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Préambule

Les microcomposants optiques sont des structures a échelle réduite destinées a mettre en
forme la lumiere. Leurs dimensions varient typiquement de quelques microns a un milli-
metre. On les retrouve dans les organes de vision de certains animaux comme les yeux
a facettes des arthropodes par exemple. Ils peuvent étre également fabriqués artificielle-
ment par I’Homme comme éléments constitutifs de systemes optiques miniaturisés et sont
aujourd’hui utilisés dans un grand nombre de domaines applicatifs impliquant des enjeux
sociétaux : la médecine, la défense, les télécommunications ou I'industrie. Nous les retrou-
vons, entre autres, dans les sondes endoscopiques destinées a des examens médicaux ou
dans des capteurs optiques de mesure industrielle. Au quotidien, on peut les apercevoir
dans les caméras de nos téléphones et ordinateurs portables. Leur essor s’explique par la
nécessité de réaliser des systemes de vision performants et miniatures : par exemple, une
exploration in wvivo du coeur humain peu invasive nécessite de s’appuyer sur une sonde
plus petite que les arteres par lesquelles elle sera acheminée. Les microcomposants op-
tiques jouent donc un role clé puisque ce sont leurs performances optiques couplées a leur
degré de miniaturisation qui fixent les limitations du systéme optique. Dans ce contexte,

leur fabrication se doit d’étre la plus précise et fidele possible.

On peut classer les microcomposants optiques en trois grandes catégories : les composants
réflectifs, diffractifs et réfractifs. Les microcomposants optiques réflectifs ou réfractifs uti-
lisent des surfaces tridimensionnelles continues permettant de modifier la propagation de

lumiere selon les lois de 'optique géométrique. Les microlentilles plan-convexes, qui font

I'objet de ce travail de these, en sont I'exemple le plus courant. De leur coté, les micro-
composants optiques diffractifs mettent en forme la lumiere en faisant interférer des ondes
lumineuses. Ils sont constitués de structures périodiques réalisées par la modulation de
I'indice de réfraction (modulation de phase) ou de la transmission (modulation d’ampli-
tude).

Contrairement a leurs homologues macroscopiques qui sont majoritairement réalisées en
verre par des techniques de rodage/polissage, les microlentilles réfractives plan-convexes
sont historiquement fabriquées en polymeres organiques. Cela s’explique par la difficulté,
a I’échelle du micron, de mettre en forme le verre (verre de silice). Dans les faits, on
parvient avec une plus grande facilité et dans des quantités supérieures avec un cotit
moins élevé a fabriquer ces composants en polymeres organiques. Néanmoins, cela présente

un inconvénient car les polymeres sont des matériaux plastiques dont les propriétés de
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résistance mécanique, chimique et surtout thermique sont moins intéressantes que celles
du verre. Cet aspect est mis en jeu pour des applications ou les microcomposants doivent
résister a des conditions d’environnement séveres (en particulier des hautes températures).
La mise au point de procédés de fabrication de microlentilles en verre est donc un enjeu

important.

Par le passé, plusieurs techniques ont été proposées a ces fins, comme celles utilisant la
refusion thermique du verre. Néanmoins, celles-ci ne permettent de réaliser que des micro-
lentilles dont le profil convexe est sphérique, ce qui constitue un frein en termes applicatif.
En effet, les microlentilles sphériques sont moins performantes a grande ouverture et/ou
a grand champ (configuration favorisée par la miniaturisation des systémes optiques) car
elles génerent des défauts optiques tels que les aberrations sphériques. Ce genre de défauts
est en général compensé en assemblant plusieurs microlentilles ou en les associant avec
d’autres éléments optiques, de maniere similaire aux lentilles sphériques macroscopiques
dans les objectifs d’appareils photographiques par exemple. Mais nous comprenons que
cette solution n’est envisageable que pour des systemes dont les contraintes de miniaturi-

sation ne sont pas trop strictes.

Dans ces conditions, il est donc préférable de mettre en forme des microlentilles dites
« asphériques » (non-sphériques) dont la géométrie peut étre librement paramétrée, c’est-
a-dire « sur-mesure » ou « free-form » en anglais. Ce type de lentille a le potentiel de
corriger les aberrations optiques mais permet plus généralement d’envisager la mise en
forme d’ondes lumineuses selon un profil d’intensité a fagon. La mise au point d’un procédé
de fabrication de microlentilles sur-mesure en verre a donc un potentiel important en
termes d’applications et constitue un objectif intéressant a atteindre que ce travail de

thése a visé.

Les travaux antérieurs ayant poursuivi cet objectif ont essentiellement exploré des procédés
reposant sur des techniques d’usