS permet également le calcul de I'erreur associé au spectre mo-
délisé, basé sur la méthode du bootstrap, et fonctionne selon une séquence d’actions
spécifiques :
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1. Le programme isole la gamme spectrale correspondante & la bande et normalise
la réflectance par le continuum, en considérant ce dernier linéaire. Les longueurs
d’onde prises en compte pour le calcul du continuum doivent étre fixées avant le
lancement.

2. Le fit est réalisé en utilisant une exploration des paramétres libres et minimisation
du x?, comme indiqué par la méthode de Levenberg-Marquardt [171, 172]. Le
nombre de composantes de la bande, ainsi que la prise en compte ou non des
organiques sont fixés par avance.

3. Les paramétres spectraux de la bande globale ainsi que de chaque composante sont
calculés.

4. Dans le cas d’un fit avec calcul d’erreur, le programme génére un grand nombre de
spectres fictifs (typiquemennt entre 500 et 1000), chacun correspondant au spectre
mesuré auquel a été ajouté une fluctuation aléatoire de l'ordre de l'erreur des
mesures.

5. HADeS effectue ensuite les étapes 1 a4 3 pour chacun des spectres générés par
I'étape précédente. Ceci résulte en une liste de paramétres spectraux (amplitude,
position, FWHM et symétrie) pour la bande compléte et chacune des composantes.

6. La densité de probabilité de chaque parameétre est représenté par un histogramme,
centré sur la valeur la plus probable, donc la valeur retenue pour ce parameétre, et
ayant une FWHM correspondant a I’erreur sur ce parameétre.

Le nombre de paramétres libres du modéle peut rapidement devenir important, car
chaque profil EMG nécessite 4 paramétres, auxquels il faut ajouter 3 paramétres pour
chacune des composantes des organiques. Il a été montré dans ’article précédent que les
capacités du modeles étaient limitées sur les observations avec un masquage partiel de la
bande par ’absorption atmosphérique. Il en va de méme pour les spectres ayant un pas
spectral relativement large. En effet, plus le nombre de points de mesure est important,
plus le modéle est contraint et convergera rapidement. Pour les données de SHADOWS,
un pas spectral de 10 nm ameéne a une convergence rapide du spectre, en moins d’une
seconde méme sur des bandes complexes & 3 composantes et 2 organiques. Un pas spectral
de 20 nm converge toujours, mais avec des erreurs plus importantes.

6.3.4 Evolution de ’hydratation des météorites en conditions as-
téroidales et application aux observations des petits corps

La bande a 3-pum observée sur les astéroides est souvent comparée & celles mesurées
en laboratoire, afin de trouver une composition similaire & la surface astéroidale parmi
les météorites connues. Cependant, toutes les analyses précédentes utilisent la forme de la
bande globale, or une seule des composantes de cette signature spectrale est directement
reliée & la composition de la surface. Je propose donc une nouvelle méthode d’analyse des
bandes observées sur les astéroides et mesurées sur les météorites, basée sur la comparai-
son des composantes de la bande a 3-pm.

Cette analyse utilise des spectres en réflectance de CM, CI et CR acquis avec la cellule
MIRAGE, et des observations des astéroides C-complexes par le satellite japonais AKARI.
Ceci fait I'objet d’une publication en review chez Icarus [60], et est présentée ci-apreés.
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ARTICLE INFO ABSTRACT

Keywords: Here we report a comparison between reflectance spectroscopy of meteorites under asteroidal environment (high
SPGCUQSCOPY vacuum and temperature) and Main Belt and Near Earth Asteroids spectra. Focusing on the ~OH absorption
Meteorites feature around 3 pm, we show that the asteroidal environment induces a reduction of depth and width of the
:z;zz::s band, as well as a shift of the reflectance minimum. We then decompose the —OH feature into several components

with a new model using Exponentially Modified Gaussians. Unlike previous studies, we confirme the link be-
tween these components, the aqueous alteration history and the amount of water molecules inside of the sample,
using the shape of this spectral feature only. We then apply this deconvolution model to asteroids spectra which
were obtained with a space-borne telescope and two space probes, and find a strong similarity with the com-
ponents detected on meteorites, and among asteroids from a same type. Based on the conclusions drawn from our
meteorites experiment, we suggest to use the 3-um band as a tracer of the alteration history of the small bodies.
Using the 3-um band only, we show that Ryugu has been heavily altered by water, which is consistent with its
parent body being covered with water ice, then went through a high temperature sequence, over 400 °C. We also

Thermal alteration

point out that the 3-um band of Bennu shows signs of its newly discovered surface activity.

1. Introduction

C-complex asteroids represent around 60% of the mass of all known
Main Belt Asteroids (MBAs) (DeMeo and Carry, 2013), taking Ceres into
account for 35% of the mass of the belt (Vernazza and Beck, 2017).
These objects are currently under high scrutiny by the planetary science
community, and are often considered as primitive given their resem-
blance to laboratory spectra of carbonaceous chondrites. Among C-types
asteroids, some objects show evidence of oxidized iron in the visible
(Vilas, 1994) and the presence of an ~OH related absorption feature in
the 3-pm region (Rivkin et al., 2002). This fraction of C-type (Cg-, Ch-)
appears to be strongly connected to CM chondrites (Fornasier et al.,
2014; Rivkin et al., 2015b; Vernazza et al., 2016) or some CR chondrites
(Beck et al., 2018). In addition, a significant fraction of C-type asteroids
do not show any absorption band in the visible and only a weak or ab-
sent 3-um band. A first explanation to the lack of hydration signature is
the occurrence of a thermal event on these objects leading to dehydra-
tion (Hiroi and Pieters, 1996; Hiroi and Zolensky, 1999). However, an
alternative hypothesis is also proposed, that these objects were never

* Corresponding author.
E-mail address: sandra.potin@univ-grenoble-alpes.fr (S. Potin).

https://doi.org/10.1016/j.icarus.2020.113826

hydrated, and are related to Interplanetary Dust Particles (IDPs)
(Bradley et al., 1996; Vernazza and Beck, 2017).

When looking at objects from the Near-Earth Asteroids (NEAs)
population, spectral signatures of hydration seem to be rare (Rivkin
et al., 2015a). Using Near Earth Objects delivery models, Rivkin and
DeMeo (2019) calculated the theoretical amount of hydrated Ch-type
asteroids among the NEAs population to be 17 + 3%, but observations
revealed only 6 + 3% of Ch-type among NEAs. Two space missions are
orbiting C-type NEAs at the time of this writing: the OSIRIS-REx space
probe around (101955) Bennu (Lauretta et al., 2017) and the Hayabusa2
mission around (162173) Ryugu (Sugita et al., 2019). Interestingly,
these two missions targets are strikingly different in their visible to near-
infrared spectra: a clear 3-ym hydration feature seen by OSIRIS-REx on
Bennu (Hamilton et al., 2019) and a tenuous feature seen by Hayabusa2
on Ryugu (Kitazato et al., 2019). These two missions might then be
probing two different types of C-complex NEAs.

Thermal alteration was a major process among early accreted small
bodies. It could have been induced by radioactive decay of 2°Al (Keil,
2000; Neveu and Vernazza, 2019) and impacts (Bland et al., 2014).
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Finally, the solar irradiation, decreasing with increasing distance from
the Sun, represents the main difference between MBAs and NEAs
(Marchi et al., 2009). Because of their close distance to the Sun and
chaotic trajectories, NEAs present a surface temperature higher than
MBAs: between 150 K and 350 K around 1 au, and up to 1500 K during
the closest possible approach to the Sun (Delbo and Michel, 2011; Dunn
et al., 2013; Marchi et al., 2009).

In the present paper we focus on the comparison of hydration sig-
natures between carbonaceous chondrites and C-type asteroids. In order
to address the influence of asteroidal environment on the infrared sig-
natures, meteorite samples were studied in laboratory under vacuum
and with increasing temperature. We compare these laboratory data to
those obtained on MBAs by the AKARI space telescope during the
AKARI/IRC near-infrared asteroid spectroscopic survey: AcuA-spec
(Usui et al., 2019), and on NEAs by the OSIRIS-REx and Hayabusa2
space probes. Finally, we discuss about the alteration history of the
studied asteroids with a highlight on Ryugu and Bennu.

2. Samples and methods
2.1. Selection of carbonaceous chondrites

The experiment was performed on a selection of 12 carbonaceous
chondrites: 10 CM, 1 CR and 1 CI. The studied samples are presented in
Table 1. Murchison and Orgueil have been obtained through museum
loans (Beck et al., 2012a) and the others from the NASA collection
(Meteorites Working Group).

2.2. Reflectance spectroscopy under asteroid-like conditions

Reflectance spectroscopy was performed using the spectro-gonio
radiometer SHADOWS (Spectrophotometer with cHanging Angles for
the Detection Of Weak Signals) (Potin et al., 2018) at IPAG (Institut de
Planétologie et d’Astrophysique de Grenoble, Grenoble, France). In this
instrument, a monochromatic beam is focused on the sample and two
detectors capture the reflected light. The spectra were acquired from
340 nm to 4200 nm. The spectral step was fixed at 10 nm from 340 to
1000 nm, and from 2600 nm to 3700 nm to have a better spectral
sampling inside the absorption bands. The spectral step was then relaxed
to 20 nm in the continuum between 1020 nm and 2600 nm, and after
3720 nm. The spectral resolution of the goniometer varies over the
whole spectrum, and is described in Table 2. The illumination and
emergence angles were set respectively to 0° and 30° from the normal of
the surface.

The MIRAGE (Mesures en InfraRouge sous Atmosphere Gazeuse et
Etuvée) environmental cell was developed to perform reflectance

Table 1

List of the studied carbonaceous chondrites and their petrographic grade.
ALH = Allan Hills, DOM = Dominion Range, EET = Elephant Moraine, GRO
= Grosvenor Mountains, MET = Meteorite Hill, MIL = Miller Range, QUE =
Queen Alexandra Range, WIS = Wisconsin Range. Petrologic types from
Rubin et al. (2007) and Alexander et al. (2013) under parenthesis.

Meteorite name Classification and petrologic types

ALH 83100 CM1/2 (1.1)
MET 01070 CM1 (1.0)
DOM 08003 CM2 (1.1)
Murchison CM2 (1.6)
QUE 97990 CM2 (1.7)
ALH 84033 CM2 (heated)
EET 96029 CM2 (heated)
MAC 88100 CM2 (heated)
MIL 07700 CM2 (heated)
WIS 91600 CM2 (heated)
Orgueil CIl

GRO 95577 CR1
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Table 2
Spectral resolution of the reflectance spectra.

Spectral range Spectral resolution

340 nm - 679 nm
680 nm — 1429 nm
1430 nm - 2649 nm
2650 nm — 4200 nm

4.86 nm — 4.75 nm
9.71 nm - 9.42 nm
19.42 nm - 19.00 nm
38.85 nm - 38.56 nm

measurements with SHADOWS while simulating the high vacuum and
warm environment of NEAs around the sample, from room temperature
around 293 K to 523 K. MIRAGE consists of a circular vacuum chamber
and a sample holder whose temperature is controlled by a 30 W heating
resistor. Around 40 mg of material is needed to fill the sample holder and
perform the experiment. The temperature is measured under the sample
holder with a PT100 diode. A LakeShore™ Model 336 temperature
controller provides the control and stabilization of the temperature in-
side the cell.

The top of the cell is closed by a sapphire window, enabling the light
from the goniometer to be diffusely reflected by the sample, but also
inducing parasitic reflections between the sample and the sapphire
window itself (Pommerol et al., 2009). The photometric effects of these
reflections have been calibrated and are removed during data reduction.

MIRAGE is connected to a high vacuum pump maintaining a pressure
between 10~ and 10~® mbar. It is possible to inject a few millibars of
gaseous nitrogen inside the cell to provide a better thermalization of the
sample, but the choice was made to keep working under dynamic vac-
uum because of the targeted temperature up to 523 K.

2.3. Sample preparation and measurement protocol

The samples were first manually powdered into an agate mortar but
not sieved to keep a large distribution of grain sizes. The sample holder
was then filled with the obtained powder and installed in the chamber.
The experiment started when the pressure inside the cell was lower than
10~ mbar to remove the contribution of the possibly adsorbed terres-
trial water. Spectra were acquired around room temperature 297 K, 373
K to ensure the removal of all adsorbed atmospheric molecules in the
sample, the highest reachable temperature 523 K, and again at 297 K to
check for any potential, macroscopic physico-chemical changes in the
sample. For each thermal step, the sample was kept at the desired
temperature during 30 min for the sample to thermalize, then the
reflectance acquisition started for 1 h. The temperature of the sample
was monitored during the whole acquisition. Variations of <1 K were
observed when at room temperature, and these variations weaken down
to 0.005 K at 523 K.

2.4. Deconvolution of the 3-uym band

The 3-pm band corresponds to vibration modes of —-OH groups.
Bishop et al. (1994) and Frost et al. (2000) presented a description of the
3-pum band as a convolution of 3 components:

- vibrations of -OH groups typical of hydrated minerals around
2.7-2.8 pm (hereafter called metal-OH component). Weakly bonded
interlayer water can also provide a tenuous contribution to this
component around 2.75 pm (Kuligiewicz et al., 2015).

symmetric and asymmetric stretching vibrations around 3.1 pm of

‘bulk’ H20 molecules strongly bound to cations within the mineral,

crystal structure or inside clay layers (hereafter called low frequency

water LFW, or structural water component)

- symmetric and asymmetric stretching vibrations around 2.9 pm of
H50 molecules adsorbed on the surface of the grains, or trapped into
mesopores (hereafter called high frequency water HFW, or adsorbed
water component)
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In order to study the different contributions of the 3-ym band in all
spectra and their evolution with temperature, the complete absorption
feature was decomposed into two or three components. The description
of the model, the error calculations and the comparison with existing
models are described in Potin et al. (2020).

3. Results

The reflectance spectra acquired at room temperature before and
after the heating experiment are presented in Fig. 1. The reflectance
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ratio between the last spectra acquired after the heating and the first is
also shown for each sample.

3.1. The effect of heating on the hydration 3-um feature

We use four parameters to analyze the global shape of the 3-pm band:
the amplitude, the broadness (represented by the Full Width at Half
Maximum FWHM), the position of the minimum of reflectance and a
symmetry factor.

The amplitude of the band, or band depth, is calculated at the min-

Fig. 1. Reflectance spectra acquired at
room temperature, before and after heating
experiment, of the selected chondrites. Blue:
spectra at the beginning of the heating
experiment (297 K). Red: last spectra of the
experiment after heating at 523 K once the
sample has cooled down to 297 K. Black:
reflectance ratio between the last (after
heating) and initial (before heating) spectra.
(For interpretation of the references to
colour in this figure legend, the reader is
referred to the web version of this article.)
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imum of reflectance Acenter assuming a linear continuum between 2600
and 4000 nm (Clark and Roush, 1984):

Refl
Amplitude = 1 — _f)“"‘”’”
Continuum,,,,,,
with Refl, the value of reflectance and Continuum, , the calculated

value of the continuum at the position Acenter-
The symmetry factor is calculated as

}\cemer - }"A
S i~ o
with Acenter the position of the band minimum and A and Ag the position
of the band taken at half maximum. A symmetry factor of 0 characterizes
a sharp left wing of the band while a symmetry factor of 1 represents a
perfectly symmetrical band.

The band parameters before and after heating at 523 K are presented
in Fig. 2. All calculated parameters can be found in the Appendix.

In all spectra, we report a decrease of the amplitude and FWHM of
the 3-pm band, along with a shift of the minimum position toward short
wavelengths. The two studied CM1 and the CR chondrites show the least
variations (a loss of <2% in amplitude and a shift of 10 nm), while the
heated CM2 present drastic variations during the temperature experi-
ment: a wavelength shift up to 205 nm, a loss of amplitude up to 20%
and of width up to 330 nm.

Phyllosilicates are the result of the aqueous alteration of silicates
(Beck et al., 2014; Brearley, 2006; Ikeda and Prinz, 1993; Keil, 2000)
which are a major constituent of heavily altered chondrites. Phyllosili-
cates in CM, CR and CI chondrites are de-hydroxylated by temperatures
over 680 K (Garenne et al., 2014; King et al., 2015) and so cannot be
altered by our heating experiment. Therefore, the heavily altered
chondrites mainly composed of phyllosilicates will present only weak
variations during the heating. Other components such as adsorbed mo-
lecular water, mesopore water, interlayer or structural water, however,
can be altered by temperatures lower than 523 K and thus their evolu-
tion is detected during our experiment.

We now separate the different components of the 3-um band, as well
as the organic features. The result is displayed in Fig. 3 for Orgueil.
Though we expect 4 or 5 components to contribute to the organic bands
between 3.35 and 3.50 pm, corresponding to the various stretching
modes in CH, CHy and CHjs groups (Orthous-Daunay et al., 2013), only
two are modeled here, as they are not all resolved at our spectral reso-
lution. The decomposed spectra of all studied meteorite samples are
available in the Appendix.

The metal-OH phyllosilicates component in Fig. 3 peaking at 2740
nm is present in the spectra of each sample, before and after the heating
sequence. The reduction of the LFW (structural and interlayer water)
and disappearance of the HFW (adsorbed water) components by the
increasing temperature leaves the hydroxyl feature as a major contrib-
utor to the band. The minimum of reflectance shifts from 2930 nm to-
ward 2750 nm as shown in Fig. 2 and the round band changes to a sharp
triangular shape. All components of the 3-um band are affected, at
varying degrees, by the high temperature.

The different parameters (band depth, minimum position, FWHM
and symmetry factor) for all meteoritic samples, before and after the
heating experiment, are available in the Appendix. The variations of
these parameters during the heating experiment are presented in Fig. 4.

Before presenting the effects of the increasing temperature, it is
important to note that the initial parameters of the components directly
depend on the hydration state of the sample. With increasing aqueous
alteration, the metal-OH component deepens and shifts toward the short
wavelengths. Aqueous alteration induces the formation of Mg-bearing
phyllosilicates, which are characterized by an absorption feature
around 2.71 pm in carbonaceous chondrites (Beck et al., 2010). The
most aqueously altered chondrites will present a first component around
2.7 pm, while it will be detected at longer wavelengths for the least
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altered meteorites.

The second and third components, respectively due to the HFW and
LFW molecules, depend on the number of water molecules inside the
sample. An increase in the concentration of HyO molecules in the sample
will increase the H-bonding between water molecules, so inducing a
lowering of the stretching frequency of the OH bonds (Kuligiewicz et al.,
2015; Schultz, 1957). This lowered vibration frequency induces a shift of
the absorption band toward longer wavelengths. The increase of
amplitude and width of the bulk water and adsorbed component is a
direct effect of the increase of the number of water molecules in the
sample (Bertie et al., 1989). Half of the samples (ALH 83100 (CM1),
GRO 95577 (CR1), MAC 88100 (heated CM2), MET 01070 (CM1),
Murchison (CM2), QUE 97990 (CM2) and WIS 91600 (heated CM2)) do
not show the second component (HFW) before heating, indicating that
the water is part of the mineral structure rather than adsorbed on the
grains. Four out of six others samples have lost this component after
heating.

The broadness and symmetry factor of the metal-OH component are
significantly affected by the heating experiment. As phyllosilicates are
not dehydroxylated at 523 K, the position and amplitude of this
component are not significantly altered. However, the thinning of the
band of half of the samples could be explained by the dehydration of the
low amount, or traces, of others —OH-bearing minerals, or by the
removal of the small 2.75 pm contribution of interlayer water. With
increasing temperature, the amount of water molecules, bound to cat-
ions and adsorbed, decreases until full dehydration. Most of the adsor-
bed water is removed from the sample, as can be seen by the
disappearance of the HFW component on most samples. With increasing
temperature, the LFW component shifts toward the short wavelengths.
This can be explained by a decrease of the abundance of water molecules
inside the sample, also explaining the loss of the amplitude and width,
which reduces the H-bonding between the H;0 molecules (Schultz,
1957).

3.2. Reflectance ratio

We calculated the ratio of two separated reflectance values, as the
method used in Usui et al. (2019):
Roas

Ratio =
0.55

with Rg 45 and Ry s5 respectively the reflectance measured at 2.45 pm
and 0.55 pm. The modification of the reflectance ratio during the
heating experiment is presented in Fig. 5.

In Fig. 5, one can notice that the heated carbonaceous chondrites
tend to increase their reflectance ratio (i.e. to become “redder”)
compared to the corresponding unheated samples. Regarding the effect
of temperature, no general trend is seen in Fig. 5, as 6 out of 10 chon-
drites show an increase of the ratio, 2 samples are characterized by a
decrease and 4 by no obvious change, independently of the petrographic
grade.

In Fig. 5, it is interesting to note the negative trend between the ratio
of the reflectance spectrum and the depth of the 3-pm band. Based on
heating experiments performed on the Murchison meteorite, such a
correlation is not expected. Indeed, heated Murchison samples show
only minor changes in slope, except at the highest temperature (>1000
K) where the sample becomes bluer (Hiroi et al., 1996). However, in our
study, the slope of heated CM chondrites appears to be higher in general
than non-heated CM-chondrites. Such a slope change could be related to
a progressive change in the structure of the macromolecular carbona-
ceous compounds (Kaluna et al., 2017; Lantz et al., 2015).

3.3. Alteration of the carbonaceous matter

The reflectance spectra measured after heating reveal an increase of
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Fig. 2. Variation of the amplitude, position, FWHM and symmetry factor of the 3-pm band before and after heating at 523 K. Open circles: parameters before heating.

Filled circles: parameters after heating.
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the depth and width of the organics features when exposed to high
temperature. It is important to note that these organic features are easily
detectable in all spectra after the heating sequence, even if the initial
measurement show no or weak signs of the 3.42-3.51 pm bands. The
organics features are located on the right wing of the 3-pm deep hy-
dration band, which gets thinner during our heating experiment. The
partially or fully hidden organic features on the initial spectra can then
be revealed, which can induce an apparent increase of the bands.
However, the spectral modeling of the complete feature, -OH and -CHy/
—CH3 combined (Fig. 3), shows a clear increase of the depth of the
organic bands. In the case of Orgueil, the organic component at 3420 nm
deepens from 16.3% to 21.6%, and the other at 3510 nm from 9% to
11.5%.

4. Comparison with asteroids and discussion

The observations with the AKARI telescope and the associated data

3200 3600
Wavelength (nm)

4000

processing are described in Usui et al. (2019), where the reflectance
spectra of 64 MBAs are provided.! With up to 12 parameters, the model
decomposing the 3-um band can have some difficulties to converge on
noisy spectra. To avoid misinterpretation of spectral features, we
selected only those spectra showing a well-defined 3-pym band, with
small error bars along the short wavelength wing. The 11 selected
spectra are shown in Fig. 6. The reflectance spectra of the NEAs Ryugu
and Bennu have been digitalized respectively from Kitazato et al. (2019)
and Hamilton et al. (2019), and are presented in Fig. 7.

The disk integrated measurements from AKARI were obtained at
solar phase angle between 16° and 25° (Usui et al., 2019) and Bennu at
approximately 5.2° (Hamilton et al., 2019) also integrated over the
whole surface of the small body. The spectrum of Ryugu used in this
study was also acquired near opposition but during an equatorial scan
and thus covering a small part of the surface of the asteroid (Kitazato
et al., 2019).

In this section, we will compare spectra from AKARI, OSIRIS-REx and

1 The corrected spectra of the AKARI data base are available to the public on
the JAXA archive: http://www.ir.isas.jaxa.jp/AKARI/Archive/.
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Fig. 4. Variations of the components of the 3-pm band during heating up to 523 K. Top panels (circles): component due to the metal-OH, Middle panels (triangles):
component of high frequency water molecules, Bottom panels (squares): component of low frequency water molecules. Open markers: component parameters before
heating at 523 K, Filled markers: component parameters after heating. Components disappearing due to the temperature are noted with a dotted line without a filled

marker at the end.
Hayabusa2 to our meteorites measured in asteroid-like conditions. For
clarity, only the parameters calculated on the spectra measured after the

heating (i.e. under asteroid-like conditions) are displayed on the
following figures.

4.1. Shape of the 3-um band

In a first step, the global parameters of the complete 3-um band

(amplitude, position, FWHM and symmetry factor) of the asteroids
spectra are calculated using the same method as described earlier for the
meteorite spectra. Fig. 8 compares the shape of the 3-pm band on the
asteroids and meteorites spectra (after heating at 523 K).

Previous analyses pointed out the strong dependence of the shape of
the reflectance spectra with the observation geometry (Pommerol and
Schmitt, 2008; Potin et al., 2019; Schroder et al., 2014). It has been
shown that the amplitude of the detected absorption band decreases
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with increasing phase angle. No effects on the width and position of the
bands have been previously detected. As the AKARI spectra were ac-
quired with a phase angle similar to our experiment (30°) and the NEAs
near opposition, we do not expect a noticeable effect of the geometry
when comparing asteroids and meteorites spectra. However, the texture
of the surface itself also plays a role on the detected absorption bands,
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Fig. 7. Reflectance spectra of the NEA Ryugu (absolute reflectance values) and
Bennu (reflectance normalized at 550 nm). The spectra have been digitalized
from Hamilton et al. (2019) for Bennu and Kitazato et al. (2019) for Ryugu. The
shaded area on the Ryugu spectrum indicates the region with large calibration
residuals, as described in Kitazato et al. (2019).

where a macroscopic chip of meteorite will present weaker features than
the same samples crushed into a powder (Potin et al., 2019). Our
experiment uses powdered samples with a large distribution of grains
sizes, which is not necessarily representative of the surface texture of
asteroids with fine and/or coarse regolith and boulders.

The minimum positions of the bands on the asteroidal spectra are
consistent with most of our measurements on carbonaceous chondrites
after heating. However, only the amplitudes of the bands on both Cgh-
type asteroids are also consistent with these measurements. The Ch-,
C-, Cb- and B-types, as well as both NEAs show weaker 3-um absorption
band compared to 7 of our meteorites spectra. The other 5 meteorite
spectra either display a strongly shifted band or a much weaker ab-
sorption, but none have both the position and amplitude of most of the
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Fig. 6. Selected AKARI spectra of C-complex asteroids. Black: reflectance observations, colors: error bars. The colors given to the different asteroid types will be

similar in the following figures. The spectra have been normalized to 2.55 pm.
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Fig. 8. Comparison between the shape of the complete 3-um band of the as-
teroids (MBAs and NEAs) spectra (colored circles) and chondrites after the
heating experiment (black circles).

observed spectra. This could be an effect of the difference of texture
between our powdered meteorites and the surface of the asteroids. The
FWHM and symmetry factor of the Ch- types (except Adeona), Cgh-
types and Bennu correspond to the values derived from our meteorites
spectra. But the C-, B-, Cb-types, Adeona and Ryugu show thinner and
more symmetrical absorption features compared to our meteorites.
Though the texture of the sample could induce variations in the depth of
the 3-pm band, its impact on the FWHM and symmetry of the feature is
yet to be determined. Moreover, Matsuoka et al. (2015) analyzed the
effect of space weathering on the reflectance spectra of Murchison and
found a decrease of amplitude of the 3-pm band of nearly 35% with
increasing irradiation. The difference of amplitude between the aster-
oidal spectra and some of our measurements could thus be due to the
space weathering occurring on the surface of the small bodies, compared
to our unaltered meteorites.

We then compare the decomposition of the 3-uym band of asteroids
spectra with our measurements on meteorites. All the modeled spectra
are presented in the Appendix.

All the meteorites spectra can be modeled using two well-defined
components: the metal-OH and a water component. For two asteroids
spectra, this second component is absent, leaving only the metal-OH
components to appear as it is the case for Pallas and Ryugu.

We hereafter present an investigation of the alteration history of C-
complex asteroids based on the spectral variations of the 3-pm band
components. Fig. 9 presents the parameters (band depth, FWHM, min-
imum position and symmetry factor) of the metal-OH and water
component derived from the asteroids and meteorites spectra (after
heating at 523 K).

First, it is important to note that asteroids from the same type present
roughly the same components, sign of a similar alteration history among
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them.

As for the global 3 pm band, the metal-OH components detected on
asteroids tend to be weaker than the ones detected on meteorites, but the
positions of their minimum match the values found on most of the me-
teorites. The metal-OH components of asteroids are also thinner and
more symmetrical than for meteorites, but as it can be seen in Fig. 9, this
component follows the same trend of increasing symmetry with
decreasing width as seen on our series of meteorites. Both the amplitude
and position of the water component of asteroids are consistent with the
studied carbonaceous chondrites. However, like the metal-OH compo-
nent, the water feature is thinner on the asteroids spectra. This water
component on asteroids seems perfectly symmetrical while meteorites
show a correlation between its symmetry and width. However, this
difference is most probably due to the large error bars in the asteroids
spectra around this component, lowering the constraints on the asym-
metry parameter in the fit model.

The different effects of aqueous and thermal alteration highlighted
by the meteorites experiment can then be applied to the asteroids.

- (2) Pallas and (704) Interamnia are classified as B-type and Cb-type,
respectively. They present a well-defined metal-OH component from
hydrated minerals, centered at 2738 + 4 nm for Pallas and 2732 + 4
for Interamnia. This is consistent with the component detected on
our most aqueously altered chondrites: the CR1 GRO95577 (centered
at 2741.15 + 0.05 nm) and the CI1 Orgueil (centered at 2731.76 +
0.02 nm). This reflects a heavy alteration by water on the surface of
the asteroids, though the absence of detection of structural water
molecules on the spectrum of Pallas suggests a strong dehydration by
exogenic process as was proposed by Schmidt and Castillo-Rogez
(2012). Interamnia presents the shallowest water component of the
asteroids group, with a band depth of 3.8 + 0.9% and centered at
3069 + 24 nm. As seen from the heating experiment, a shift of the
LFW component toward longer wavelengths suggests an increase of
the number of structural water molecules inside the minerals, but
this is incoherent with the small amplitude of the component. This
could be the effect of a different surface composition, and thus
mineralogical structure on Interamnia, gathering the water mole-
cules together and shifting the position of this water component.
The components detected on the spectra of the C-types (10) Hygiea,
(128) Nemesis and (511) Davida are similar to those detected on (2)
Pallas and (704) Interamnia. Their metal-OH components are
centered between 2728 + 5 nm for Hygiea and 2742 + 8 nm for
Nemesis. This traces a strong alteration of the surface, stronger than
the studied Ch- and Cgh-types, and similar to what is observed on the
CR1 GRO95577 and the CI1 Orgueil. The three C-types present a
second component due to LFW molecules, slightly deeper than the
component detected on Interamnia.

- (49) Pales, (50) Virginia, (121) Hermione and (145) Adeona are
classified as Ch-type asteroids. Their metal-OH components are
centered from 2744 + 9 nm for Pales to 2769 + 8 nm for Hermione.
This is consistent with type 1 and 2 carbonaceous chondrites, like the
CR1 GRO95577 (centered at 2741 nm) and the CM2 Murchison
(centered at 2794.53 + 0.03 nm). All studied Ch-type asteroids
present a second component due to structural water molecules. The
minimum position and amplitude of their components are similar to
those typical of LFW molecules observed on meteorites spectra. The
general trend of increasing amplitude with shift toward longer
wavelengths is also observed. We can suggest an increasing amount
of structural water molecules in the studied Ch-types, starting from
Pales (amplitude of 7.3 £ 2.4% at 3000 £ 40 nm) to Adeona
(amplitude of 13 0.4 + 4.3% at 3074 + 51 nm).

The metal-OH components are detected on the Cgh-type asteroids
(51) Nemausa and (106) Dione respectively at 2756 + 7 nm and
2753 + 10 nm. This falls between the two studied CM1 chondrites
ALH 83100 (component centered at 2756.96 + 0.03 nm) and MET
01070 (component centered at 2751.01 + 0.03 nm). Both asteroids
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Fig. 9. Comparison of the parameters of the metal-OH (left) and LFW/HWF (right) components of the 3-um band between asteroids observations (colored symbols)
and meteorites spectra (this study, in black).

present the deepest metal-OH component of the asteroid group, with
an amplitude of 45 + 2% for Nemausa and 34 + 3% for Dione. Their
reflectance spectra also present a water component, centered
respectively at 2951 + 13 nm and 2964 + 30 nm, with an amplitude
of 18 + 3% and 14 + 2%. These second components are similar in
terms of amplitude and minimum position to the component due to
HFW (adsorbed water) detected on meteorites spectra. Taking into
account the extremely low pressure at the surface of the small bodies,
the detection of adsorbed water molecules is surprising. Moreover,
this is at odd with what has been observed during our experiment
with meteorites where the LFW is always observed, and the
component due to adsorbed water frequently disappearing after
heating under vacuum. As Dione was proposed as an active asteroid
(Clark et al., 2008), we can make the hypothesis that the position of
this band corresponds to the detection of adsorbed water molecules
on the surface of the body as a consequence of this activity. Given the
position and band depth of the component, we can also suggest a
possible surface activity on Nemausa.

The reflectance spectrum of Bennu presents a metal-OH component
at 2737 + 12 nm that traces a strong aqueous alteration of the sur-
face. A second component due to water molecules is detected on the
reflectance spectrum of Bennu (Fig. 7). Its minimum position and
amplitude is similar to the HFW component derived from meteorites
measurements. This could indicate the presence of adsorbed water

molecules on the surface of the asteroid, a consequence of the newly
discovered activity of the surface (Connolly et al., 2019).

Ryugu is the most aqueously altered object of this analysis, with its
hydrated component centered at 2714 + 7 nm. This is consistent with
the suggestion that Ryugu has been produced from a parent body
containing water ice (Sugita et al., 2019). If we consider Ryugu
similar to CM or CI chondrites (Kitazato et al., 2019; Sugita et al.,
2019), this band position corresponds to the one observed for MgsOH
in saponite (Kuligiewicz et al., 2015), and thus suggests a surface
composition almost exclusively made of phyllosilicates. However,
the small amplitude of this component, 8.3 & 2.5% and the absence
of detected water molecules are in favor of an important thermal
alteration over 680 K. At this temperature, all water molecules and
hydroxyls in the surface minerals, however strongly bound, are
released. The phyllosilicates are desiccated, reducing the metal-OH
component to barely detectable. Analyses of the boulders, impact
craters and regolith on the surface of Ryugu by Sugita et al., (2019)
suggested that this strong thermal alteration could have occurred on
an older and larger parent body, before the catastrophic disruption
forming Ryugu.

4.2. Reflectance ratio (R2.45/R0.55)

Fig. 10 compares the reflectance ratio of all the studied objects,



S. Potin et al.
1.8 t t t t t t
-
1.6 + - o T+
® Chondrites
° L]
B4l . o | MBAs
S - -
™ ° @® C-type
% o . o ® B-type
s @ Cb-type
@ o
= 1.2 + L + @ Cgh-type
m ] - ® Ch-type
P NEAs
1.0 + toi +
] . @ Bennu
® ]
0.8 t t t t t t
0 10 60 70

20 30 40 50
Global 3um band depth (%)
Fig. 10. Comparison of the reflectance ratio and 3-pm band depth from as-
teroids (AKARI and OSIRIS-REx data) and meteorites (present work, after
heating at 523 K). MBAs ratio from Usui et al. (2019), the ratio value for Bennu
has been calculated from the digitalized spectrum. No data is available for
Ryugu. The dotted grey line marking a ratio of 1 separates the blue spectra
(decreasing reflectance with increasing wavelength) from red spectra
(increasing reflectance with increasing wavelength). (For interpretation of the
references to colour in this figure legend, the reader is referred to the web
version of this article.)

meteorites and asteroids. Values of the ratio of the reflectance spectra of
asteroids are taken from Usui et al. (2019). The value for Bennu has been
calculated using the same reflectance ratio as before on the digitalized
spectrum from Hamilton et al. (2019). As the Ryugu spectrum published
by Kitazato et al. (2019) covers only the infrared range, the reflectance
ratio of this small body has not been calculated.

For the same amplitude of the 3-pm band, the asteroids show bluer
spectra (i.e., lower ratio) compared to the meteorite spectra. The
average of all ratio values calculated on the meteorites spectra reaches
1.35 + 0.24, for 1.09 + 0.15 on the asteroid spectra. Three effects can
lead to this difference of <25%:

- Observation geometry has a strong effect on the slope of the reflec-
tance spectra. The strengthening of the spectral slope with increasing
phase angle, called phase reddening, has been observed on asteroids
(Binzel et al., 2015; Blanco and Catalano, 1979; Clark et al., 2002;
Gehrels et al., 1970; Sanchez et al., 2012) and in laboratory on me-
teorites (Beck et al., 2012b; Potin et al., 2019; Schroder et al., 2014).
In this study, all our measurements are made with a 30° phase angle,
while the observations in Usui et al. (2019) are measured with phase
angle varying for each asteroid, all of them around 20°. A difference
of 10° in the phase angle between the observations and our mea-
surements is too small to explain the redder slope seen in our
meteorites.

- It has been shown during laboratory measurements that reflectance
spectra of compacted surface appear bluer than those obtained on
powders (Britt and Pieters, 1988; Cloutis et al., 2011; Potin et al.,
2019). Binzel et al., (2015) found a variation of around 16% of the
spectral slope value due to varying grain size of the sample. Our
samples were manually ground into a powder to simulate the
regolith-covered surface of Main Belt Asteroids, thus the difference
in texture could explain the slope difference in the case of surfaces
lacking regolith.

Space weathering induces alteration of the minerals on the surface of

asteroids and is intensely studied in the laboratory as its effects

strongly depend on the initial composition of the sample and the dose
of irradiation. Reddening, as well as bluing, of the spectra have been
observed after laboratory irradiation of meteorites (Brunetto et al.,
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2014; Lantz et al., 2015, 2018; Matsuoka et al., 2015; Moroz et al.,
2002; Strazzulla et al., 2005). Lantz et al. (2018) found that space
weathering on CI- or CM chondrite-like material can induce a blue
slope on their reflectance spectra, with >60% of variation for the
highest irradiation fluences (Lantz et al., 2017). Kaluna et al. (2017)
explained this blue slope by the production of large organic-like
particles. Space weathering can thus be an explanation for the
spectral slope difference between the irradiated surfaces of asteroids
and our samples protected from any irradiation during the
experiment.

4.3. The missing organics

Our experiments have shown that a 90 minute-long heating at 523 K
induces an appearance or increase of the amplitude of the 3.4-3.5 pm
organic bands. These organic features should thus be clearly detectable
on reflectance spectra of asteroids, especially NEAs, taking into account
their age and surface temperature.

However, so far, organics features were never detected among C-
complex asteroids, with the exception of local signatures detected at the
surface of Ceres (DeSanctis et al., 2017). Given the high-quality data
available on the largest objects as well as on objects visited by space
missions, if present at the level found in meteorites, organics should
have been observed in asteroid spectra. Long-term heating experiments
on the insoluble organic matter and bulk of the meteorite Murchison
have shown an instability of the aliphatic C—H bounds, so CH2 and
CH3. According to calculations by Kebukawa et al. (2010), all aliphatic
bounds are lost in approximately 200 years if placed at 373 K, and in 90s
at 773 K. This instability could explain the lack of organic signatures in
the reflectance spectra of heated small bodies such as NEAs. Several
other possibilities can explain this lack of organic signatures in the
reflectance spectra of MBAs.

A first explanation is that carbonaceous chondrites are not repre-
sentative of C-type asteroids. This is a strong possibility for the least
hydrated C-types (Vernazza and Beck, 2017) but more difficult to ima-
gine the case of Ch- and Cgh-types. Indeed, there are three spectral
features (0.7, 0.9 and 3 pm) that are seen in both these asteroids types
and CM chondrites, which imposes a strong connection.

It has also been shown that organics signatures (-CH, and ~CH3s) can
be destroyed by a space weathering process. Lantz et al. (2015) studied
the effect of irradiation with high-energy ions on carbonaceous chon-
drites, simulating the effect of solar wind and cosmic rays on the surface
of asteroids. They showed that irradiation by the solar wind leads to an
amorphization of the poly-aromatic structure of the organics. The
amorphization process may induce a loss of hydrogen and consequently
a change in the infrared signatures at 3.4-3.5 pm. However, Lantz et al.
(2017) showed that solar wind irradiation should also destroy the 3-pm
band. A disappearance of the organics feature should thus be associated
to a disappearance of the 3-um band.

If solar wind weathering fails to explain the disappearance of the
organic feature, other type of space weathering might affect the surface
optical properties. Galactic Cosmic Rays could play a role in the
destruction of the organic signatures, as well as micrometeorites im-
pacts. Still, these two processes are also expected to affect both the 3-ym
band and the organic signatures.

A last and favored possibility is the impact of intense UV irradiation
from the Sun. This process offers an interesting possibility since organic
compounds tend to have high absorption coefficients in the UV, while
water molecules will be less affected. When exposed to UV radiation, the
loss of hydrogen and carbon (in the form of CH,4) has been shown in the
case of the Murchison meteorite (Keppler et al., 2012), which could
result in a decrease of the organic features at 3.4-3.5 pm. Still, this
mechanism needs to be validated by laboratory experiments.
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5. Conclusions

Our results show that an asteroid-like environment induces irre-
versible alterations to carbonaceous chondrites. Because of the dehy-
dration of the sample, the 3-ym absorption band becomes shallower,
thinner and sharper. Interestingly, the most aqueously altered chon-
drites show the smallest spectral variations, and this can be explained by
their high abundance of phyllosilicates that are unaltered at tempera-
tures up to 523 K. We detected an increase of the amplitude of the or-
ganics features around 3.4 pm and 3.5 pm on the heated samples.

The 3-pm absorption bands detected by AKARI on MBAs are coherent
with those observed on our heated samples. All bands are centered
around 2.75 pm, but the band depths are generally weaker and less
dispersed than the meteorites. This difference can be explained by the
irradiation of the surface of the small bodies as well as the difference of
texture between the asteroids and our powdered samples. Moreover, the
band is thinner and presents a more symmetrical shape on the asteroids
spectra compared to the bands detected on the meteorites. The duration
of the heating in our experiment can be the cause of such a difference,
and further analyses on the effects of long-term heating are needed. We
also highlighted that the asteroids spectra are generally bluer than the
meteorites spectra, though this could be due to an effect of the space
weathering of the small bodies surfaces, and a difference of surface
texture between our powdered chondrites and possibly lacking regolith
asteroids.

The deconvolution of the 3-pm band in both meteorites and asteroids
spectra highlighted the effect of aqueous and thermal alteration on the

Appendix A. Modeled spectra of meteorites
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surfaces. Consistency between the components reaffirms the link be-
tween the CM, CR and CI carbonaceous chondrites and C-complex as-
teroids. As for meteorites, a metal-OH component is always detected in
the 3-pm band of asteroids, and most of them show signs of water
molecules. However, the components detected on the asteroids spectra
tend to be weaker than on our meteorites measurements. It has been
observed that asteroids from the same group present roughly the same
components. Focusing on the NEAs, the 3-ym band of Ryugu shows the
scars of a heavy aqueous alteration followed by a heating episode, while
Bennu presents also an aqueously altered surface as well as hints of its
surface activity through the potential presence of adsorbed water. We
also found that the asteroid Dione, found to be active, also displays
adsorbed water and it is anticipated that the other Cgh-type asteroid
studied, Nemausa, may be also active.
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The modeled spectra of the meteorites are presented in this section, before heating at 523 K on the left, after on the right.
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Fig. 12. Modeled spectra of the CM2 chondrites. Black: reflectance measurement, Red:
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Appendix B. Modeled spectra of asteroids

The modeled spectra of the asteroids are presented in this section.
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Fig. 19. Modeled spectra of the B-type asteroid (2) Pallas and Cb-type (704)
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Fig. 20. Modeled spectra of the NEAs. Black: observation data, Red: modeled spectrum, Green: metal-OH component, Blue: water molecules component.

Appendix C. Parameters of the metal-OH, HFW and LFW components of asteroids and meteorites derived from the modeled spectra

Table 3

Parameters of the metal-OH, HFW and LFW components derived from the asteroid spectra. The minus sign indicates that the component is not detected.

Asteroids Type Complete band Metal-OH LFW HFW
(2) Pallas B Band depth (%) 29.7 £ 0.8 29.7 £ 0.8 - -
Position (nm) 2738 + 4 2738 + 4 - -
FWHM (nm) 175+ 5 175+ 5 - -
Symmetry factor 0.511 + 0.03 0.511 £ 0.03 - -
(10) Hygeia C Band depth (%) 19.70 + 0.67 19.7 £ 0.7 7.0 £ 0.9 -
Position (nm) 2727.9 + 4.9 2728 £5 3049 £+ 10 -
FWHM (nnm) 149.7 £ 9.5 149 £11 158 + 24 -
Symmetry factor 0.455 + 0.070 0.457 £+ 0.07 0.996 + 0.005 -
(49) Pales Ch Band depth (%) 299 +1.3 29.0 £1.9 7.3+24 -
Position (nm) 2746 + 8 2744 £ 9 3001 + 41 -
FWHM (nnm) 308 + 34 203 +£ 27 304 + 40 -
Symmetry factor 0.25 + 0.04 0.413 £ 0.09 0.993 + 0.009 -
(50) Virginia Ch Band depth (%) 247 £ 2.6 24.1+3.2 9.7 £ 4.7 -
Position (nm) 2749 + 20 2748 £ 19 2998 + 64 -
FWHM (nnm) 380 + 51 207 + 68 265 + 162 -
Symmetry factor 0.199 + 0.090 0.994 + 0.01 0.963 + 0.091 -
(51) Nemausa Cgh Band depth (%) 47.6 +1.3 458 + 2.6 - 18.2+3.1
Position (nm) 2760.5 + 5.7 2756 £ 7 - 2951 + 14
FWHM (nnm) 300 + 11 171 £13 - 219 + 30
Symmetry factor 0.29 £ 0.03 0.600 + 0.09 - 0.9947 + 0.0052
(106) Dione Cgh Band depth (%) 37.0+ 15 34.6 £ 3.0 - 142+ 2.2
Position (nm) 2758.6 + 9.9 2753 + 11 - 2964 + 30
FWHM (nnm) 311+ 17 171 £ 16 - 270 + 35
Symmetry factor 0.278 + 0.048 0.614 + 0.07 - 0.9955 + 0.0033
(121) Hermione Ch Band depth (%) 24.60 + 0.94 245+ 1.0 10.0 + 1.6 -
Position (nm) 2770.8 £ 7.7 2769 + 8 3035 + 19 -
FWHM (nnm) 379 + 19 203 + 18 216 + 36 -
Symmetry factor 0.27 £ 0.03 0.658 + 0.09 0.994 + 0.007 -
(128) Nemesis C Band depth (%) 20.84 + 0.99 20.8 £1.0 6.4+1.1 -
Position (nm) 271.90 + 8.4 2742 + 8 3081 + 50 -
FWHM (nnm) 161 £ 10 162 £ 11 201 + 47 -
Symmetry factor 0.63 +£0.12 0.632 £ 0.13 0.993 £ 0.010 -
(145) Adeona Ch Band depth (%) 29.4 + 3.0 29.3 +£3.0 13.4+4.3 -
Position (nm) 2640 + 14 2760 + 14 3074 + 51 -
FWHM (nnm) 89 + 59 198 + 40 137 + 62 -
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Table 3 (continued)

Icarus 348 (2020) 113826

Asteroids Type Complete band Metal-OH LFW HFW
Symmetry factor 0.29 + 0.52 0.474 £ 0.17 0.996 + 0.010 -
(511) Davida C Band depth (%) 24.46 £ 0.79 245 +0.8 5.7+1.2 -
Position (nm) 2738.1 + 4.7 2738 £ 5 3051 + 16 -
FWHM (nnm) 151.9 + 6.6 152 +£7 136 + 32 -
Symmetry factor 0.623 + 0.073 0.622 + 0.08 0.993 £ 0.010 -
(704) Interamnia Cb Band depth (%) 20.53 + 0.69 20.5 + 0.7 3.9+09 -
Position (nm) 2732.1 + 4.6 2732 +£5 3069 + 24 -
FWHM (nnm) 146.1 + 7.5 146 + 8 130 + 41 -
Symmetry factor 0.607 + 0.076 0.606 + 0.08 0.992 + 0.011 -
(101955) Bennu NEA Band depth (%) 243 +1.3 21.4 +£3.9 - 11.5+ 21
Position (nm) 2740 + 13 2737 £ 13 - 2909 + 39
FWHM (nnm) 261 +13 110 + 24 - 251 + 47
Symmetry factor 0.190 + 0.061 0.534 £0.11 - 0.9966 + 0.0004
(162173) Ryugu NEA Band depth (%) 84+25 84+25 - -
Position (nm) 2715+ 8 2715+ 8 - -
FWHM (nnm) 62 + 62 62 + 62 - -
Symmetry factor 0.701 £ 0.31 0.701 £ 0.31 - -

Table 4

Parameters of the metal-OH, HFW and LFW components derived from the meteorite spectra. The minus sign indicates that the component is not detected.

Meteorites Type Complete band Metal-OH LFW HFW
Before After Before After Before After Before After
ALH 83100 CM1 Band depth 64.14 + 62.37 + 62.448 + 63.048 + 17.786 + 12.200 + - -
(%) 0.59 0.27 0.008 0.012 0.008 0.015
Position (nm) 2770 £ 5 2760 £ 5 2756.95 + 2756.96 + 3052.77 + 3018.05 + - -
0.02 0.03 0.06 0.08
FWHM (nm) 470.0 + 390.0 + 277.04+0.07  267.25 + 0.12 451.15+0.11  395.97+0.30 - -
7.1 7.1
Symmetry 0.146 + 0.147 + 0.35647 + 0.21277 + 0.64511 + 0.75728 + - -
factor 0.012 0.015 0.01213 0.00014 0.02078 0.00062
MET 01070 CM1 Band depth 43.994 + 40.45 + 41.281 + 41.155 + 8.230+0.013  3.332+0.011 - -
(%) 0.95 0.36 0.009 0.005
Position (nm) 2760 + 5 2750 + 5 2754.67 + 2751.41 + 3000.17 + 3002.00 + - -
0.03 0.03 0.08 0.21
FWHM (nnm) 270.0 £ 230 +£7.7 193.29 +0.11 206.22 £+ 0.12 320.06 £+ 0.24 244.86 +£0.72 - -
7.1
Symmetry 0.227 + 0.211 + 0.30668 + 0.26352 + 0.81029 + 0.49185 + - -
factor 0.023 0.026 0.00031 0.00024 0.00083 0.00177
DOM CM2 Band depth 64.14 + 55.04 + 48.123 £ 47.907 + 25.512 + 23.834 + 10.950 + 8.753 + 0.086
08003 (%) 0.59 0.44 0.039 0.106 0.017 0.036 0.033
Position (nm) 2770 £ 5 2770 +£ 5 2745.16 + 2743.50 + 3069.73 + 304,387 + 2822.58 + 2819.00 +
0.04 0.08 0.07 0.09 0.19 0.31
FWHM (nnm) 470.0 £ 460.0 + 256.59 +0.16 197.98 + 0.25 479.85 £ 0.14 453.54 £0.19 293.33 £0.19 225.83 +£0.61
7.1 7.1
Symmetry 0.146 + 0.150 + 0.18891 + 0.24667 + 0.75325 + 0.76749 + 0.30938 + 0.37083 +
factor 0.012 0.013 0.00020 0.00048 0.00031 0.00044 0.00040 0.00140
Murchison CM2 Band depth 359 + 33.57 £ 32.411 + 32.087 + 14.238 + 10.212 + - -
(%) 0.32 0.47 0.010 0.010 0.009 0.012
Position (nm) 2820 £ 5 2810 + 5 2799.91 + 2794.53 + 3076.00 + 3063.38 + - -
0.04 0.03 0.10 0.09
FWHM (nnm)  505.0 + 440.0 + 310.88+0.12  266.23 + 0.15 486.93 +0.17  411.75+0.20 - -
7.1 7.1
Symmetry 0.188 + 0.257 + 0.28430 + 0.35438 + 0.83760 + 0.72917 + - -
factor 0.012 0.015 0.00022 0.00033 0.00048 0.00098
QUE 97990 CM2 Band depth 35.62 + 29.69 + 33.294 + 28.814 + 10.399 + 8.120 £+ 0.008 12.190 + -
(%) 0.39 0.42 0.018 0.007 0.016 0.015
Position (nm) 2830 £ 5 2820 + 5 2805.44 + 2808.23 + 3192.05 + 3063.35 + 2968.89 + -
0.04 0.04 0.24 0.15 0.13
FWHM (nnm)  52.0 + 7.1 420.0 + 243.17 £0.13  280.73 + 0.11 439.61 +£0.27  433.66 +0.17  302.38+0.34 -
7.1
Symmetry 0.209 + 0.235 + 0.35665 + 0.30342 + 0.83892 + 0.83031 + 0.59697 + -
factor 0.012 0.015 0.00035 0.00026 0.00068 0.00068 0.00081
ALH84003 CM2 Band depth 51.31 + 48.82 + 43.267 + 39.364 + 17.833 + 15.592 + 11.239 + 9.068 =+ 0.088
(h) (%) 0.31 0.31 0.018 0.096 0.016 0.012 0.015
Position (nm) 2800 + 5 2770 £ 5 2753.21 + 2749.15 + 3078.80 + 3024.41 + 2855.25 + 2806.63 +
0.03 0.07 0.22 0.10 0.34 0.25
FWHM (nnm)  500.0 + 370.0 + 252.61 £0.11  204.53 + 0.11 479.87 +0.16  467.82+0.15 311.24+0.25 225.74 +0.27
7.1 7.1
Symmetry 0.190 + 0.194 + 0.18978 + 0.24231 + 0.80938 + 0.85190 + 0.38468 + 0.32679 +
factor 0.012 0.016 0.00017 0.00031 0.00038 0.00041 0.00121 0.00081
EET 96029 CM2 Band depth 39.70 + 19.44 + 25.207 + 17.7638 + 14.591 + 5.559 +0.008  19.369 + -
(h) (%) 0.27 0.42 0.019 0.008 0.015 0.014

Position (nm)

2930 £ 5 2790 £ 5

16

(continued on next page)



S. Potin et al.

Table 4 (continued)
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Meteorites Type Complete band Metal-OH LFW HFW
Before After Before After Before After Before After
2805.17 + 2794.13 + 3186.17 + 3043.76 + 2942.39 +
0.06 0.07 0.24 0.26 0.13
FWHM (nnm)  440.0 + 340.0 + 233.93+0.14  268.68 + 0.14  457.58 +0.24  444.93+0.21 299.28 +0.16 -
7.1 7.1
Symmetry 0.692 + 0.308 + 0.47134 + 039943 + 0.95073 + 0.93515 + 0.67837 + -
factor 0.019 0.019 0.00049 0.00044 0.00032 0.00065 0.00052
MAC CM2 Band depth 39.63 + 37.87 + 35.833 + 35.742 + 7.035+0.012  3.660 +0.025 - -
88100 (h) (%) 0.28 0.42 0.009 0.006
Position (nm) 2750 £ 5 2740 £ 5 2746.30 + 2741.50 + 3052.20 + 2957.46 + - -
0.05 0.02 0.17 0.37
FWHM (nnm)  230.0 + 140.0 + 197.724+0.13  138.06 + 0.19  514.68+0.36  307.46 £0.46  — -
7.1 7.1
Symmetry 0.210 + 0.273 + 0.25249 + 0.34602 + 0.98515 + 0.56267 + - -
factor 0.026 45 0.00030 0.00064 0.00023 0.00104
MIL 07700 CM2 Band depth 21.02 + 15.34 + 17.039 + 15.748 + 7.192+0.012 - 9.457 £0.010 -
(h) (%) 0.75 0.39 0.013 0.004
Position (nm) 2930 £ 5 2780 £ 5 2784.10 + 2788.28 + 3171.43 + - 2937.59 + -
0.06 0.06 0.28 0.19
FWHM (nnm)  455.0 + 260.0 + 234.49+£0.22  260.99 + 0.08  427.12+0.30 - 301.26 £0.23 -
7.1 7.1
Symmetry 0.717 £ 0.316 + 0.35899 + 0.43426 + 0.86839 + - 0.64158 + -
factor 0.019 0.026 0.00051 0.00041 0.00062 0.00077
WIS 91600  CM2 Band depth 14.97 + 6.92 + 11.186 + 8.001 +0.005 8953 +0.009  3.555+0.008 - -
(h) (%) 0.49 0.81 0.009
Position (nm) 2930 +£ 5 2740 £ 5 2794.32 + 2753.43 + 3029.91 + 2930.00 + - -
0.22 0.07 0.23 0.14
FWHM (nnm)  390.0 + 220.0 £+ 280.17 £0.20  148.22 +0.29  440.20+0.18 162.42+0.44 - -
7.1 7.1
Symmetry 0.950 + 0.157 + 0.30053 + 0.38351 + 0.77655 =+ 0.47944 + - -
factor 0.025 0.026 0.00092 0.00112 0.00083 0.00167
GRO CR1 Band depth 66.64 + 65.56 + 64.857 + 63.781 + 15.846 + 8.881 +0.008 - -
95577 (%) 0.21 0.20 0.007 0.008 0.008
Position (nm) 2740 + 5 2740 + 5 2740.67 + 2741.156 + 3143.04 + 3098.81 + - -
0.02 0.05 0.08 0.16
FWHM (nnm)  490.0 + 420.0 + 324.09+0.08 28491 + 0.07 542.16 £0.16  609.49+0.32 - -
7.1 7.1
Symmetry 0.113 £ 0.105 + 0.15011 + 0.17816 + 0.94418 + 0.99130 + - -
factor 0.011 0.013 0.00004 0.00024 0.00031 0.00016
Orgueil CI1 Band depth 56.51 + 46.55 + 45.864 + 42.264 + 26.717 + 9.926 +0.008  20.473 + -
(%) 0.53 0.49 0.004 0.018 0.020 0.018
Position (nm) 2930 + 5 2730 + 5 2732.87 + 2735.56 + 3162.43 + 3088.52 + 2901.05 + -
0.03 0.03 0.11 0.09 0.09
FWHM (nnm) 680.0 + 350.0 + 374.94 + 0.08 261.26 £ 0.19 528.96 +£0.23 506.53 + 0.24 350.18 £ 0.15 -
7.1 7.1
Symmetry 0.511 + 0.166 + 0.11341 + 0.16914 + 0.81571 + 0.99200 + 0.52994 + -
factor 0.011 0.017 0.00014 0.00019 0.00034 0.00005 0.00040
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6.4 Ouverture - Effets de la température sur la struc-
ture des minéraux

L’éjection des molécules d’eau structurelle sous l'effet de la chaleur peut déformer
la structure méme des minéraux composant 1’échantillon. J’ai pu effectuer une semaine
de mesure de diffraction de rayons X (appelée par la suite DRX) sur des échantillons
météoritiques et analogues avant et aprés chauffage. Les résultats obtenus ont permis
d’ouvrir une collaboration avec E. Cloutis et M. Applin de 1'Université de Winnipeg
au Canada et M. Izawa de l'université d’Okayama au Japon, afin d’analyser toutes les
météorites chauffées disponibles ainsi que des matériaux analogues. Cette analyse étant
actuellement en cours, je présente ici les premiers résultats obtenus.

6.4.1 Principe de la DRX

La DRX permet de déterminer les distances inter-atomiques des minéraux sous forme
cristalline. Cette technique donc permet une caractérisation minéralogique de 1’échantillon
analysé par sa structure elle-méme. Cette technique est notamment réguliérement utilisée
pour la caractérisation de l'altération aqueuse d’un échantillon [29, 30|. Cependant, la
DRX ne permet pas de caractériser des phases amorphes.

Un faisceau de rayons X de longueur d’onde \ est envoyé sur 1’échantillon a analyser
selon un angle 0. La répétition de la structure cristalline va induire un déphasage entre
les différents rayons diffractés par les atomes, générant ainsi des interférences entre eux

(fig. 6.13).

—— -
- — L
—0—90—0 0

FIGURE 6.13 — Schéma de principe de la diffraction par rayon X permettant de remonter
a la distance inter-atomique.

Les interférences constructrices induisant les pics de diffraction mesurés ne sont pos-
sibles que lorsque le déphasage entre les rayons est proportionnel a n fois la longueur
d’onde, avec n un entier (fig. 6.14). On peut donc remonter & la distance inter-atomique
avec la position des pics de diffraction mesurés via la loi de Bragg : 2dsin(f) = nA. La
comparaison avec les figures de diffraction de standards permet de remonter & la compo-
sition de I’échantillon analysé.



182 CHAPITRE 6. SIGNATURES D’HYDRATATION

2 +H—+—+-++++++++++++++—+H++—+—+—
—— Antigorite — ALH831 OO
4 —— Lizardite
-IO 4 — Pentlandite T
st — Pyrite I
+ Dolomite
6+ Calcite
44
wn
+—
c
3 >
(@)
3
10 T
81
6+
44
} ++}
0 10

FIGURE 6.14 — Figure de diffraction de la CM AHL83100 (avant chauffage). Les positions
des pics principaux des standards sont indiqués par les lignes colorées. Rouge : Antigorite
(Mgs (Six05)(OH)4), Vert foncé : Lizardite (3MgO 2 (SiO2)2H,0), Bleu : Pentlandite
(FeNiSy), Marron : Pyrite (FeS2), Orange : Dolomite (CaMg(CO3)s), Vert clair : Calcite
(CaCOs3).

Aux faibles valeurs de 26, le faisceau de rayons X est directement envoyé dans le
détecteur, induisant la forte augmentation de signal, non caractéristique de I’échantillon.

6.4.2 Effets de la température

Afin de mettre en évidence des possibles variations structurelles dues a la température,
une mesure de DRX est effectuée sur des échantillons issus de I'analyse précédente, avant
et apres chauffage : greenalite, cronstedtite, ALH77003 et ALH83100 dont une partie a été
chauffée a 250°C pendant 1h30 et une autre a 150°C pendant 24h (fig. 6.15). Les mesures
sont réalisées de 5 a 60° (260) grace a un Bruker D8 Advance doté d’un goniométre automa-
tisé de type DaVinci. Un tube rayon X de cobalt est utilisé comme source de rayonnement
collimaté sur I’échantillon. Les rayons diffractés sont ensuite collectés tous les 0.02° (26)
avec un temps d’intégration de 23 sec par pas.

La position du maximum et la FWHM des pics sont directement liés a la distribution
des distances inter-atomiques d’'un méme composant, ce qui nous intéresse ici pour évaluer
leffet de la température. L’intensité du pic dépend du nombre de diffractions a I’angle
étudié, donc de la proportion de maille cristalline correspondante. Cependant, ceci dépend
également de la quantité d’échantillon sur la plaque et diverses inhomogénéités dans la
composition de la météorite elle-méme. Ainsi, la comparaison directe de 'amplitude des
pics de diffraction avant et apres chauffage est biaisée.

Ces données sont encore en traitement afin de mettre en évidence des variations de
position et de FWHM des pics. Mais on observe aux premiers abords des différences entre
les figures de diffraction d’'un méme échantillon avant et aprés chauffage. En analysant
leffet du chauffage sur la structure des échantillons, on observe par exemple la dispari-
tion de certains pics (18.7° pour ALH77003, 12.74°, 17.28°, 18.1° pour la cronstedtite),
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FIGURE 6.15 — Figures de diffraction des échantillons analysés avant (bleu) et aprés (rouge)
chauffage. Un troisiéme échantillon d’ALH83100 a été chauffé pendant 24h. Les ordonnées

sont en échelle logarithmique.

leur apparition (entre 21.7 et 25.6° pour ALH77003), ou encore le décalage angulaire de
quelques dizaines de degrés pour certains pics. Toutes ces variations montrent une mo-
dification de la structure de ’échantillon, voire la formation de nouveaux minéraux sous
effet de la température [173]. Ces variations de composition vont influer sur les résultats
spectroscopiques, tout comme les changements de structure cristalline, au méme niveau

que la perte des molécules d’eau de 1’échantillon.
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Les bandes d’absorption détectées dans le visible autour de 700 et 900 nm sont dues
respectivement & un transfert de charge entre les ions Fe?" et Fe®" et & une transition
du champ cristallin par les ions Fe?" [155]. Ainsi, la position de ces signatures spectrales
va dépendre de la distance entre ces atomes et leurs FWHMSs de la dispersion de cette
distance inter-atomique. Des modifications structurelles autour des Fe?" et Fe® ™ détectées
par DRX le seront également en spectroscopie en réflectance. Le principe est identique
dans le cas de la bande & 3-um, les vibrations des groupes -OH reliés aux minéraux
hydratés ou des molécules d’eau (structurelles ou absorbées) peuvent étre impactées par
les atomes environnant, notamment leurs distances.

6.5 Conclusion et perspectives

Les signatures d’hydratation détectées dans les spectres en réflectance des météorites
et des astéroides sont directement impactées par leur histoire d’altération aqueuse et
thermique. Nous avons montré ici que la haute température induisait des modifications
irréversibles de composition et de structure cristalline des surfaces étudiées. En parti-
culier, la forme de la bande d’absorption tracant ’hydratation de la surface autour de
3-pm peut fortement varier durant un épisode de chauffage. La séparation des différentes
composantes de cette bande ainsi que l’analyse séparée de leur comportement avec la
température peuvent permettre de remonter a I’histoire thermique de I’échantillon étudié.

L’analyse de l'effet de la température sur la structure cristalline effectuée par diffrac-
tion des rayons X sera étendue sur une plus grande collection d’échantillons météoritiques,
de phase pures, ainsi que d’échantillons ayant subi des histoires thermiques différentes,
comme un chauffage longue durée, sous vide ou dans un milieu oxydant.



IMPACT DE LA GEOMETRIE SUR LES
SPECTRES EN REFLECTANCE

L’effet de 'angle de phase sur la réflectance des corps planétaires est un effet connu
depuis des décennies [174, 175, 176|. Les évolutions de 1'albédo ainsi que de la pente spec-
trale avec ’angle de phase sont étudiées depuis l'installation des premiers spectromeétres
aux foyers optiques des télescopes. Cependant, la plupart des analyses, méme récentes, ne
prennent en compte que I’angle de phase comme paramétre représentant la géométrie. Un
goniometre tel que SHADOWS permet I'analyse de la dépendance de la réflectance d’une
surface avec tous les angles définissant la géométrie de mesure (incidence, émergence et
azimuth).

Je présente dans ce chapitre les dépendances avec la géométrie des paramétres spec-
traux des surfaces : la réflectance, la pente spectrale ainsi que les signatures d’absorption.
Je présente tout d’abord dans les détails I'effet de la géométrie et de la texture de surface
sur la réflectance bidirectionnelle d’une météorite. Dans une seconde partie, je présente
les résultats obtenus sur une série de surfaces, météoritiques ou analogues, afin de mettre
en évidence de possibles comportements typiques d’une texture ou composition.

7.1 Effet de la texture et de la géométrie sur les spectres
en réflectance
L’analyse compléte de I'effet de la géométrie et de la texture sur la spectroscopie d'une

surface a été réalisée aprés la chute de la météorite Mukundpura en juin 2018 [177]. Les
résultats ont été publiés dans le journal Icarus [17], inclus ci-apres.
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ABSTRACT

Here were report on a laboratory study aiming to reproduce specificities of near-Earth Asteroid. We study how the elevated surface temperature, their surface
roughness (rock or regolith), as well as observation geometry can affect the absorption features detected on asteroids. For that purpose, we selected a recent
carbonaceous chondrite fall, the Mukundpura CM2 chondrite which fell in India in June 2017. Bidirectional reflectance spectroscopy was performed to analyze the
effect of the geometrical configuration (incidence, emergence and azimuth angle) on the measurement. Our results show that reflectance spectra obtained under
warm environment (NEA-like) tends to show shallower absorption bands compared to low-temperature conditions (MBA-like), but still detectable in our experiments
under laboratory timescales. Irreversible alteration of the sample because of the warm environment (from room temperature to 250 °C) has been detected as an
increase of the spectral slope and a decrease of the band depths (at 0.7 pm, 0.9 ym and 2.7 pm). Comparing the meteoritic chip and the powdered sample, we found
that surface texture strongly affects the shape of the reflectance spectra of meteorites and thus of asteroids, where a dust-covered surface presents deeper absorption
features. We found that all spectral parameters, such as the reflectance value, spectral slope and possible absorption bands are affected by the geometry of mea-
surement. We observed the disappearance of the 0.7 pum absorption feature at phase angle larger than 120°, but the 3 pm band remains detectable on all measured

spectra.

1. Introduction

Many meteorite groups record the action of water at some point of
their geological history (Brearley, 2006). Fingerprints of aqueous al-
teration have been identified in the form of secondary minerals such as
carbonates, phyllosilicates or iron oxides. Asteroids, which are the as-
tronomical counterpart of meteorites, also display evidence of aqueous
alteration. A first evidence, derived from visible ground-based optical
observations, is the presence of absorption bands at 0.7 and 0.9 pm,
which can be attributed to Fe bearing phyllosilicates (Vilas, 2008). A
more direct evidence of the presence of hydrated or hydoxylated mi-
nerals at the surface of asteroids is the presence of an absorption band
around 3-ym. For main-belt asteroids (MBAs), observations in this
spectral region are only possible for the brightest objects (Vilas, 1994;
Takir and Emery, 2012). Spectral surveys have shown that objects with
an absorption band at 0.7 um always show the presence of a 3-um
feature, but that the reciprocal is not true (Usui et al., 2019; Vilas,
1994).

Two space missions are presently orbiting possibly volatile-rich
near-Earth asteroids (NEAs): Hayabusa-2 (Kitazato et al., 2019) and
OSIRIS-Rex (Hamilton et al., 2019). While hydration seems to be a
general process among the MBAs population (Fornasier et al., 2014),
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evidence of hydrated near-Earth asteroid is scarce (Rivkin et al., 2002).
Rivkin and DeMeo (2018) calculated the theoretical amount of hy-
drated NEAs according to their spectral group and found 17 * 3% for
the Ch-group and 43 * 6% corresponding to C-complex bodies.
However, observations from Stuart and Binzel (2004) and Carry et al.
(2016) resulted in the statistics of 6 = 3% of NEAs showing signs of Ch
asteroids, and 16 + 7% showing signatures of C-complex asteroids.
While NEAs are certainly more accessible for sample-return purposes, it
is not known today whether they experienced specific, or more intense,
geological processes when compared to main-belt asteroids. First, it has
been shown that the orbital evolution of the NEA (101955) Bennu, the
target of the OSIRIS-REx mission, could have led to a significant heating
of the surface (over 500 K (Delbo and Michel, 2011)) by absorption of
solar radiation, which is much higher than the surface temperature
experienced in the main-belt (Schorghofer, 2008). Second, many NEAs
seem to exhibit a rubble pile structure. These rubble-pile asteroids are
interpreted as re-agglomerated fragments of a prior object that was
catastrophically destroyed following a hypervelocity collision (Michel
et al., 2003, 2004). Last, small NEAs visited by space missions appear
devoid of a significant amount of dust-like regolith (Fujiwara et al.,
2006), which is at odd with larger objects visited by space missions
(Veverka et al., 1997).
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In this article, we investigate how the environment of NEAs and the
observations themselves can influence the signatures of aqueous al-
teration. For that purpose, we selected a freshly fallen aqueously altered
meteorite, the Mukundpura CM2 chondrite. The impact of thermal
processing on the infrared signature has been studied in situ using a
high-temperature, high-vacuum reflectance cell. The effect of observa-
tion geometry and the impact of surface texture (comparison between
rock and dust no larger than a few hundreds of microns) have been
investigated using a custom-made reflectance-goniometer (Potin et al.,
2018).

2. Sample and methods
2.1. Meteorite sample

The Mukundpura meteorite fell in India on June 6, 2017 (Tripathi
et al., 2018) and was immediately collected by the authorities, reducing
the risk of post-fall alteration. The first petrographic observations of the
newly fallen meteorite were performed using a Zeiss polarizing mi-
croscope and electron microprobe (Ray and Shukla, 2018) and char-
acterized the meteorite as belonging to the CM group.

Mukundpura presents a dark matrix and several millimeter-size
bright inclusions (see Fig. 1). The sample used in this study was taken
from the exterior of the whole meteorite and thus showed a smooth
fusion crust on one of its side. Only the interior of the sample, the side
opposite to the crust, was studied in reflectance spectroscopy.

This sample was first studied as a chip of the meteorite, then
powdered to investigate the effect of texture on the reflectance spectra.

2.2. Bidirectional reflectance spectroscopy

2.2.1. Definition and methods for bidirectional reflectance spectroscopy
under fixed geometry, room temperature and atmospheric pressure

Reflectance spectroscopy studies are conducted using the custom-
made bidirectional reflectance goniometers SHINE (SpectropHotometer
with variable INcidence and Emergence) (Brissaud et al., 2004) and
SHADOWS (Spectrophotometer with cHanging Angles for the Detection
Of Weak Signals) (Potin et al., 2018), whose methods of measurement
are quite similar. The goniometer illuminates the sample with a
monochromatic light between 340 nm and 5000 nm and under a spe-
cific direction (incidence angle). Table 1 summarizes the different
spectral resolutions over the whole spectral range.

The reflected light is measured under fixed values of emergence and
azimuth angles. All three parameters, incidence, emergence and

Fig. 1. Picture of the Mukundpura meteorite sample used in this study (interior
side showing).
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Table 1
Spectral resolution of the reflectance spectrum.

Spectral range Spectral resolution

400 nm-679 nm
680 nm-1499 nm
1500 nm-2999 nm
3000 nm-5000 nm

4.85nm-4.75 nm
9.71 nm-9.38 nm
19.42nm-18.73 nm
38.84 nm-38.44 nm

Incidence 0°
Emergence 0°

Incidence

Emergence

Negative
emergence
angles .

Emergence -90°

Azimuth 180° N ) ‘) Azimuth 0°
""" Azimuth
Positive
...\ emergence
Emergence 90° angles

Fig. 2. Schematic definition of the geometrical configuration, incidence,
emergence and azimuth angles, for the reflectance spectroscopy. Picture from
Potin et al. (2018).

azimuth angles, constitute the geometrical configuration under which
the spectra will be recorded. Fig. 2 presents a schematic view of the
reflectance measurement and the different angles involved.

Nominal configuration for a “single spectrum” reflectance spectro-
scopy study consists of a nadir illumination (incidence angle of 0°) and
an emergence angle of 30° in the principal plane (azimuth 0°). The
angular resolutions are + 2.9° for the incidence angle and + 2.05° for
the emergence and azimuth angles.

2.2.2. Reflectance spectroscopy under asteroidal conditions

Low-temperature reflectance spectra are acquired using SHINE
coupled with the double environmental chamber CarboN-IR (Beck
et al., 2015; Grisolle et al., 2014). The outer cell is put under vacuum
while gaseous nitrogen is injected inside the inner cell to increase the
thermal exchanges and ensure thermalization of the sample. This
technique reduces the thermal gradient inside the meteorite but needs
two sapphire windows to close the outer and inner cells. The light
passing through these two windows creates reflections between the
sample and the inner cell window, but also between the windows
themselves. The small absorption of the sapphire added to the multiples
reflections reduce the contrast of reflectance measured on a sample. To
evaluate the effect of the two windows on the measurement, reflectance
spectra of a calibration target were acquired, with and without the
sapphire windows. Using these spectra, the effects of the windows have
been removed from the meteorite data. The spectra were acquired, with
a nadir illumination and emergence angle of 30°, from 80K to room
temperature 290K every 10K, and from 400 nm to 1000 nm with a
10 nm spectral sampling.

Reflectance spectroscopy at high temperature can be conducted
with SHADOWS using a heating vacuum cell, nicknamed MIRAGE
(Mesures en InfraRouge sous Atmosphére Gazeuse et Etuvée) (see
Fig. 3).

This cell only needs one sapphire window, and the presence of re-
flections between the window and the sample has already been
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Fig. 3. Annotated picture of the MIRAGE cell.

investigated and corrected through the work on the SERAC cell
(Spectroscopie En Réflexion sous Atmosphére Contr6lée) (Pommerol
et al., 2009). Other sources of error need to be taken into account with
MIRAGE, but were previously unknown on SERAC, due to the differ-
ence between the illumination methods of the two setups. To remove all
these effects, reflectance spectra of Mukundpura were acquired with
and without the sapphire window, and used to correct the instrumental
biases due to the cell on all the acquisitions. The spectra were acquired
from 360 nm to 1200 nm every 10 nm in order to analyze the shape of
the 700 nm and 900 nm bands. Acquisitions are set from room tem-
perature (294 K) to 510K every 20K during the increase of tempera-
ture, and from 490 K to room temperature every 40 K when the cell is
cooling down. The illumination is fixed at nadir, and the observation at
30°.

2.2.3. Bidirectional Reflectance Distribution Function (BRDF)

To simulate observations from a spacecraft orbiting its target or
from a ground-based observatory, one has to take into account the
scattering geometry of the system: the angle of the light illuminating
the surface, as well as the angle from which the spectra are acquired. In
the laboratory, bidirectional reflectance spectra were acquired with
SHADOWS for 70 different geometrical configurations: incidence,
emergence and azimuth angles. The incidence angle was set from nadir
to grazing illumination (0° to 60° with a 20° step), and for each in-
cidence, spectra were acquired at several measurement angles from
—70° to 70°, corresponding to grazing emergence respectively in the
backscattering and forward scattering directions in the principal plane,
with a 10° step. To analyze the lateral scattering of the sample, spectra
at incidence 20° with the same list of emergence angles were taken with
a 30° azimuth angle outside the principal plane. The SHADOWS goni-
ometer cannot measure light reflected at a phase angle lower than 5° so
opposition spectra are absent from the dataset. The spectral resolution
is identical to the resolutions displayed in Table 1. The angular re-
solutions are + 2.9° for the incidence angle and + 2.05° for the
emergence and azimuth angles.

The series of spectra has been first acquired on the chip. The studied
surface originated from a broken piece of a larger sample and therefore
was not horizontal when placed on the goniometer (tilt of about 5°).
This was taken into account during the analysis and photometric cor-
rections were applied to the data. The same set of reflectance spectra
have been acquired after manual grinding of the meteorite, to compare
the photometric and spectral variations due to surface texture.
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Fig. 4. Reflectance spectrum of the Mukundpura meteorite (powder) with a
nadir illumination and an emergence angle of 30°. The grey doted lines mark
the position of the typical CM absorption bands at 700 nm, 900 nm, 1100 nm,
2760 nm and 3400 nm.

3. Reflectance spectroscopy
3.1. Spectral features of the Mukundpura CM chondrite

The reflectance spectrum of the powdered meteorite is displayed on
Fig. 4. A first series of spectra was acquired under vacuum, starting at
room temperature then at 60 °C. There was no evidence of degassing of
the sample.

The reflectance spectrum shows all characteristics of CM chondrites
(Cloutis et al., 2011b): (1) a low reflectance value, < 3% over the whole
spectral range, (2) the Fe®>*-Fe?™ charge-transfer band at 700 nm
(Tomeoka et al., 1989), (3) the Fe?™" crystal field transition bands at
900 and 1100 nm, (4) organics features at 3400 nm and (5) the —OH
stretching band at 2750 nm related to the presence of Mg—OH bearing
phyllosilicates.

The beginning of a strong UV absorption feature is visible short-
wards of 500 nm, though it is not possible to analyze this band with the
current data starting at 400 nm. This absorption feature is likely due to
metal-O charge transfer (Cloutis et al., 2008).

The detection of both the iron features (700 nm and 900 nm) and
the Mg-rich phyllosilicates band at 2750 nm indicates an extensive
aqueous alteration of the meteorite on the parent body (Takir et al.,
2013; Beck et al., 2010).

3.2. Assessing the impact of regolithisation: comparison between the chip
and the powdered sample

Reflectance spectroscopy of the meteoritic chip was conducted
under the same geometrical configuration as the powder. The sample
was placed on its fusion crust on the sample holder so that the studied
surface was revealing the interior of the meteorite. Both spectra are
presented in Fig. 5.

The major difference between the two sets of spectra is the re-
flectance value of the continuum, around 4.2% in the case of the raw
meteorite and around 2.8% for the powder. This behavior is distinct
from the “standard” behavior observed for pure material when the
grain size is decreased, which is to observe an increase in reflectance
with decreasing grain size (Pommerol and Schmitt, 2008b). Several
possible explanations emerge. The first explanation is related to pet-
rography: the surface of the raw meteorite is heterogeneous due to the
presence of mm-sized chondrules and bright inclusions, while the
powder has all the elements finely mixed into a rather homogeneous
volume. Opaques “hidden” beneath the surface will be more visible in
the powder spectra, lowering the global amount of reflected light. The
model developed by Hapke (1981) states that the reflectance of an
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Fig. 5. Reflectance spectra of the raw meteorite (blue) and after manual pow-
dering (red). (For interpretation of the references to colour in this figure legend,
the reader is referred to the web version of this article.)

intimate mixtures depends on the viewing geometry and properties of
the particles in the mixtures such as single scattering albedo, diameters,
porosity and mass fraction. The spectra of mixtures composed of ma-
terials with contrasted absorption properties will depend on the style of
the mixture. In the case of a spatial mixture of two spectral end-
members, the resulting spectrum is a linear mix of the endmember
spectra, weighted by their surface area. The spectra of the raw me-
teorite, where the size of the bright and dark patches are < 1 mm? can
be interpreted by a linear mixture of the bright and dark endmembers.
When powdering the meteorite, the style of mixture between the dark
and bright materials will change, since it will become an intimate
mixture. In that case, mixtures are expected to be linear in single
scattering albedo space, and therefore the mixture of the spectra be-
comes highly non-linear. For the same amount of bright and dark ma-
terial, the intimate mixture (powder) will be darker than in the case of a
geographic mixture (chip) (Pommerol and Schmitt, 2008b).

The second explanation could be the difference of porosity between
the two samples. Theory and laboratory measurements agree that in-
creasing the porosity of a sample lowers the general reflectance (Hapke,
2008; Cloutis et al., 2018; Shepard and Helfenstein, 2011; Cloutis et al.,
2011a) The presence of bright inclusions coupled with the differences
in both grain size and porosity between the samples can explain the
higher reflectance of the raw meteorite.

Both samples present the same absorption features, but with dif-
ferent band depth and broadness. Relative band depths are calculated
considering a linear continuum between the two inflexion points of the
bands and using the following formula:
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BD=1— leand

continuum
where c is the central wavelength of the absorption band, Rp..¢" and
Reontinuum’ are respectively the measured reflectance of the sample and
the interpolated reflectance of the continuum at wavelength c. The
depth of the UV absorption band is calculated as the ratio between the
reflectance measured at 540 nm and 400 nm:

R540nm
UV ratio =

RA00m

Table 2 presents the calculated band depths of the UV absorption,
the Fe>* 700 nm band, the phyllosilicates 3 um feature and the organics
band around 3400 nm.

We found that grinding of the sample affects the absorption fea-
tures, resulting in a deeppening of the bands. Again, the size of the
grains will affect the depth of the absorption features, following the
general trend where band depth increases with increasing grain size. It
should be noted that all absorption bands are detectable in both re-
flectance spectra. This implies that even in the absence of a well de-
veloped fine-grained regolith, as seems to be the case for some near-
earth objects (Benner et al., 2008; Hasegawa et al. 2008), the water-
related features should be detectable. In order words, the lack of dust-
size regolith does not explain the scarcity of water-related absorption
signatures among the NEAs population.

4. Effects of temperature on the optical absorptions

Several processes may warm the surface of small bodies, NEAs in-
cluded. First, the initial decay of extinct radionuclide such as 2°Al,
could have been strong enough to heat up and differentiate small bodies
(Grimm and Mcsween, 1993,1989; Mahan et al., 2018), but this process
was not efficient for km-size objects (Ghosh et al., 2006). Secondly,
impacts can generate enough heat to locally metamorphose or even
melt the surface (Bland et al., 2014), though the models cannot describe
a global increase of the temperature of the object. This is consistent
with some of the heated meteorites showing foliation or shock-induced
deformations (Nakamura, 2006). The initial accretion process is based
on low energy impacts and thus can be disregarded as a source of
heating for the small bodies (Nakamura, 2005). Then, electromagnetic
induction due to solar winds during the early T Tauri phase can induce
enough heat to alter the mineralogy of asteroids. But as the solar winds
usually occur on the poles of the stars, they are unlikely to have pro-
duced enough heat in the mid-plane where the small bodies are con-
centrated (Mahan et al., 2018). Last but not least, the relatively close
distance between the Sun and the NEAs over their lifetime induces an
elevated sunlight flux on the surface, and so warming up the small
body. This process depends on albedo, surface roughness and thermal
inertia. An elevated thermal inertia will reduce the difference of tem-
perature between the direct sub-solar surface (strongly heated) and the
rest of the body (rather cool) and the rotation period, as well as the pole
position, of the asteroid will also have an impact on the temperature at
the surface. In the case of a slow-rotating body or an asteroid oriented
so that its rotation axis is near the orbital plane with a pole facing to-
wards the Sun, the sub-solar point will accumulate a lot of heat and will
reach higher temperatures than the night-side, and the whole surface of
the body will present a wide range of temperatures that strongly vary
with time. On the contrary, fast-rotating asteroids, or with their rota-
tion axis almost perpendicular to the orbital plane, will present a rather

Table 2
Band depths of the Vis-NIR absorption features and UV ratio calculated for the chip and powdered samples.
UV ratio 700 nm band 3 pm band Organics
Chip 1.0618 =+ 0.0074 0.0139 *= 0.0037 0.1992 =+ 0.0090 0.0080 = 0.0061
Powdered meteorite 1.089 = 0.018 0.0306 = 0.0017 0.3252 = 0.0009 0.0281 * 0.0088
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homogeneous and moderate temperature on their surface. For example,
according to models, (101955) Bennu could have undergone tempera-
tures as high as 500K (Delbo and Michel, 2011), while other NEAs
could have experienced temperatures over 1500 K during a close ap-
proach to the Sun (Marchi et al., 2009). Note however that Dunn et al.
(2013) calculated that the temperature of 72 NEAs is distributed be-
tween 143 and 300 K.

Reflectance spectra of asteroids can be affected by surface tem-
perature, an effect which was studied for S-type asteroids and ordinary
chondrites, but which is much less known for C-type asteroids. In this
section, we present the spectral variations of the powdered
Mukundpura meteorite under a wide range of environmental condi-
tions, from cryogenic to high temperature. We focus on the iron fea-
tures in the visible range.

To characterize the spectral variations across changes in tempera-
ture, the reflectance spectra are adjusted using a linear continuum and
three modified Gaussian profiles (Sunshine et al., 1990) representing
the UV, 700 nm and 900 nm absorption bands. The modified Gaussian
model (MGM) includes a correction factor acting on the symmetry of
the left and right wings of the profile. Its value can be fixed empirically.
The least residual errors were achieved with a correction factor of 1.12.
For each MGM, so for each absorption feature, the amplitude, band
position and full width at half maximum (FWHM) are set as free
parameters. The resulting model is as follows:

R
= ALl + B + MGM (4, ayy, pyy > 0uv) + MGM (A, @700nm > P7oonm
) a700nm) + MGM (/1’ Q900nm ’pgo()nm s UQOOnm)

with R(A) the calculated reflectance at the wavelength A, A and B re-
spectively the slope and offset of the continuum, and ay, px and ox the
amplitude, position and FWHM (linked to o) of the band X. The model
parameters for the UV absorption may differ from reality, as the data
cover less than half the band.

4.1. Variations from cryogenic to high temperatures

In order to highlight the effect of temperature on the sample, Fig. 6
presents a comparison between the extreme spectra, obtained at 80 K
and 510K, and the acquisition at room temperature.

In Fig. 6, subtle variations of the spectra related to temperature can
be observed. The fit parameters for each spectrum are compared in
Table 3.

The increase of temperature induces a modification of the con-
tinuum slope, as seen by the spectrum at 80 K having a negative (blue)
slope, while the spectra acquired at room temperature and 510K pre-
sent a positive (red) slope. A decrease of reflectance of the continuum is
observed at 510K, representing 7.4% relative to the initial value at
80 K. Variations of the absorption features as well as the continuum
induce an apparent displacement and decrease of the maximum of re-
flectance, from 0.0344 of reflectance at 491 nm in the spectrum ac-
quired at 80K, to a reflectance of 0.0334 at 560 nm for the spectrum at
510 K. The reflectance maximum also decreases with increasing tem-
perature, losing 0.001 of reflectance between the two extreme spectra.

In the case of the low temperature measurements, a blue shift of
nearly 20 nm of the position of the 700 nm band can be observed when
compared to the high temperature measurement. The band gets broader
and deeper, as the FWHM gains around 97 nm and the depth increases
by a factor 1.2. It is interesting to note that opposite effects occur in the
case of the 900 nm band, except for the position: with decreasing
temperature, the band is shifted by 30 nm towards shorter wavelengths,
the band depth is reduced by a factor 2.5 and its FWHM is reduced by
approximately 130 nm.

Fe-related absorptions can be expected to be sensitive to tempera-
ture (Hinrichs and Lucey, 2002). The 700 nm feature in CM chondrites
is interpreted by Fe®*-Fe** charge transfer (Fe®* +Fe’™"
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Fig. 6. Comparison between the reflectance spectra of the powdered
Mukundpura meteorite acquired at 80 K (purple), room temperature (orange)
and 510K (red). The modeled spectra (grey) and the different modeled ab-
sorption bands, UV (navy blue), 700 nm (blue), and 900 nm (green) are also
presented. An offset of +0.003 and — 0.003 has been added respectively to the
80K and 510K spectra. (For interpretation of the references to colour in this
figure legend, the reader is referred to the web version of this article.)

Table 3
Parameters of the modeled spectra at each temperature.
80K 294K 510K

Continuum slope (nm ™) —1.210.107° 6.299.1077 1.797.107°
Continuum offset 0.0352 0.0341 0.0326
BD>00nm (%) 0.183 0.177 0.153
Pyoonm (nm) 710 702 730
FWHM;00 nm (nm) 330 252 239
BDogoonm (%) 0.043 0.136 0.107
Pooonm (nm) 910 926 940
FWHMog nm (nm) 167 327 298
BDyvy (%) 0.298 0.327 0.314
Pyy (nm) 404 394 396
FWHMyy (nm) 105 176 171
Reflectance max 0.0344 0.0342 0.0334
Position of the max (nm) 491 539 560

— > Fe®** +Fe?") within a phyllosilicate structure. Charge transfer
bands in —OH bearing silicates generally display an increase of their
intensity under low-temperature, as observed by Smith (1977). As
measured in transmission (absorbance), the intensity of the Fe2t.Fe3t
charge transfer band of chlorite and biotite has been measured to in-
crease by a factor of 2 when cooling the sample to liquid helium
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Fig. 7. Normalized reflectance spectra of the powdered Mukundpura meteorite
acquired during the increase of temperature from 294K to 510K (solid lines)
and during cooling (dashed lined and grey markers). The different offsets have
been added for clarity but are identical for spectra acquired at the same tem-
perature.

temperature (5.5K), and by about 25% when cooling the sample to
80 K. This effect was interpreted by a depopulation of one or more
electronic levels close to the ground state of the Fe?' +Fe®
- > Fe®* +Fe®* transition (Smith, 1977). While our lowest tempera-
ture measurements are not as low as liquid helium, they are cold en-
ough to induce a significant increase in the depth of the 0.7 um feature.
Note that a broadening of the 700 nm band was also observed by Smith
(1977) study, which could explain the change in the position of the
visible maxima from around 539 nm (room temperature) to 491 nm
(80K), when added to a possible displacement and broadening of the
UV absorption.

4.2. Irreversible alteration at high temperatures

Reflectance spectra of Mukundpura were recorded during a high
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temperature experiment. Spectra were acquired during a heating and
cooling cycle of the sample and are presented in Fig. 7.

The high temperature experiments reveal irreversible alterations of
the sample, as seen when comparing the two spectra taken at 294 K, at
the beginning and at the end of the experiment. The oxidation of the
sample by ambient air is not relevant in our measurements as they were
performed under secondary vacuum.

The difference between the two spectra is a combination of varia-
tions in the continuum of the spectrum and in the 3 detectable ab-
sorptions bands. The differences involve an apparent reddening of the
sample as the spectrum acquired after heating presents a stronger
spectral slope compared to the initial measurement, an apparent dis-
placement of the 700 nm band to longer wavelengths, and both a shift
and decrease of the reflectance maximum around 550 nm. The whole
series of spectra are adjusted using the model described above.
Resulting modeled spectra of the first and last measurements of the
experiment are presented in Fig. 8.

The variation the model parameters calculated for the spectra
measured during the heating and cooling cycle, is presented in Fig. 9.

Based on this analysis, the continuum slope and all the three ab-
sorption features show an irreversible alteration due to temperature. In
the case of Mukundpura, the temperature cycle up to 510 K and down
leads to an increase of the continuum slope, from 6.30 10~ nm ™’ to
3.18 10~ ®nm ! after the thermal ramp, coupled with a decrease of the
general reflectance level represented by the continuum offset, from
0.0341 to 0.0319.

With increasing temperature, the 700 nm band first increases and
then decreases in amplitude, while getting narrower and shifting to-
wards longer wavelengths. During cooling, the amplitude of this feature
only marginally changes and returns to a value only slightly lower than
prior heating (0.163% against 0.177%). Upon heating, the position of
the 700 nm band changes significantly. When heating to 520K the
maxima of absorption shifts from 703 to 730 nm, and upon cooling it
returns to a value of 720 nm. The position of the 700 nm band is thus
not reversible upon heating. This effect could be interpreted by the
occurrence of redox process (Fe®* reduction of Fe?* oxidation) within
the phylosilicates occurring upon heating, since the oxygen fugacity is
sensitive to temperature.

The 900 nm also reveals some variability with temperature but in a
different way than the 700 nm band. The amplitude of the band de-
creases upon heating from 0.130% to 0.107% while the position shifts
to higher wavelength by about 15 nm (from 926 to 941 nm). Unlike the
700 nm band, these changes are reversible when returning to ambient
temperature (except the FWHM which significantly increases upon
cooling). The 900 nm band is interpreted as a crystal field band, which
are known to shift, broaden and change in intensity with temperature
(Burns, 1993), in a reversible manner.

The combined spectral variations due to temperature induce the
apparent displacement of the maximum of reflectance from 530 nm to
558 nm at the end of the thermal cycle. The value of the maximum
reflectance has been altered as well, slightly decreasing from 0.0342 to
0.0335 after the experiment.

Irreversible alterations also occurred outside the visible spectral
range. To compare the different effects observed, the same thermal
cycle was imposed on 2 other CM chondrites. Fig. 10 presents the re-
flectance spectra over the whole spectral range of the 3 samples before
and after the experiment. As the spectroscopy measurements on the
whole spectral range was conducted after the temperature ramp, the
samples were prepared into another sample holder, the surfaces have
slightly changed between the two experiments. To remove this photo-
metry effect, the spectra are normalized at 560 nm.

The thermal experiment resulted in another alteration, this time of
the 3 um absorption band. Table 4 presents the band depth and width of
the 3 um band before and after the thermal cycle for the 3 chondrites.

For each sample, the thermal heating reduces both the depth and
width of the band. A faint displacement of the band is also detected,
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Fig. 9. Variations of the continuum and absorption bands during the heating (red) and cooling (blue) cycle of the sample. (For interpretation of the references to
colour in this figure legend, the reader is referred to the web version of this article.)

which can be explained by the faster reduction of one of the component
of the band compared to the others. The alteration of the 3 pm band can
be due to the release of the absorbed water molecules, and the water
contained in (oxy)hydroxide minerals (Garenne et al., 2014).

The present analysis of the reflectance spectra obtained under NEA-
like temperatures for CM chondrites reveals that, at laboratory time-
scale, the presence and so the detection of 700 nm, 900 nm and 3 ym
bands is not affected by temperature, though the bands can be strongly
weakened. Still, a shift of the 700 nm band and a narrowing of the 3 ym
feature can be predicted for objects that experienced significant thermal
processing. Conversely, the shape and mostly the position of the 700 nm
and 3 um features could potentially be used as a criterion of primi-
tiveness of Ch and Cgh asteroids.

5. Bidirectional reflectance spectroscopy: effects of observation
geometry

During a flyby or when orbiting around an asteroid, the observation
geometry is very variable (incidence, observation and azimuth angles),
and differ from the observation geometry under which laboratory data
are typically obtained. This geometry depends on the incidence angle of
the sunlight on the surface, and the position of the spacecraft. Fig. 11
presents the resulting spectra of the powdered Mukundpura meteorite.
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The same set of spectra was also acquired on the meteoritic chip.

The dependence of the reflectance spectra to the geometrical con-
figuration is easily seen on Fig. 11. Spectra acquired with an incidence
angle of 0° present the same slope, and the photometric level stays
between 2 and 4% of reflectance, whatever the emergence angle. But
spectra acquired under an incidence angle of 60° show drastic varia-
tions according to emergence angle. The reflectance value at 4um
spreads from 2 to 11%, and an increase of the spectral slope is observed
with increasing phase angle, an effect called phase reddening.

In this section, we investigate the different variations of the re-
flectance spectra when the geometrical configuration is changed. As the
two samples, the chip and powder have been analyzed under the same
set of geometrical configurations, variations due to the texture of the
sample can also be analyzed.

5.1. Photometric dependence with the geometry

The bidirectional reflectance distribution function (BRDF) presented
on Fig. 12 displays the measured reflectance values at different emer-
gence angles for several incidence angles. The polar representation of a
BRDF enables a quick overview of the distribution of the reflected light
(see Fig. 12). In this representation, the BRDF of a perfectly lambertian
surface would appear as a half circle.
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Table 4
Band depth and FWHM of the 3 pum band before and after the thermal cycle for
the 3 CM chondrites.

Band depth (%) FWHM (nm)

Before After Before After
Mukundpura 32.52 + 0.08 26.17 + 0.30 410 370
ALH83100 66.86 = 0.39 54.27 * 0.17 560 490
QUE97990 49.43 + 0.57 35.21 = 0.15 650 530

For all geometrical configurations investigated, the chip presents a
higher reflectance than the powder. The causes of this effect have been
already discussed in 3.2.

The BRDFs shows an increase in reflectivity around the incidence
direction (backscattering) and towards high phase angles (forward
scattering). It is important to note that both samples show these two
behaviors, being more marked when the incidence is close to grazing
(60°) and more pronounced on the powder.

Irregularities in the shape, composition, and refractive index of the
particle will broaden the forward and backward scattering (Hapke,
2002).

This increase of reflectance with decreasing phase angle (back-
scattering) is due to a combination of two effects. First, the shadows
hiding opposition effect (SHOE) where, at phase angle close to 0°, the
shadow of one particle over the others around is the smallest, resulting
in a strong increase of reflectance in the incidence direction (Hapke,
1986). The second process is the coherent backscattering opposition
effect (CBOE) describing constructive interferences of the light scat-
tered coherently backward (Hapke, 2002). However, this effect only
occurs at very low phase angle, not observable in our experiment.

To make the powder, the original sample was manually powdered
but not sieved, leaving a large distribution of grain sizes. The surface
texture of the powder can then be seen as rougher than the chip. The
SHOE effect is weaker in case of the meteoritic chip as the sample is
compact, with little porosity, limiting shadowing of one particle over
another. The variation of the BRDF with grain size has already been
investigated (Dozier et al., 1981; Pommerol and Schmitt, 2008a; Reddy
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Fig. 10. Normalized reflectance spectra of the CM chondrites
ALH83100 (red), QUE97990 (blue) and Mukundpura (black)
acquired before (dotted line) and after (solid line) a thermal
cycle at 520K. The spectra are normalized at 560 nm and
offset for clarity, —0.3 and + 0.4 respectively for ALH83100
and Mukundpura. All samples were manually powdered be-
fore the experiment. (For interpretation of the references to
colour in this figure legend, the reader is referred to the web
version of this article.)

Before After

—— ALH83100
—— QUE97990
—— Mukundpura
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et al., 2015).

Backward scattering has been observed on several small bodies of
the Solar System and is often linked to the study of the surface regolith
(Belskaya and Shevchenko, 2000). Conversely, the study of the bidir-
ectional scattering behavior of a small body, more importantly the
strength of the forward scattering and backscattering lobes, can be used
to determine the texture, more importantly the presence of dust on the
surface.

5.2. Bidirectional dependence of the absorption features

The presence of absorption bands in the reflectance spectra of as-
teroids is, with the spectral slope, commonly used as a criterion to
classify small bodies. For example, C-types asteroids exhibits hydration
related features around 0.7 ym and 3 pm (Takir and Emery, 2012). In
this section, we present the influence of observation geometry on the
detection and depth of absorption features in the bidirectional re-
flectance spectra of Mukundpura.

For both the chip and powdered samples, the band depths of the
700 nm and 2760 nm features are calculated according to the formula
in Section 3.2. The results are presented in Fig. 13.

First, it is important to note that the absorption features detected on
the meteoritic chip are generally fainter than for the powdered sample's
spectra, in all observation geometries studied. Previous laboratory
measurements have shown variation in the band depth of absorption
features as a function of geometrical configurations, mostly the de-
crease of band depth at larger phase angles (Pommerol and Schmitt,
2008a; Beck et al., 2012, 2011). This effect is generally explained by an
increase of the relative number of photons scattered out of the sample
before entering any of the grains. Radiative transfer modeling confirms
this hypothesis (Pommerol and Schmitt, 2008a).

But several behaviors are observed with our measurements, de-
pending on the incidence angle, not only the phase angle. For illumi-
nations near nadir, the band depth decreases until phase angle around
40°, then increases with the phase angle. In case of grazing illumina-
tion, the band depth only decreases with increasing phase angle.

In case of the iron 700 nm feature at grazing incidence (60°), the
band disappears from the spectra at phase angles larger than 90°, but
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Fig. 11. Complete set of spectra of the powdered Mukundpura meteorite acquired in bidirectional reflectance distribution function mode. Each panel corresponds to
an incidence angle: 0° (top panel), 20° in the principal plane (middle left panel) and at 30° azimuth (middle right panel), 40° (bottom left panel) and 60° (bottom right

panel).

only on the raw sample. For the powder, the iron band is detectable at
all geometrical configurations and the general trend leads us to think
that the band will be detectable even at phase angle larger than 120°.
The hydration feature at 2760 nm is detectable through all our mea-
surements, but begins to fade at 110° phase angle until reaching a depth
of 14% at 130°, the largest phase angle studied. According to this trend,
the band will also disappear from the spectra, at phase angles > 140° or
150° but these are clearly extreme conditions of observation.

The geometry of illumination and observation has an important
impact in the depth of the absorption bands. Under all observation
geometries, the band depths are stronger for the powder than for the
chip. The depth of the 3um band is variable with the observation
geometry but it is always significant. The depth of the 0.7 ym band is
also variable with observation geometry but can disappear under ex-
treme geometries. Nevertheless, for ground-based observations, mostly
obtained at low phase angle, the observation geometry cannot explain
the disappearance of the 0.7 ym band.

5.3. Geometry dependency of the spectral slope

5.3.1. Phase reddening

Reflectance spectra of most carbonaceous chondrites present a faint
red slope, even if blue-sloped spectra can occur under specific condi-
tions (Cloutis et al., 2013). The phase reddening observed on the re-
flectance spectra of Mukundpura (Fig. 11) results from the wavelength
dependence of the single-scattering albedo (Gradie and Veverka, 1986).
This phenomenon was observed on asteroids such as (4) Vesta (Gehrels
et al., 1970; Blanco and Catalano, 1979), on several Main Belt asteroids
(Clark et al., 2002a), NEAs (Sanchez et al., 2012) and on the Moon
(Lane and Irvine, 1973; Johnson et al., 2013) and more recently on
(101955) Bennu (Binzel et al., 2015). On our spectra, this effect is more
important at high incidence angle (at 60°), where observations have
been made at the largest phase angles. To have a better overview of the
spectral reddening and its dependency with observation geometry
Fig. 14 presents all spectra after normalization to unity at 1000 nm.

Sanchez et al. (2012) determined the spectral slope as the fitted
linear continuum between 0.7 and 1.55 um. This method is commonly
used around absorption bands or for measurements on a limited spec-
tral range, but in case of wider spectral ranges, the continuum should



S. Potin, et al.

Icarus 333 (2019) 415-428

Fig. 12. Bidirectional reflectance distribution func-

Principal plane Azimut 30° K X
& Chip & Chip tion of Mukundpura at 560 nm. The red line re-
® Powder O Powder presents the incidence angle and the value of re-
ncid ncid flectance at each emergence angle is displayed by
SDCI ence 2”8: ence the colored dots (Blue diamonds: meteoritic chip in
the principal plane. Red circles: powder in the
principal plane. Open squares: raw meteorite at 30°
azimuth angle and 20° incidence angle. Open circles:
powder at 30° azimuth angle and 20° incidence
angle). (For interpretation of the references to colour
\ in this figure legend, the reader is referred to the
I I web version of this article.)
0.00 0.05 0.10 0.00 0.05 0.10
Reflectance Reflectance
Incidence] Incidence
40° 60°
!
0.00 0.05 0.10 0.00 0.05 0.10
Reflectance Reflectance
700nm 2760nm
0.06 b b e b b
{Incidence 0° 0.6 4Incidence 0° ¢ Chip |
® Powder
< 0.04 1 - x T s 05+ T
o u o
g rigr Tax $oad,
T 0.024 ¥ + 3T
T T e e el
0.00 02138, %5%* “enss 11
006 1 1 1 1 1 1 : ‘| 1 L I - 1 1 1
{Incidence 20° (principal plane) 0.6 JIncidence 20° (principal plane) " }-
5004+ " i T 5057 1
{% ¥ .l!!I§. [} 2 044 1
- 3 3
E0.0Z-- ;iii i‘iiiii}{“ éols__’.ooo .. 09.00 1
o
0.00 ozt ¥*%ar *etavessgT
0.06 Incicl|enc<le 20‘: (az;mutllw 30:’) : 0.6 {Incidence 20° (azimuth 30°)
cooalt = R 1 £ 057 T
a g . u & z ] I ‘é
g S 04+ o 1
e
EUTraer fetaggq gl Eorell Liiiliiied
o 1 § { o L3 SRS o
3
0.00 + = i1 02t R i 3 5
008 4 Cidence 40° T 0.6 {Incidence 40° R &
< 0.04 + s ¢ —+ _‘Si 05T T
g { c afagtri, 0} S 04t +
©
goozy }i iii‘iiiii {" ozt o e
] z s @
0.00 } 0212 z8® eage® P
0.06 otk idence g0 TR
s Incidence 60° 0.6 -Incidence 60 .
£ 0.04 1 _ T £ 05T T
§- s = s Eg? I : = s . % 0.41 1
0.02 + + .
-§ i ‘iiiit 50.3__! ® o .0.;0:.' 4
5] * 3 E aen? ete s
0.00 $31- 02+ °T
t t t t.d t t }
-80 -40 0 40 80 -80 -40 0 40 80

Emergence angle (°)

Emergence angle (°)
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Fig. 14. Reflectance spectra of the Mukundpura meteorite normalized at 1000 nm (Blue: chip, Red: powder) taken under different geometrical configurations. Offset
for clarity. (For interpretation of the references to colour in this figure legend, the reader is referred to the web version of this article.)

not be considered as linear (Parente et al., 2011). The spectral slope can
also be calculated as the ratio between the reflectance measured at two
separated wavelength, in the visible (Schroder et al., 2014), or between
the maximum of reflectance value and the absolute reflectance at
1.5 um (Cloutis et al., 2011a) In our case, the spectral range is too wide
to adopt a linear approach to the continuum, thus we the spectral slope
as a colour ratio.

The value of the spectral slope is calculated as the ratio between the
reflectance at 2000 nm and the reflectance at 500 nm:

1 Reﬂeczooo nm

Spectral slope (um™') =
P pe (km™) 1.5 Reflecsoonm

The variation of the spectral slope with phase angle is displayed on
Fig. 15, for both sets of spectra.

The reflectance spectra of the powder are redder-sloped than the
spectra of the raw meteorite. At low phase angle, the raw meteorite
spectra have a slope of 0.6721 * 0.023 while the powder displays a
slope of 0.6861 + 0.021. This value is averaged over the 10 config-
urations with a phase angle of 10° and the error corresponds to the
standard deviation. At the largest phase angle studied, g = 130°, the
slope of the chip spectrum reaches 1.1885 *= 0.0064 compared to
1.2474 + 0.0090 for the powder spectrum.

Previous investigations pointed out that the surface particle density
and texture can radically change the spectral slope from slightly blue to
strongly red (Binzel et al., 2015; Britt and Pieters, 1988). Cloutis et al.
2011a showed that a change of porosity applied to the same sample can
induce a change in the spectral slope. But the abundance of opaque
minerals in the chondrite should not induce significant effects on the
spectral reddening (Cloutis et al., 2011a, b). Several laboratory mea-
surements showed that larger grains also induce less red-sloped re-
flectance spectra (Binzel et al., 2015; Gillis-Davis et al., 2013; Johnson
and Fanale, 1973; Cloutis et al., 2011b; Cloutis et al., 2013).

The variation of slope with the phase angle, i.e. the phase
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Fig. 15. Effect of the phase angle on the spectral slope of the reflectance spectra
(spectral reddening) of the raw Mukundpura meteorite and its powder.

reddening, is pronounced for both raw meteorite and powder. We found
that the spectral slope does not vary linearly with the phase angle and
that the curve of spectral reddening is different between the meteorite
and the powder. In our case, the spectral reddening of the powder is
more pronounced at low phase angle but both samples reach roughly
the same value at high phase angles. The difference in porosity and
granulometry between the two samples induces changes in the spectral
slopes. Recently, the analysis of phase reddening has been used to
highlight the presence of regolith at the surface of the large boulders of
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Fig. 16. Spectral reddening of the reflectance spectra of the chip (left) and ground (right) Mukundpura meteorite for each incidence angle.

Bennu (DellaGiustina et al., 2019).

5.3.2. Bidirectional dependency of the spectral slope

The value of the spectral slope varies with increasing phase angle, as
it has been measured for example by the Hayabusa spacecraft on the
NEA Itokawa (Abe et al., 2006). Reflectance spectra of the asteroid
acquired with a phase angle of 30° showed a spectral slope 6% redder
than the spectra at 8° (Abe et al., 2006). This effect was also measured
on the NEA (433) Eros, with an increase of the spectral slope reaching
11% between phase angles of 0° and 100° (Clark et al., 2002b).

The spectral reddening is calculated for each sample as the ratio
between the spectral slope at a given phase angle and the spectral slope
at the lowest phase angle g available, so 10°.

Spectral slope,
Spectral Reddening = ————
Spectral slope,_qe

For the two types of surfaces and for each incidence angle, the
spectral reddening of the spectra is displayed in Fig. 16.

Both samples show a dependence of the reddening, not only with
phase angle but also with incidence angle. For a phase angle of 70°, the
reddening reaches 1.07 * 0.01 for the meteoritic chip and
1.13 = 0.02 for the powder measured at nadir incidence, while it
reaches 1.20 *+ 0.01 for the chip and 1.26 + 0.01 for the powder for
the same phase angle but at incidence 60°. At low incidence angle (<
20°) the spectral reddening of the chip always remains weak (< 1.07)
even at phase angle as high as 90°, while for the powder the reddening
increases steadily even at nadir illumination and is already larger than
1.2 at 80° phase angle. Conversely the spectral reddening seems to
depend on the incidence angle at all phase angles for the chip, while for
the powder the effect is noticeable only above 60°. Our observations
reveal that spectral reddening could be used to detect the presence, or
absence of a fine-grained regolith on the surface of a small body by
looking at phase reddening at low incidence angle.

Neither the spectral slope nor the spectral reddening show a linear
relation with the phase angle, but rather an exponential dependence.
MBAs can only be observed with ground-based telescopes at phase
angles smaller than 30°, where the reddening is modest (between 1.01
and 1.06 for the powder sample and between 0.98 and 1.05 for the raw
meteorite). However, NEAs can be observed over a wider range of
phase angles, from opposition to 90° (Sanchez et al., 2012). In this
configuration, the reddening of the spectra can reach 1.46 for a dust-
covered surface and 1.3 in case of a raw surface.

Particular attention to phase reddening should be given as the
variation of spectral slope in asteroid observations is generally mainly

attributed to space weathering (irradiation by cosmic ions and micro-
meteorites bombardment) (Hapke, 2001; Chapman, 2004; Clark et al.,
2002b. Several laboratory studies irradiated meteoritic samples, either
with ions or pulsed laser radiations, in order to reproduce the processes
occurring on airless bodies. Using the meteorite Epinal Strazzulla et al.
(2005) showed that ion irradiation increases the spectral slope by a
factor of 6 and, comparing the experimental results with spectra of
several NEAs, evaluated the timescale for weathering the near-earth
asteroids between 10* and 10° years. Sanchez et al. (2012) measured
reflectance spectra on three ordinary chondrites and found that an in-
crease of 30° to 120° of phase angle can mimic the reddening of the
reflectance spectrum induced by 0.1 x 10° to 1.3 x 10° years of irra-
diation at 1 AU from the Sun. So in case of NEAs, the geometry of ob-
servation can induce the same reddening of the spectra as space
weathering.

6. Conclusion

Laboratory reflectance spectroscopy can help understand the spe-
cificities of C-complex NEAs observations when compared to C-type
MBAs. We have shown that temperature, surface texture, as well as
observation geometry (incidence, emergence and azimuth angle) can all
have an impact on reflectance spectra. When comparing chips and
powdered samples, we found that:

- Both samples display spectral signatures of hydration and thus the
absence, or presence, of a fine-grained regolith at the surface cannot
explain the lack of hydrated NEAs.
Dust covered surfaces are expected to be darker than rock covered
surfaces because of the apparent homogeneity of the composition of
the powder compared to the heterogeneity of the surface of the raw
meteorite clearly displaying clasts and inclusions inside a dark
matrix.
BRDF analysis of the two samples shows that the powdered sample
presents stronger forward scattering and backscattering lobes com-
pared to the raw meteorite. This is due to the SHOE, increased by
the rougher texture of the powder.
Absorption features appear fainter in the case of the raw sample, due
to the higher amount of photons being scattered out of the surface
before having entered the sample. Following this result, absorption
features should be more difficult to detect on surfaces lacking fine-
grained regolith, i.e. rubble pile NEAs.
- At large phase angle, the reflectance spectra of the powdered sample
present a steeper spectral slope compared to the measurement on
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the chip.

- Spectral reddening of the powder appears relatively insensitive to
the incident angle while for the raw meteorite at a given phase
angle, the reflectance spectra are redder when the illumination ap-
proaches grazing incidence.

The surface temperature experienced by NEAs can have an effect on
their spectral signatures. The temperature affects the reflectance
spectra of a meteorite, mostly by modifying the depth, position and
width of the iron features around 700 nm and 900 nm. Our measure-
ments show that at laboratory timescale, irreversible alterations of the
sample can be induced by only one heating-cooling cycle, simulating
successively the sunrise and sunset on the surface of the small body. The
hydration feature at 3 um becomes fainter but is still detectable on the
reflectance spectra. However, our series of measurements after a single
thermal cycle at high temperature do not allow us to make any as-
sumption on the possible disappearance of the features after numerous
cycles of heating and cooling. Further investigations of these irrever-
sible alterations are currently conducted.

Several effects due to the geometrical configuration of observation
have been highlighted by our measurements. First, carbonaceous
chondrites do not behave as a lambertian surface in the VNIR. Second
the spectral slope and the depths of the absorption features are im-
pacted by the direction of illumination and the emergence angle. Most
importantly, our results show that in the case of the raw meteorite the
hydration signatures in the visible range disappear from the reflectance
spectra at large phase angle. Keeping in mind that NEAs can be ob-
served at larger phase angles compared to MBAs, and that their surfaces
seem depleted in fine-grained regolith, this geometry effect could also
contribute to the apparent dehydration of NEAs.
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7.2 Recherche de comportements spécifiques

Des effets photométriques dus a la géométrie d’observation ont été mis en évidence avec
la météorite Mukundpura. Il est maintenant nécessaire de refaire cette analyse sur d’autres
échantillons, roches ou poudres, afin de mettre en évidence des possibles comportements
spécifiques a une certaine texture ou composition.

7.2.1 Présentation des échantillons

Le protocole de mesure de la réflectance bidirectionelle décrit dans article [17] est
reproduit sur les échantillons suivants (table 7.1) :

Nom Type Texture || Nom Type Texture
ALH77003 CO3 Poudre | Mukundpura CM2 Bloc / Poudre
ALH83100 CM1 Poudre | Orgueil CI1 Poudre
DOMO03183 CM2 Poudre || Simulant Cérés Résidu sub. Haute porosité
GRO95577 CR1 Poudre | Simulant Mars (JSC1) Poudre
MET00426 CR2 Poudre || Unclas. (inconnu)  Bloc / Poudre
MET00489 L3 Poudre | WIS91627 H3 Poudre

TABLE 7.1 — Echantillons analysés en BRDF. ALH : Allan Hills, DOM : Dominion Range,
GRO : Grosvenor Mountains, MET : Meteorite Hill, WIS : Wisconsin Range, Unclas :
chondrite non classée, Résidu sub. : résidu de sublimation.

Dans le cas ou le bloc de météorite ne présente pas de surface suffisamment étendue
pour permettre la mesure d’'une BRDF, une partie de I’échantillon est broyée manuel-
lement afin d’obtenir une poudre. Cette derniére n’est pas tamisée afin de garder une
large distribution en taille de grains. Le simulant de Céres est issu d’une experience de
sublimation [178]. Cette surface a une texture semblable & de la mousse, élastique mais
présente une cohésion suffisante pour la rendre difficile a couper (fig. 7.1).

FIGURE 7.1 — Photographie du résidu de sublimation du simulant Cérés. Figure de [178|

On obtient ainsi une collection de 14 surfaces de composition et texture variées, im-
pliquant des spectres en réflectance différents (fig. 7.2).
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FIGURE 7.2 — Spectres des surfaces étudiées mesurés a incidence 0° et observation 30°.
Bleu : poudres, Vert : intacts, Noir : haute porosité.

7.2.2 Photométrie

Les valeurs de réflectance sont prises dans le visible, en dehors des bandes d’absorption
(table 7.2).

Il a été vu dans l'article précédent [17] que la texture de la surface déterminait le
comportement général de la réflectance bidirectionnelle. Ainsi, les surfaces analysées se-
ront donc regroupées par texture pour 'analyse des variations de la photométrie avec la
géométrie d’observation (fig. 7.3).

Les comportements observés ici sont similaires & ceux mis en évidence avec Mukund-
pura. Les échantillons sous forme de roches intactes présentent une diffusion avant plus
marquée que les poudres . Il est intéressant de noter que 'augmentation de la réflectance
a angle de phase proche de 'opposition est visible sur le résidu de sublimation. La struc-
ture en agglomérat trés poreux de cette surface induit de nombreuses ombres portées des
différents grains sur ceux environnants. Ces ombres diminuent avec I’angle de phase s’ap-
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Echantillon Longueur d’onde || Echantillon Longueur d’onde
ALH77003 560 nm Mukundpura 560 nm
ALHS&3100 560 nm Orgueil 560 nm
DOMO03183 560 nm Simulant Céreés 580 nm
GRO95577 560 nm Simulant Mars 800 nm
MET00426 660 nm Unclas. 700 nm
MET00489 740 nm WIS91627 740 nm

TABLE 7.2 — Longueurs d’onde des prises de valeurs de la photométrie pour ’analyse
des BRDFs. Si les deux textures sont disponibles pour les échantillons, les valeurs sont
identiques pour la poudre et le bloc.

prochant de 'opposition (effet SHOE présenté auparavant), induisant une augmentation
de la réflectance. Comme attendu, le comportement bidirectionnel de la réflectance ne
dépend pas de la composition de la surface, mais surtout de sa texture.

7.2.3 Pente spectrale et rougissement

Les pentes spectrales sont calculées comme présenté dans 'article [17]. Les longueurs
d’onde pour le calcul sont ajustées en fonction des échantillons afin qu’elles se trouvent
hors de toute bande d’absorption (table 7.3).

Echantillon  Calcul pente || Echantillon Calcul pente
ALH77003 600 -1500 nm || Mukundpura 500 - 2000 nm
ALH83100 500 - 2000 nm || Orgueil 700 - 2000 nm
DOMO03183 560 - 2200 nm || Simulant Cérés 580 - 2200 nm
GRO95577 600 - 2000 nm || Simulant Mars 800 - 1600 nm
METO00426 740 - 1540 nm || Unclas. 700 - 2200 nm
METO00489 740 - 1540 nm || WIS91627 740 - 1560 nm

TABLE 7.3 — Longueurs d’onde utilisées pour le calcul de la pente spectrale. Si les deux
textures sont disponibles pour les échantillons, les valeurs sont identiques pour la poudre
et le bloc.

On peut a présent analyser le comportement de la pente spectrale en fonction de ’angle
de phase pour chaque échantillon individuellement. Il a été observé une dépendance de la
pente spectrale avec I’angle d’incidence dans le cas de Mukundpura. Il est possible qu'un
tel comportement se retrouve pour d’autres échantillons, ainsi les variations de la pente
spectrale sont également étudiées selon les différents angles d’incidence (fig. 7.4). Le rou-
gissement du spectre est calculé de maniére similaire a ce qui est présenté dans l'article
précédent, soit le ratio entre la pente spectrale & un angle de phase donné et celle mesurée
a I'angle de phase le plus faible, ici 10°. Ce calcul est effectué pour chaque échantillon et
angle d’incidence (fig. 7.5).

Quelque soit leur composition et leur texture, les surfaces présentent toutes la méme
tendance : 'augmentation de la pente spectrale avec I’angle de phase, appelé "phase red-
dening". Les causes de ce rougissement ont été développées dans article [17]. On peut
également remarquer que, comme Mukundpura, la météorite unclas. non broyée présente
une dépendance de la pente spectrale avec ’angle d’incidence. Pour cette météorite, plus
I'incidence est rasante, plus la pente sera faible. Ce comportement est détecté sur quelques
poudres (GRO95577, MET00489, simulant de Mars) avec une amplitude moindre. Ceci
a déja été observé par M. Rice et C. Hoza de la Western Washington University, faisant
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FIGURE 7.3 — BRDF des différentes textures analysées. Bleu : poudres (ALH77003,
ALHS&3100, DOMO03183, GRO95577, MET00426, MET00489, Mukundpura, Orgueil, Un-
clas. et WIS91627), Centre : résidu de sublimation, Vert : blocs intacts (Mukundpura
et Unclas.). Le détail des réflectances inférieures a 0,1 pour les poudres est également
présenté.

le lien entre cette dépendance avec I’angle d’incidence et la densité de la surface analysée
(communication personnelle). Les résultats de mes BRDFs semblent cohérents, la météo-
rite unclas. présentant les plus fortes variations étant la plus dense de la collection. On
retrouve également ici le comportement d’augmentation du rougissement avec l’angle de
phase commun & toutes les surfaces étudiées, avec une intensité propre & chaque échan-
tillon. En faisant le paralléle avec la figure 7.4, on peut noter que plus un échantillon
est rouge, donc présente une pente forte a petit angle de phase moins il rougira avec la
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FIGURE 7.4 — Pente spectrale des échantillons analysés. Les surfaces sont classées par
ordre de pente décroissante dans les faibles angles de phase. Noter que les poudres ont
un comportement quasi-linéaire avec ’angle de phase, tandis que ceux des échantillons
intacts et poreux sont incurvés.

variation de la géomeétrie (fig. 7.6).

On peut faire 'hypothése que les spectres présentant une pente forte a faible angle
de phase ont une proportion déja importante de photons éjectés hors de 1’échantillon
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FIGURE 7.5 — Rougissement des échantillons normalisé & 1 & 10° d’angle de phase, analysé
avec 'angle de phase. L’ordre des panels est identique a la figure 7.4.

avant d’interagir avec les grains. Ainsi, les effets de la géométrie a angle d’incidence
croissant, augmentant encore cette proportion, seront faibles dans ce cas. Cependant,
pour un échantillon présentant une faible pente a phase 10°, donc pour lequel la majorité
des photons pénétre dans la surface, 'augmentation du nombre de photons réfléchis a la
premiére interaction avec les grains avec ’angle de phase est rapidement visible sur la
réflectance, et induira donc un fort rougissement.
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sement maximale mesuré. Bleu : poudres, Rouge : résidu de sublimation, Vert : blocs.

7.2.4 Bandes d’absorption

Il a été vu avec 'exemple de Mukundpura une baisse d’intensité des bandes d’absorp-
tion avec 'augmentation de 1’angle de phase. Ceci est généralement expliqué par 'aug-
mentation, avec I’angle de phase du nombre de photons étant réfléchis hors de I’échantillon
avant d’avoir pu intéragir avec les grains, et donc pouvoir étre absorbés. Des modeles de
transfert radiatifs ont confirmé cette hypothése [179]. Ce comportement est commun a
tous les échantillons analysés, quelque soit leur composition et texture (fig. 7.7). Ici, je
me concentrerai sur la bande a 3-ym uniquement.

Il apparait que I'angle de phase auquel la bande d’absorption commence & s’affaiblir
dépend de chaque échantillon. Les deux extrémes sont le simulant de Cérés dont 'inflexion
se situe aux alentours de 90°, et le bloc intact de la météorite non classée dont la bande
diminue presque linéairement avec I’augmentation de ’angle de phase. En plus de 1'aug-
mentation du nombre de photon éjectés de la surface avant de pouvoir intéragir avec les
grains, on peut ajouter la diminution de la profondeur de pénétration des photons dans
I’échantillon. Cette distance, souvent appelée profondeur de peau, dépend des propriétés
texturales et optiques de la surface, et n’est généralement que de quelques microns pour
les trés faibles albédos, inférieurs a 0,1. [180]. L’augmentation de I’angle de phase entraine
une réduction de la profondeur de peau, donc de 'interaction des photons avec les grains.
Ceci entraine donc une diminution de 'amplitude des signatures spectrales. Aux angles
de phase inférieurs a l'inflexion, 'augmentation du continuum dii au rougissement du
spectre induit une augmentation de la profondeur de bande. Aprés l'inflexion, les pro-
cessus tendant & diminuer la profondeur de la bande reprennent le dessus, amenant au
comportement détecté sur les mesures.
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FIGURE 7.7 — Evolution de la profondeur de la bande & 3-um avec I’angle de phase pour

tous les échantillons étudiés.

7.2.5 Déconvolution de la bande & 3-ym

La bande a 3-um est une convolution de plusieurs composantes : les minéraux hydra-
tés, 'eau adsorbée et 1’eau structurelle. Le but est a présent de déterminer si la baisse
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d’intensité de cette bande avec ’angle de phase s’effectue de maniére identique sur toutes
les composantes. J’ai donc modélisé grace & HADeS les composantes de la bande & 3-pm
pour chacun des spectres des météorites choisies, et analysé leur évolution avec la géo-
métrie (fig. 7.8). Afin de définir angle de phase a laquelle 'amplitude de la composante
commence a diminuer, les courbes obtenues sont modélisées grace a un polynéme d’ordre
4. Pour des questions de temps de calcul, je ne me suis concentrée que sur les mesures
effectuées a 60° d’incidence, présentant la plus grande gamme d’angles de phase. La bande
a 3-pm issue de la BRDF du bloc de la météorite unclas. ne permettait pas de modélisa-
tion correcte, ainsi cette météorite n’apparait pas dans cette partie d’analyse.

On retrouve le comportement général de la variation d’amplitude de la bande avec
I’augmentation de ’angle de phase, et ce pour chacune des composantes et toutes les sur-
faces étudiées. Cependant, on peut noter que chaque composante a une évolution propre
a elle-méme avec 'augmentation de 'angle de phase. Cet effet est par exemple claire-
ment visible pour la météorite GRO95577, ou I'amplitude de la composante du métal-OH
est stable jusqu’a 90° environ avant de diminuer. L’amplitude de la composante de 1’eau
structurelle présente un point d’inflexion aux faibles angles de phase, vers 40°. Enfin, la
composante de 1’eau adsorbée gagne 15% d’amplitude avant de diminuer & un angle de
phase proche de 100°.

En considérant encore une fois la diminution de la profondeur de peau avec ’angle de
phase, les différents angles d’inflexions peuvent indiquer que la composition de I’échan-
tillon varie avec la distance a la surface. Dans le cas de poudres, ceci peut étre da a
la présence d’inclusions non brisées par le broyage manuel, ou simplement une hétéro-
généité du mélange. Par exemple, 'amplitude de la composante de 1’eau adsorbée de la
météorite GRO95577 augmente jusqu’a un angle de phase de 100° avant de diminuer.
Ceci pourrait suggérer que l'eau adsorbée est concentrée dans un réservoir a la surface
de cet échantillon. Dans le cas d’un échantillon de composition et texture parfaitement
homogeéne, les amplitudes des différentes composantes de la bande a 3-um diminueraient
a partir du méme angle de phase. Cette explication parait néanmoins difficile & concevoir,
on peut s’attendre & une composition globalement homogéne a 1’échelle macroscopique
des poudres de météorites placées dans les porte-échantillons du goniomeétre. La plupart
des hétérogénéités correspondent & des inclusions, le plus souvent broyées, donc de trop
petit volume pour induire des variations aussi fortes sur les bandes d’absorption. On peut
préférer a cette hypothése la variation de I'indice de réfraction du matériau, impactant
la probabilité des photons & étre réfléchi avant d’avoir pu interagir avec les grains de la
surface. Dans ce cas, chaque porteur de groupe -OH peut agir indépendamment sur les
photons incident et générer ces différences d’angle d’inflexion.

La valeur précise du point d’inflexion est déterminé en utilisant la dérivée du polyndéme
d’ordre 4 modélisant les variations de 'amplitude avec 'angle de phase (table 7.4).

Pour un méme échantillon, les composantes de la bande & 3-pum présentent des points
d’inflexion différents, avec jusqu’a 90° d’écart. On peut s’attendre a avoir des comporte-
ments similaires entre la bande globale et la composante de métal-OH pour la plupart des
échantillons. En effet, pour 8 surfaces sur les 13 étudiées ici, le métal-OH est le contribu-
teur présentant I’amplitude la plus importante, il controlera donc fortement la forme de
la bande globale. Cet effet est notamment visible pour la météorite ALH83100 (fig. 7.8 et
table 7.4), ot pour une bande globale d’amplitude variant entre 60 et 70%, "amplitude
de la composante de métal-OH varie entre 60 et 65% avec I'angle de phase, alors que les
deux composantes de 'eau ne dépassent pas les 20% d’amplitude. Pour cette météorite,
la bande globale présente un point d’inflexion identique a la composante de métal-OH a
69°, tandis que 'amplitude des composantes de I'eau adsorbée et structurelles diminuent a
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FIGURE 7.8 — Evolution avec I’angle de phase de la profondeur de bande des composantes
de la bande a 3-um pour toutes les surfaces étudiées. Rouge : bande compléte. Vert :
composante des minéraux hydratés, Bleu : composante de ’eau structurelle, Violet : com-
posante de l'eau adsorbée. Le comportement modélisé par un polynéme d’ordre 4 est
représenté en tirets.

partir de 24° et 28° respectivement. Dans le cas d’un échantillon ou les trois composantes
ont sensiblement la méme amplitude, comme c’est le cas pour WIS91627 par exemple, le
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Echantillon Bande globale Metal-OH Hy0O Struct. HyO Abs.
ALHS83100 69° 69° 28° 24°
GRO95577 68° 67° 37° 102°
Orgueil 70° 57° 43° 37°
Mukundpura (bloc) 82° 91° 0° -
Mukundpura (poudre) 41° 69° 45° -
MET00426 59° 95° b8° 35°
DOMO03183 62° 63° 43° -
ALH77003 57° 46° 68° 59°
MET00489 58° 49° 63° 63°
WIS91627 56° 0° 70° o7°
Unclas. (poudre) 74° 57° 56° 89°
Simulant Mars 58° 65° 51° 51°
Simulant Cérés 86° 120° 63° 92°

TABLE 7.4 — Points d’inflexion des courbes de phase des différentes composantes des
bandes a 3-pum dérivées des BRDFs. - : composante non détectée

point d’inflexion de la bande globale ne sera pas régit par un comtributeur en particu-
lier. Pour cette météorite, la composante des métal-OH commence & faiblir dés les faibles
angles de phase, pour 57° dans le cas de ’eau adsorbée, tandis que 'amplitude de la com-
posante de l'eau structurelle augmente jusqu’a 70° avant de diminuer. La convolution de
ces trois composantes améne a une bande globale présentant un point d’inflexion a 56°.

Les points d’inflexion des différentes composantes, ainsi que de la bande globale, pré-
sentent une large dispersion parmi les échantillons étudiés. De 0° & 120° pour le métal-OH,
jusqu’a 70° pour ’eau structurelle et de 24° & 102° pour ’eau adsorbée. Une telle dispersion
peut indiquer une dépendance avec la composition de la surface, précisément les porteurs
des groupes -OH signes d’altération aqueuse (fig. 7.9).
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FIGURE 7.9 — Comparaison des points d’inflexion des composantes de la bande a 3-pum
des différents échantillons classés par ordre croissant d’altération aqueuse. Les tendances
observées sur les échantillons de type pétrologiques connus sont indiquées par des lignes
pointillées. Les surfaces de types pétrologiques non définis sont séparés des autres échan-
tillons par une des lignes en pointillés.

On remarque sur la figure 7.9 une apparente tendance a ’augmentation de ’angle
d’inflexion avec l'altération aqueuse pour la composante de métal-OH. Cette composante
est directement liée a l'altération aqueuse, donc a la composition et indice optique de la
surface. Ainsi, il est compréhensible, sinon attendu, d’obtenir une dépendance de I’angle
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d’inflexion avec l'altération pour la composante de métal-OH. Il apparait également une
tendance a la diminution de 'angle d’inflexion avec l'altération aqueuse pour les com-
posantes de ’eau adsorbée et structurelle. Il a été vu dans les analyses précédentes que
ces deux composantes ne dépendaient que de I'humidité, donc du nombre de molécules
d’eau dans I’échantillon, et non de la composition ou histoire d’altération de la surface
[117, 167, 60]. Ainsi, on s’attendrait a une dispersion plus prononcée des résultats pour
ces deux composantes, sans I’apparition de tendance.

Les tendances observées d’évolution du point d’inflexion avec ’altération aqueuse re-
jettent I’hypothése de I'hétérogénéité de composition avec la distance a la surface, mais
pointent vers une dépendance du point d’inflexion avec la composition de I’échantillon.
Cependant, ces résultats ne sont qu’au stade préliminaire. Des analyses plus approfondies
permettront de mettre en évidence la présence ou non des tendances observées ici.

7.3 Conclusions et perspectives

La géométrie d’observation induit de fortes variations sur les spectres en réflectance
des surfaces observées. L’albédo global peut varier du simple au triple, la valeur de la
pente spectrale peut doubler, et les bandes d’absorption diminuent jusqu’a devenir indé-
tectables sur les spectres. J’ai montré ici que ces variations ne dépendaient pas seulement
de 'angle de phase, mais également de I'angle d’incidence.

Les variations spectrales induites par la géométrie sont faibles aux angles de phase
inférieurs a 30°. Ainsi, on peut s’attendre a un contribution réduite de la géométrie sur
les spectres issus d’observations d’astéroides de la Ceinture Principale depuis la Terre.
Cependant, les mesures in-situ ainsi que durant un survol peuvent induire des géométries
extrémes, proches des angles rasants ainsi que des angles de phase importants, ou l'effet
de la géométrie devra étre pris en compte pendant 1’analyse des spectres.

La nouveauté de cette analyse par rapport a ce qui a été publié dans I'article Icarus [17]
réside dans I'analyse du comportement des différentes composantes de la bande a 3-pum.
La déconvolution de cette signature spectrale a montré que chacun des trois composantes
d’hydratation étudiées contribue de maniére indépendante au comportement global ob-
servé. Il a été proposé ici une dépendance de I’évolution de 'amplitude de la bande avec
la composition de I’échantillon, notamment ’altération aqueuse. Cependant, cette étude
est bien évidemment au stade préliminaire, ’analyse de phases pures puis de mélanges en
proportions connues permettra de mieux définir les comportements observés.

Les variations spectrales observées avec les différents angles d’incidence questionnent
quant aux observations de la surface d’'un corps plus ou moins sphérique, donc présentant
un angle d’incidence proche du nadir au point sub-solaire, et rasant aux limbes. En effet, les
observations non résolues intégrent la réflectance sur toute la surface de I'objet, donc sous
diverses configurations géométriques. Le chapitre suivant présente une ouverture possible
de T'utilisation des données de BRDF afin de comparer la spectroscopie en réflectance
d’un corps planétaire non résolu et les mesures en laboratoire.
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OUVERTURE - LIMITATION DE LA
COMPARAISON METEORITES/ASTEROIDES

L’analyse précédente conduit a quelques questionnements quant a la comparaison entre
les spectres de météorites en laboratoire et ’observation non résolue spatialement des pe-
tits corps par des télescopes en vol ou terrestres. Lors de mesures en laboratoire utilisant
des météorites ou analogues, des contraintes instrumentales limitent les capacités de me-
sure. Par exemple, certains spectrométres ne peuvent travailler qu’avec des surfaces placées
verticalement, imposant donc le format de bloc ou de pastilles aux échantillons. Dans le
cas de poudres et pour avoir une mesure statistiquement correcte, il est nécessaire d’éclai-
rer et d’observer suffisamment de grains d’échantillons orientés de maniére aléatoire. Les
tailles des taches d’incidence et d’observation peuvent étre difficilement modifiables, il est
donc nécessaire d’ajuster la taille des grains de la poudre en fonction de l'instrument.
Par exemple, SHINE en mode nominal peut analyser des grains millimétriques, alors que
SHADOWS est limité a des tailles de grains inférieurs a quelques centaines de microns.

Les échantillons mesurés en laboratoire sont généralement homogénes en composition,
texture et température sur la surface analysée. Chaque spectre est mesuré sous une géo-
métrie précise, parfois modifiable comme c’est le cas pour les goniométres, parfois fixée
par l'instrument. Cependant, la surface d’un petit corps est bien plus complexe (fig. 8.1).

La surface d’'un astéroide est hétérogéne en composition et texture, illustrée par
exemple par la présence de rochers sombres et clairs sur le géocroiseur Bennu [4] et I'op-
position de zones rocheuses et de régolith fin sur Itokawa |79]. La présence de rochers de
plusieurs dizaines de métres sur la surface induisent des ombrages sur la surface autour, et
donc une baisse de la réflectance mesurée. Ensuite, la présence de terrains accidentés tels
que des cratéres d'impacts aménent a des variation de géométries dans ces zones, notam-
ment d’angles d’incidence. A une échelle plus large, la forme de I'astéroide va amener a
des différences de géométries sur sa surface. Par exemple, 'angle d’incidence de la lumiére
est proche du nadir a ’équateur, tandis qu’elle est rasante aux poles. Ceci va également
amener a des différences de température sur la surface [181].

La spectrométrie d’un petit corps observé mais non résolu va résulter en un spectre
moyen intégré sur la surface compléte observée, donc contenant toutes les sources de
variations photométriques décrites au-dessus. Les conditions de mesure de ces spectres
sont donc trés différentes des protocoles de spectroscopie en laboratoire.
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FIGURE 8.1 — Image de I'astéroide Bennu enregistrée par la sonde OSIRIS-REx.

8.1 Application des BRDFs a des simulations plané-
taires

Mon idée générale est de comparer la réflectance mesurée en laboratoire d’un échan-
tillon ayant une composition et texture connue, a celle renvoyée par un corps sphérique
de méme composition et texture. L’analyse peut étre ensuite poussée a des modéles de
formes plus complexes, d’échelles de terrain de plus en plus fines, et en y intégrant des
hétérogénéités de composition et texture.

J’ai donc mis en place un groupe de travail avec Sylvain Douté de I'TPAG, spécia-
lisé dans la simulation de surfaces planétaires, et ayant besoin de données de laboratoire
pour ses propres projets de recherche. L’inversion des spectres est réalisé par Benoit Ku-
gler, doctorant a I'Inria et travaillant sur des algorithmes d’inversion de données spectral
complexes. La génération des spectres modélisés et des surfaces, ainsi que les simulations
d’observations sont effectuées par Sylvain. Pour ma part, j’ai fourni les données spectrales
de laboratoire, analysé les performances des deux modéles en comparant leurs résultats
aux spectres mesurés, proposé des améliorations aux modeéles (notamment le kernel d’op-
position pour le modéle RTLSR), et finalement effectué les analyses comparatives entre
les observations de petits corps simulés et les mesures en laboratoire.

Les simulations sont basées, pour le moment, sur des mesures de BRDF effectuées sur
des échantillons ayant été analysés sous forme de bloc et de poudre, Mukundpura et la
météorite non classée (Unclas.).

8.1.1 Modéles d’inversion

La réflectance bidirectionnelle est mesurée en laboratoire sous un nombre fini de géo-
métries (71 dans le cas des BRDFs présentées dans ce chapitre). Pour obtenir I'information
spectrale sous n’importe quelle géométrie, méme inatteignable par les goniométres, il est
nécessaire de réaliser une inversion des spectres afin de modéliser la réflectance bidirec-
tionnelle de I’échantillon. Plusieurs modéles sont utilisés dans notre étude et sont décrit
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ci-apres.

Le modéle de Hapke [182, 183, 184, 185] est basé sur 'interaction de la lumiére avec
une surface rugueuse de paramétres physiques et optiques connus. Ce modéle largement
répandu utilise notamment 'indice optique de matériau composant 1’échantillon, sa poro-
sité ainsi que son opacité. L’inversion des spectres par ce modéle permet donc de remonter
aux parameétres physico-chimiques de I’échantillon, et est couramment utilisé pour 'ex-
plication des phénomeénes observés dans les BRDFs.

Le modéle RTLSRS [186] est un modéle mathématique simple, basé sur une somme
linéaire de divers termes, appelés kernels dépendant de la configuration géométrique et de
la longueur d’onde. Chacun de ces composants est basé sur une représentation simplifiée
de la réflectance de la lumiére par une surface. Ce modéle peut étre décrit par la formule
suivante :

R()‘7 07 w, ¢) = fiso()\) + fvol()\)Kvol(07 W, ¢) + fgeo()\)ngo(G; W, (b) + ffwd()\>wad(97 u(), (b))
8.1
avec R(\,0,w,®) la valeur de la réflectance modélisée a la longueur d’onde X et la
géométrie (0, w, @), K; les kernels représentant les effets de réflectance, et f; les poids ap-
pliqués. Chacun des kernels est dérivé d’un modéle physique, représentant respectivement
la diffusion isotropique par une surface Lambertienne (iso), la diffusion volumique (vol), la
diffusion de surface (geo) et enfin le terme de diffusion avant (fwd). Cependant, I'inversion
des spectres par ce modéle ne permet pas d’obtenir des informations sur la composition ou
les parameétres physiques et optiques de I’échantillon analysé. Ce modéle peut étre utilisé
uniquement pour la modélisation de la réflectance bidirectionnelle de surfaces.

8.1.2 Comparaison des modéles

Les modéles fonctionnent sur des principes différents, et auront donc des résultats sem-
blables, mais non identiques. Je compare ici la capacité des modéles a recréer les spectres
des météorites (fig. 8.2) ainsi que le comportement bidirectionnel de leur réflectance.

Le spectre généré par le modéle RTLSR est plus proche que celui rendu par le modeéle
de Hapke. L’écart de réflectance entre le spectre simulé et mesuré n’est que de 0,2%, et les
signatures spectrales sont correctement modélisées. Le modéle de Hapke génére un spectre
fortement bruité, avec un écart aux mesures autour de 0,7%, et une bande d’absorption
a 3um déformeée.

Les modéles sont utilisés pour générer les spectres a n’importe quelle géométrie de-
mandée. Il est donc nécessaire qu’ils soient capables de représenter, non seulement la
spectroscopie des météorites, mais également le comportement bidirectionnel des diffé-
rentes surfaces (fig. 8.3 et 8.4).

Bien que le résultat ne soit pas encore parfait, le modéele RTLSR permet une meilleure
représentation de la forme générale des BRDFs ainsi que de la pente spectrale. Il est
d’ailleurs intéressant de noter que le modeéle de Hapke reproduit mal les variations de
pentes dues aux divers angles d’incidence. Le rougissement avec I’augmentation de 'angle
de phase est correctement reproduit par le modéle, mais deux spectres pris au méme
angle de phase et avec des incidences différentes présentent la méme pente spectrale avec
le modéle de Hapke, ce qui n’est pas le cas sur les mesures, notamment sur les deux blocs.
Le modéle RTLSR, quant a lui, reproduit ces variations induites par les différents angles
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FIGURE 8.2 — Spectres mesurés sur le bloc de Unclas. (noir) & incidence 0° et émergence
30°, comparé aux spectres générés par les inversions par le modéle de Hapke (rouge) et
RTLSR (vert). Le résidu est calculé a chaque longueur d’onde comme ’écart entre les
réflectances mesurée et modélisée.

d’incidence, en plus du rougissement par I’augmentation de I’angle de phase.

Le modéle de Hapke est basé sur 'interaction entre la lumiére incidente et la surface,
représentée dans la plupart des cas comme un ensemble de sphéres plus ou moins proches
les unes des autres, et ayant une distribution en taille de grain connue. On peut remarquer
sur la figure 8.4 que ce modéle ne permet pas de retrouver le comportement de la pente
spectrale avec I’angle de phase sur les deux échantillons intacts (bloc). On peut donc faire
I’hypothése que le modéle de Hapke atteint ses limites dans le cas de surfaces ne pouvant
pas étre considérées comme des ensembles de sphéres, comme des blocs ou des pastilles
par exemple.

Les spectres résultant du modele RTLSR sont satisfaisants et peuvent maintenant
étre appliqués a des surfaces simulées. L’effet d’opposition n’est pas contrainte sur la
BRDF mesurée, comme les mesures & angles de phase inférieurs a 5° sont impossibles a
réaliser avec SHADOWS en mode nominal. Ainsi, 'augmentation de la réflectance autour
de T'opposition est laissée en paramétre libre dans les modéles d’inversion. Cependant,
la réflectance modélisée est généralement inférieure a celle mesurée aux angles de phase
de 5°. Ainsi on peut s’attendre a ce que la réflectance du corps simulé soit légérement
sous-estimée, par 'effet de I'opposition trop faible par rapport a la réalité.

8.2 Simulation des surfaces

La simulation des corps planétaires utilisés est un processus complexe en plusieurs
étapes, utilisant les modéles de formes générés par les observatoires des petits corps, des
mesures d’élévation prises depuis des sondes, ou des images de la surface sous différents
angles de vue. On obtient ainsi une modélisation de la forme de 1'objet, sous forme d’un
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FIGURE 8.3 — BRDFs des échantillons de Mukundpura (poudre et bloc) et Unclas. (poudre
et bloc), dérivées des mesures en laboratoire (noir) et des spectres simulés par le modéle
de Hapke (rouge) et RTLSR (vert). Les BRDFs représentent la réflectance & 700 nm.

ensemble de facettes plus ou moins petites selon la résolution spatiale. Un masque de
composition et de texture est ensuite appliqué sur la surface, ici une répartition homo-
géne de Mukundpura poudre, a I’exception d’un patch en Mukundpura bloc. Dans notre
cas, il s’agit d’'un mélange macroscopique, ou les textures appliquées sont homogénes sur
la surface des différentes facettes, mais il est également possible d’appliquer un mélange
de compositions et textures au sein d’une facette seule.

Les positions de 'observateur et de 1’éclairement sont ensuite fixés par rapport a
I'objet. On définit ainsi les points sub-solaire et sub-terrestre sur la surface du corps
simulé. Les orientations de chaque facette du modéle sont connues, et donc les angles
d’incidence et d’émergence effectifs sur leur surface. Grace aux parameétres récupérés des
modeéles d’inversion précédents (Hapke ou RTLSR), la réflectance de chaque facette est
calculée selon la géométrie définie précédemment. On utilisera ici le modéle RTLSR pour
sa capacité a mieux reproduire la réflectance bidirectionelle mesurée en laboratoire. Ceci
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FIGURE 8.4 — Pentes spectrales des échantillons de Mukundpura (poudre et bloc) et la
météorite non classée (Unclas., poudre et bloc), dérivées des mesures en laboratoire (noir)
et des spectres simulés par le modéle de Hapke (rouge) et RTLSR (vert). La pente est
calculée comme le ratio des réflectances a 2000 nm et 700 nm.

permettra une meilleure comparaison entre les observations modélisées et les mesures.

8.2.1 Corps sphérique et géométrie fixe : (1)Céreés

Le premier test utilise le modeéle de forme de (1) Cérés dont la surface est recouverte
de poudre de Mukundpura, & ’exception du point brillant typique de Cérés fixé comme
du bloc de Mukundpura. L’objets simulé est ensuite "observé" par I'un des futurs instru-
ments de 'ELT, HARMONI, via le simulateur HSIM [187] (fig. 8.5).

On remarque que les limbes de Cérés apparaissent plus rouges que le centre de 'objet,
notamment au point sub-terrestre, 1égérement bleuté. Le point brillant est aisément visible
sur la surface, bien que seule la texture de surface soit différente entre ce cratére et le reste
de I'objet. On distingue également les différents cratéres de la surface de Cérés, bien que
la topographie soit plus facilement visible proche des limbes plutot qu’au centre du corps
planétaire. Les détections du rougissement des limbes ainsi que des pentes des cratéres
sont permises par des variations photométriques, induites ici par des modifications de la
géométrie d’observations a différents points de 'objet. Les effets sont plus importants au-
tour des limbes car a cet endroit les incidences tendent vers les angles rasants [188]. Afin
d’évaluer plus précisément ces effets photométriques, on analyse les paramétres spectraux
de divers points de la surface du Cérés simulé (table 8.1).

Bien que la composition et la texture soient les mémes sur toute la surface de 1’ob-
jet, les différents points observés de Cérés présentent des variations spectrales. Ainsi, les
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FIGURE 8.5 — Gauche : Image en fausse-couleur du corps planétaire (1) Cérés simulé et
observé par 'ELT-HARMONI. Les valeurs RGB des pixels sont fixés aux valeurs de ré-
flectance & 2um, 1pm et 0.4pm respectivement. Les points colorés indiquent les positions
de mesure des spectres. La résolution spatiale est de 15 km/px. Droite : Spectres en ré-
flectance de différents points du corps planétaire Cérés, dont la surface a été recouverte de
Mukundpura (poudre), a I’exception du cratére brillant (bloc). Les spectres sont mesurés
dans le cratére brillant (vert), au poins sub-terrestre (noir), et aux limbes gauche (rouge)
et droite (bleu).

Sub-terrestre Limbe (gauche) Cratére Limbe (droite)

R500nm 0,0102 0,0103 0,0099  0,0057
Pente 1,08 1,13 1,05 1,15
BDgzpm (%) 4,1 3,6 1,9 3,4
BDs,, (%) 34,7 32,4 20,8 33,1

TABLE 8.1 — Paramétres spectroscopique des différents points étudiés de la surface de
Cérés. Rsoonm correspond a la valeur de radiance mesurée & 500 nm. La pente spectrale
est calculée comme le ratio des radiances mesurées a 2u et 0.5u. BDg7,m et BDsn,
représentent les amplitudes des bandes spectrales a 0.7um et 3um respectivement.

limbes sont sensiblement plus rouges que le point sub-terrestre (pentes spectrales a 1,13
et 1,15 pour 1,08 au centre). La valeur de réflectance varie également a la surface, d'un
facteur 1,8 entre les limbes gauche (proche du point sub-solaire) et droite (début du coté
nuit du corps). On remarque également que les bandes d’absorption détectées sont éga-
lement plus faibles aux limbes qu’au point sub-terrestre. Ces écarts dans les paramétres
spectraux ne sont dus qu’a des modification de la géométrie d’éclairement et d’observation
de la surface du corps simulé.

8.2.2 Corps non sphérique et géométrie variable : (4)Vesta

Génération des images

On s’intéresse a présent a l'astéroide (4)Vesta, également recouvert de Mukundpura
en poudre sur toute la surface, & I’exception d’une zone de Mukundpura bloc. Afin de ne
pas induire de biais dans les spectres, la position de ’observateur est fixe par rapport a la
surface du corps, et I’éclairement est mobile afin de générer les divers angles de phase (fig.
8.6). Ainsi, 'observateur "regarde" en permanence la méme portion de surface du corps,
les variations photométriques observées ne proviendront que des variations de géométries
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d’éclairement, et non de changement de topographie du corps.

FIGURE 8.6 — Schéma des conditions d’illumination et d’observation de la simulation
de Vesta, le systéme est vu de dessus. Modéle de forme de Vesta du site "3D Asteroid
Catalogue" (https://3d-asteroids.space/asteroids/)

Notre Vesta simulé est analysé sous trois angles de phase différents, 25°, 42° et 64°,
toujours par le simulateur de TELT-HARMONI. Dans ce cas, la position de I'observateur
a été approchée de I'astéroide afin d’en distinguer la topographie de surface (fig. 8.7).

Le changement d’angle de phase va induire des variations des angles d’incidence et
d’émergence sur la surface, mais également une variation des zones éclairées et ombragées
de la surface. Le décalage de la limite entre les cotés jour et nuit de I'astéroide vont réduire
la zone prise en compte dans le spectre intégré (fig. 8.8). De plus, la topographie de la
surface, c’est-a-dire les différents cratéres, et élévations, vont induire des ombres portées,
réduisant encore plus la taille de la zone éclairée ainsi que ’albédo mesuré de la surface.

On remarque ainsi que pour un angle de phase de 42°, le pdle nord de ’astéroide n’est
plus pris en compte dans la photométrie car dans 'ombre. A angle de phase 64°, presque
20% de la surface de l'astéroide se trouve du coté nuit. L’augmentation des ombres por-
tées est notamment visible dans les différents cratéres, ainsi que sur I’élévation proche du
limbe droite.

Variations géométriques sur la surface

Avant de regarder la spectroscopie de notre Vesta simulé, il est important de noter que
la forme de I'astéroide ainsi que la topographie de sa surface induisent des variations géo-
métriques (fig. 8.9). Par exemple, une incidence au nadir ne l'est réellement qu’au point
sub-solaire En s’é¢loignant de ce point, l'incidence augmente jusqu’a atteindre 90° aux
limbes. De plus, les différentes élévations de terrains ou cratéres d’impact par exemple,
vont "incliner" les facettes du modéle de forme par rapport a la forme globale du corps,
induisant donc des variations d’incidence sur chacune des facettes indépendamment. Il en
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FIGURE 8.7 — Observations simulées de 'astéroide (4)Vesta a différents angles de phase.
Photométrie de Vesta a 0.4um a angles de phase 25° (a), 42° (b) et 64° (c). Images
fausses-couleurs de Vesta a angles de phase 25° (d), 42° (e) et 64° (f). Les valeurs RGB
des pixels correspondent respectivement aux valeurs de réflectance & 2pum, 1um et 0,4pum.
La résolution spatiale est de 92 m/px. Les croix colorées indiquent la position des prises
de mesures spectroscopiques étudiées par la suite (fig. 8.12).

Phase = 25° Phase = 120°

FIGURE 8.8 — Schéma des zones éclairées (jaune) et observées (bleu) sous différents angles
de phase. La portion blanche correspond a l'intersection des zones éclairées et observées,
donc a la surface générant le spectre mesuré.

va de méme pour I’émergence.

La position de 'observateur est fixée par rapport a la surface de ’objet, ainsi les angles
d’émergence sur chacune des facette seront identiques pour tous les angles de phase étu-
diés. Ce n’est pas le cas de I'incidence, ainsi la position du point sub-solaire est mobile
sur la surface du corps planétaire (fig. 8.10).
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FIGURE 8.9 — Variations de I'angle d’émergence sur les facettes du modéle de Vesta. Le
formalisme des angles est fixé similaire & SHADOWS, 0° correspondant a la verticale a la
surface.
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FIGURE 8.10 — Angles d’incidence effectifs sur les facettes du modéle de Vesta aux dif-
férents angles de phase. Le formalisme des angles est fixé similaire & SHADOWS, 0°
correspondant a la verticale a la surface.

On remarque aisément le déplacement du point sub-solaire (zone ot les angles d’inci-
dences sont proches de 0) du centre du corps vers le limbe avec I'augmentation de I'angle
de phase. La topographie de la surface est visible par les variations d’angle d’incidence
sur les bords des cratéres ou des différentes élévations. De plus, il est important de noter
que la taille de la zone sous incidences faibles diminue avec 'augmentation de I’angle de
phase, au profit de la zone illuminée sous incidences rasantes (fig. 8.11).

A I’angle de phase 25°, la majorité des facettes sont illuminées sous une incidence entre
35° et 65°. Cette proportion décroit ensuite avec 'augmentation de ’angle d’incidence,
jusqu’a atteindre l'illumination rasante aux limbes. L’augmentation de ’angle de phase
ameéne a une distribution plus homogéne des angles d’incidence sur la surface de 'objet,
avec cependant une légére majorité d’incidences supérieures a 60° pour la phase la plus
élevée. La distribution des angles d’incidences, et donc de la configuration géométrique, va
déterminer la réflectance du corps planétaire intégrée sur toute sa surface. Ainsi, a faible
angle de phase, la réflectance sera régie par les faibles angles d’incidence, & I'inverse des
grands angles de phase ot la proportion de géométries rasantes est plus importante.
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FIGURE 8.11 — Histogrammes de la répartition des angles d’incidences sur la surface de
Vesta sous les différents angles de phase étudiés : 25° (rouge), 42° (vert) et 64° (violet).

Implication sur la photométrie mesurée

J’analyse a présent la spectroscopie aux différents points de 'astéroide Vesta, ainsi
que la réflectance du corps intégrée sur toute sa surface, similaire a une observation ou
I'objet ne serait pas résolu (fig. 8.12 et table 8.2). Cette analyse permettra de mettre en
avant des possibles différences entre des spectres acquis & méme angle de phase, mais sur
une surface plane (météorites en laboratoire) ou sphérique (corps observé). La réflectance
de Vesta est comparée a une sphére lambertienne de réflectance 1. Le spectre obtenu est
ensuite comparé aux mesures en laboratoire sur Mukundpura, dans des conditions simi-
laires d’éclairement et d’observation.

Patch Limbe Cratére Sub-ter. H Intégré Meétéorite

Phase = 25°
Ro.4pm  0,0116 0,0035 0,0086  0,0068 0,0317 0,0293
Pente 1,067 1,259 1,087 1,129 1,129 1,002
BDs3,,, 2392 2984 32,84 33,73 33,73 33,35

Phase = 42°
Ro.4pm  0,0097 0,0055 0,0059  0,0048 0,0256  0,0242
Pente 1,088 1,207 1,167 1,160 1,160 1,105
BDs3,,, 23,13 34,80 32,60 33,43 33,43 32,88

Phase = 64°
Ry 4pm  0,0077 0,0068 0,0030  0,0029 0,0220 0,0228
Pente 1,105 1,177 1,096 1,173 1,173 1,193
BDs3,,, 23,71 33,82 33,79 32,96 32,96 33,46

TABLE 8.2 — Paramétres spectraux des différents poins de la surface de Vesta. Patch
= point brillant recouvert de Mukundpura (bloc). Rg.4.m représente la radiance et la
réflectance & 0.4pum des points de la surface et du corps non resolu respectivement. BDs,,,
représente 'amplitude de la bande a 3um.
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FIGURE 8.12 — Réflectance mesurée de Vesta sur différents points de ’astéroide. Rouge :
point brillant. Vert : limbe droite. Bleu : limbe gauche. Violet : point sub-terrestre.
Orange : spectroscopie de I'objet moyennée sur la surface totale. Noir : réflectance de
Mukundpura mesurée en laboratoire dans des géométries similaires a celles des observa-
tions (émergence 0°, incidence variable a 20°, 40° et 60°).

La réflectance de tous les points analysés ici est impactée par 'augmentation de I’angle
de phase. Les albédos du point brillant et du point sub-terrestre diminuent respectivement
de 0,0116 & 0,0077 et de 0,0068 & 0,0029, car ces deux points s’approchent du cété nuit
de l'astéroide. La réflectance du cratére diminue de prés d’un facteur 3 par l'augmenta-
tion de 'ombre portée. Enfin, la réflectance du limbe droit augmente de 0,0035 & 0,0068
avec le rapprochement du point sub-solaire. En analysant le spectre intégré, on remarque
que la réflectance de Vesta diminue avec 'augmentation de la phase, accompagné d’une
baisse de la pente spectrale. Bien que les conditions d’éclairement et d’observation soient
similaires, Vesta présente une réflectance plus élevée et plus rouge que les mesures en
laboratoire sur la météorite aux angles de phase 24 et 42°. Cependant, a 64° d’angle de
phase, les spectres de deux objets sont trés similaires, présentant une réflectance de 0,0220
pour Vesta et 0,0028 pour la météorite, avec un écart de pente spectrale de seulement 0,02.

Dans le cas de Vesta, les écarts photométriques observés entre le corps modélisé et la
météorite en laboratoire sont dus au point brillant présentant une texture différente, et
principalement des variations géométriques dues a la forme et la topographie de Vesta.
Afin d’analyser les effets de la forme seule de I'objet, il est nécessaire d’utiliser un corps
de composition et texture homogéne et de modéle de forme simple.

8.3 Reéflectance d’un corps sphérique

On considére dans un premier temps un corps parfaitement sphérique, dont la surface
est recouverte de maniére homogéne par la méme composition et texture. Sa réflectance
est calculée en fonction d’un méme corps recouvert d’une surface lambertienne de ré-
flectance 1. Je compare dans un premier temps la réflectance du corps planétaire simulé
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intégrée sur toute sa surface, le spectre simulé par le modéle RTLSR inversé des mesures
et les spectres acquis en laboratoire (fig. 8.13). La plupart des mesures sur les météorites
sont effectuées avec un angle de phase de 30°, avec I'angle d’incidence ou d’émergence
fixé au nadir. Je compare donc les mesures et les spectres simulés a i=0°et e=30°, avec
I'observation simulée du corps a angle de phase 30°.

—@— Simulated body

Measured spectra —— Simulated spectra (RTLSR)
— 008 p—+—+—+—+—+——+——
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0.07 + -
0.07
o o 0.06 4 -
g 0.06 §
©
o © 0.05 -
@ @
= 0.05 2 0.04 - .
0.04 0.03 T
Unclas. (intact) Unclas. (powder)
0.03 4 } + } + } + t 0.02 4 } + } + } +
1000 2000 3000 4000 1000 2000 3000 4000
Wavelength (nm Wavelength (nm)
0.055 p——+——+——+——+  0.045 p———+—+——
o o 0.035
2 0.045 g
© ©
3] 5 0.030
o] o]
% 0.040 S
@ @ 0.025
0.035 TMukundpura 0.020 +
(intact) Mukundpura (powder)
0.030 - } t } t } t t 0.015 4 } t } t } t
1000 2000 3000 4000 1000 2000 3000 4000
Wavelength (nm) Wavelength (nm)

FIGURE 8.13 — Spectres en réflectance mesurés en laboratoire (orange), simulés par le
modéle RTLSR (vert) et issus d’observation intégrée simulée d’un corps sphérique (noir).
Chacune des deux textures (bloc et poudre) des deux échantillons Mukundpura et Unclas.
sont analysées. La géométrie est fixée a angle de phase 30° (i=0°, e=30°).

Dans tous les cas, la réflectance du corps simulé est supérieure & celles des météo-
rites, mesurées ou par RTLSR. L’angle de phase est identique pour tous les spectres, les
différences observées entre les spectres de météorites et les observations viennent donc
des variations d’angle d’incidence sur la surface du corps sphérique simulé, tel qu’il a été
montré avec 'exemple de Vesta (fig. 8.10).

On regarde a présent les variations spectrales du corps simulé avec 'augmentation de
I’angle de phase, comparées encore une fois aux mesures en laboratoire et spectres modéli-
sés (fig. 8.14). Dans le cas présent d’une sphére homogéne en composition, peu importe que
I'incidence ou I’émergence soit fixe, la géométrie n’est fixée que par ’angle de phase. Ce-
pendant, on prendra en compte tous les angles d’incidence des mesures et spectres simulés.

Les courbes de phase du corps simulé et des BRDFs, mesurée ou simulée, présentent
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de légeres différences, quelque soit la composition et texture de la surface étudiée. Les
écarts sont néanmoins faibles, jusqu’a 3% absolu en valeur de réflectance, 0,4 pour la
pente spectrale mais 10% d’écart d’amplitude de la profondeur de bande. Ces valeurs
sont généralement inférieures aux barres d’erreur des observations spectroscopiques, mais
indiquent bien un biais dans la comparaison d’un corps sphérique et d’une surface plane
en laboratoire. Ce cas d'un corps sphérique de composition homogéene représente le cas le
plus simple, on peut s’attendre & un impact bien plus important sur la spectroscopie dans
le cas d'une forme plus complexe.

8.4 Conclusions et perspectives

La simulation des corps astéroidaux et de leur observation spectroscopique a permis
de mettre en avant une nouvelle source d’impact sur la réflectance : 'astéroide lui-méme.
Les différentes géométries engendrées par le terrain accidenté du petit corps va amener a
des variations spectrales sur la surface de 'objet, pouvant étre attribuées a tort a des va-
riations de composition ou texture. Il a été montré que la réflectance d’un corps sphérique
était différente de celle mesurée en laboratoire sur une météorite, par le simple fait de
la forme du corps astéroidal. Ainsi, dans le cas d’observations d’un corps dont le modéle
de forme est connu et différente d'une sphére, comme ce qui est souvent le cas pour les
astéroides, la comparaison directe du spectre avec celui d’'une météorite peut étre biaisée.

L’application de données de BRDFs sur des modéles de forme d’astéroide permet éga-
lement, & I’heure actuelle, la simulation des observations par les futurs grands instruments,
ici HARMONT au foyer optique du ELT. Des applications peuvent étre trouvées au James
Webb Space Telescope, spécialement attendu pour 1’observation des petits corps, ainsi
qu’a d’autres futurs satellites ou sondes.

Cette analyse n’est encore que préliminaire et demande de nombreuses heures de calcul
et de travail de modélisation, mais présente déja des résultats encourageants. Les impacts
sur la réflectance de modéles de forme de plus en plus compliqués seront analysés, avec
différents mélanges de composition et texture. J’ai par exemple I'idée d’utiliser le modéle
de forme de l'astéroide (25143)Itokawa (fig. 8.15), constitué de deux lobes et présentant
des zones de blocs et de régolith bien définies sur la surface.

FIGURE 8.15 — Modéle de forme de I'astéroide (25143)Itokawa montrant deux zones dis-
tinctes de régolith fin et de blocs. Modéle de forme du site "3D Asteroid Catalogue”.

Cependant, 'application de ces simulations pour ’analyse d’observations réelles n’est
pas encore possible. En effet, afin d’évaluer précisemement I'impact de la forme de I'as-
téroide sur la réflectance, il est important d’avoir un modéle de forme suffisamment bien
défini de la cible, donc couplant des mesures radar, des observations sous différents angles
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ainsi que des mesures d’élévations. La modélisation des surfaces doit aussi étre couplée
a un catalogue de BRDFs de surfaces de compositions et textures variées avant d’étre
utilisée pour I'analyse de la spectroscopie des petits corps avec prise en compte compléte
de la géométrie. De nouvelles mesures de BRDF doivent donc étre réalisées sur une grande
variété de composition et de texture, avec une gamme de géométries couvrant les angles
rasants jusqu’a l'effet d’opposition.
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CONCLUSIONS GENERALES ET
PERSPECTIVES

La spectroscopie en réflectance est 1'une des techniques les plus simples a mettre en
place, et donc la plus souvent utilisée pour I'analyse des surfaces planétaires et des petits
corps. Elle permet d’obtenir des informations sur la composition de la surface étudiée
ainsi que sur son histoire d’altération. Cependant, la réflectance dépend également de
nombreux parameétres, susceptibles d’altérer notre interprétation des données regues. Il
est donc important de caractériser avec précision les effets de ces paramétres sur les
spectres en réflectance, afin de s’affranchir de ces biais, voire d’en tirer des informations
complémentaires.

Les mesures précises de la spectroscopie d’échantillons a 1’échelle de 'ordre du milli-
métre et reflétant moins d’un pourcent de la lumiére incidente relévent d’un défi techno-
logique. Le spectro-gonio radiométre SHADOWS a été spécialement pensé pour ’analyse
de ces surfaces extrémes, et ses performances ont été validées par ’analyse du matériau le
plus noir au monde & ’heure de I’écriture de ce manuscrit, le Vantablack. SHADOWS a
été congu pour étre modulable et offrir plusieurs types de mesures différentes, et ce en de-
mandant peu de connaissances de la part des opérateurs. Le goniomeétre permet la mesure
de spectres simples ainsi que de diverses séries angulaires comme les BRDFs. Les deux
cellules environnementales MIRAGE et IceBERG permettent le controle de la pression et
de la température de ’environnement autour de 1’échantillon analysé. Ainsi, 'instrument
au complet est capable de réaliser des mesures en réflectance d’une surface sur prés de la
demi-sphére compléte au-dessus de la surface étudiée, et plagant I’échantillon de I’environ-
nement cryogénique des objets éloignés du Soleil, a 80K, jusqu'aux hautes températures
des corps proches de 1’étoile, a 380°C.

Tout comme son grand frére SHINE, SHADOWS est ouvert a la communauté en tant
que facilité dans le programme européen Europlanet. L’instrument est donc appelé a étre
utilisé par des opérateurs avec peu de connaissances concernant le principe de réflectance,
ainsi que dans le fonctionnement poussé du goniométre. Un soin tout particulier a été
apporté au logiciel de controle du goniomeétre afin de le rendre suffisamment intuitif pour
étre utilisé par le plus grand nombre. De plus, les données sortantes de SHADOWS sont
disponibles en libre acceés dans les bases de données GhoSST et CSS de SSHADE. Les
spectres des articles inclus dans ce manuscrit sont déja disponibles a la communauté dans
cette base de données en ligne. La définition des angles du goniométre a été fixée selon un
formalisme commun & d’autres instruments de réflectance bidirectionnelle. Les fichiers de
données spectrales de SHADOWS ont été formatés afin de faciliter I'inclusion des données
dans la base de données en ligne SSHADE.

Malgré plus de trois années passées a travailler sur ce goniométre, plusieurs méthodes
de mesures n’en sont encore qu’au stade de développement. C’est notamment le cas de la
polarimétrie et de la mesure a I'opposition. Ces protocoles nécessitent encore divers tests
et optimisation, décrits dans ce manuscrit (cf Chapitre 4).

Les missions actuelles étudiant les petits corps du Systémes Solaire sont le plus sou-
vent & la recherche des signatures infrarouges d’eau et de composés organiques, bases de la
formation de la vie. Ces signatures sont également portées par les météorites, et peuvent
donc étre analysées en laboratoire. Il a notamment été montré grace & SHADOWS couplé
a MIRAGE une évolution des signatures d’hydratation sous des températures typiques
de la Ceinture Principale et des géocroiseurs. La baisse d’amplitude des bandes du fer
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oxydé dans le domaine du visible, ainsi que le décalage en longueur d’onde de leur mi-
nimum de réflectance traduisent l'effet de la température de la surface. Cependant, la
signature la plus étudiée dans le cas des petits corps reste la bande d’absorption due aux
groupes hydroxyles des minéraux hydratés et des molécules d’eau. Il a été montré dans
ce manuscrit (cf Chapitre 6) que la séparation des diverses composantes de cette bande
permet de remonter a ’histoire d’altération aqueuse et thermique de la surface cible. Cette
analyse a demandé 'utilisation d’un nouveau modéle de déconvolution spectrale utilisant
des profils EMGs. Ce modéle a notamment permis de confirmer la présence d’une faible
bande d’absorption de I’eau autour de 2,75 um dans les spectres des argiles, détectée mais
non analysée auparavant car mélée a une signature d’absorption des hydroxyles bien plus
importante.

La comparaison des résultats obtenus sur les météorites placées en conditions astéroi-
dales et les observations réalisées par le télescope AKARI a permis de mettre en lumiére
une nouvelle analyse possible des surfaces. En effet, il a été montré que les astéroides
d’une méme classe présentaient sensiblement les mémes composantes porteuses de -OH,
et que la forme de la signature spectrale a 3-um pouvait étre utilisée comme traceur de
I’histoire d’altération aqueuse et thermique des surfaces.

L’analyse des surfaces par la déconvolution de leur signature des -OH nécessite en-
core d’étre approfondie. L’analyse spectrale de corps purs typiques de la composition de
la surface des petits corps, comme les phyllosilicates de type serpentine, et de structure
cristalline connue permettra d’améliorer le modéle, et de confirmer le lien entre la compo-
sition de la surface et la forme de la bande a 3-pum. Une collaboration est actuellement en
cours mélant les données spectroscopiques et de diffraction de rayons X afin de mettre en
évidence une possible altération de la structure cristalline des minéraux par ’altération
thermique d’une surface.

Toutes les mesures de réflectance des petits corps ou de météorites en laboratoire dé-
pendent de la configuration de la mesure elle-méme. La valeur de la réflectance, la pente
spectrale, ainsi que la détection de signatures d’absorption sont modifiées par les direc-
tions d’illumination et d’observation utilisées. Le phase reddening, augmentation de la
pente spectrale avec l'angle de phase, est I'un des effets ayant le plus d’impact sur la
spectroscopie, car présentant des effets similaires a I'irradiation des surfaces. De plus, il a
été montré dans le chapitre 7 que la configuration géométrique pouvait également amener
a une disparition des signatures d’absorption. L’angle de phase est d’ailleurs le paramétre
le plus utilisé pour représenter la configuration géométrique d’une mesure en réflectance,
mais réducteur car il a été montré dans ce manuscrit une dépendance de la réflectance
bidirectionnelle avec ’angle d’incidence. La déconvolution de la bande & 3-um a mis en évi-
dence des comportements particuliers de chacunes des composantes avec I’angle de phase.
Cependant, tout comme ’analyse de I’hydratation, cette technique nécessite d’avantage
de mesures, notamment de surfaces de composition et structure cristalline parfaitement
connues, afin de confirmer et mieux caractériser I'effet observé.

La forte dépendance a la géométrie des spectres en réflectance, notamment la varia-
tion avec I’angle d’incidence, améne a des questionnements quand a la comparaison entre
une surface relativement plane analysée en laboratoire et celle d’un astéroide de forme
complexe et comportant des variations de terrain. L’application des mesures de BRDFs
sur des simulations de surfaces astéroidales (cf Chapitre 8) permet de mettre en évidence
les diverses différences spectrales entre les deux mesures. Nous avons montré dans ce ma-
nuscrit que le modeéle de Hapke, habituellement utilisé pour l'inversion des spectres en
réflectance, donnait des résultats limités sur les BRDFs. A l'inverse, le modéle RTLSR
permet une meilleure représentation des spectres quel que soit la géométrie. Cependant, ce
modéle ne permet aucune interprétation scientifique des propriétés de la surface étudiée.
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La forme de I'astéroide, ainsi que les différentes élévations de sa surface vont induire
des variations locales de géométrie, donc de réflectance. Dans le cas d’observations spec-
troscopiques non résolues, donc intégrées sur toute la surface du petit corps, toutes ces
différentes contributions sont moyennées et induisent des variations dans le spectre en
réflectance. Nous pouvons donc grace a cette technique, mettre en évidence un possible
biais dans la comparaison entre la spectroscopie en laboratoire et les observations des
petits corps. Nous avons montré dans ce manuscrit des différences significatives dans le
spectre d’une météorite acquis en laboratoire, et celui d’un petit corps simulé recouvert
de la méme météorite. Les fortes différences observées ne sont dues qu’a la forme du corps
ainsi qu’au terrain accidenté de sa surface.

L’inversion de nouvelles BRDFs permettra de générer une collection de compositions
et textures a appliquer sur les surfaces simulées. Ceci permettra notamment de fixer la
composition d'un corps simulé proche de celle de 'original, & injecter dans les programmes
de préparation des instruments d’observation. La représentation de corps de plus en plus
complexes permettra de raffiner les simulations. Le couplage de mélanges de composition,
de texture, l'ajout des effets de la température et de I'irradiation des surfaces pourra per-
mettre a la simulation de se rapprocher des conditions réelles des surfaces astéroidales, et
ce pour générer un spectre similaire & celui observé. Cependant ’analyse inverse, c¢’est-a-
dire la récupération de tous les paramétres de la surface d’un astéroide depuis le spectre
observé et ce par la simple simulation de la cible, serait difficile & I’heure actuelle car
nécessite trop de variables libres.

La caractérisation précise de la réflectance bidirectionnelle des surfaces sombres, ainsi
que des divers effets modifiant cette spectroscopie présente un intérét tout particulier pour
les missions actuelles et a venir autour des petits corps du Systéme Solaire. Les échan-
tillons rapportés par les sondes Hayabusa2 et OSIRIS-REx permettront de comparer les
mesures effectués sur leurs surfaces et sur les grains collectés, et d’affiner notre connais-
sance des deux géocroiseurs cibles. Les résultats de cette thése sont également d’intérét
pour les préparations des futures missions. La spectroscopie en réflectance est notamment
utilisée pour le choix des sites d’atterrissage des rovers martiens, ou des sites de collectes
d’échantillons des missions Hayabusa2, OSIRIS-REx ou la sonde MMX actuellement en
développement. Le futur James Webb Space Telescope pourra réaliser des observations des
petits corps en s’affranchissant de 'absorption de I’atmosphére, aussi éloignés soient-ils.
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ANNEXES

Déformations mécaniques du goniomeétre

Sous l'effet du poids des piéces a supporter, des parties du goniométre se déforment,
principalement en flexion. Ces contraintes mécaniques vont donc induire des déplacements
des taches d’éclairement et d’illumination (voir Chapitre 4).

Cette annexe présente des captures d’écran du logiciel de conception mécanique CATTA
permettant de calculer les contraintes et déformations mécaniques de piéces.
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) Contraintes sur le soutient du bras d’éclaire-
a) Contraintes sur 'entretoise entre les moteurs ment

d aznnut et d’observation.
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(c) Contraintes sur le bras d’éclairement quand  (d) Contraintes sur le bras d’éclairement quand
placé au nadir (vertical) placé a 90° (horizontal)
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(e) Contraintes sur le bras d’observation quand  (f) Contraintes sur le bras d’observation quand
placé au nadir (vertical) placé a 90° (horizontal)

FIGURE 8.16 — Localisation et intensité des contraintes déformant le goniométre (captures
d’écran des calculs par le logiciel CATTA). L’échelle des couleurs représentant l'intensité
des contraintes est fixée ici en unités arbitraires, augmentant du bleu au rouge.
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Spectres résultants des mesures de BRDFs

Cette annexe présente la collection compléte des spectres acquis lors des mesures de
BRDFs décrites au Chapitre 7.
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FIGURE 8.29 — Spectres issus de la BRDF du résidu de sublimation du simulant de Céreés
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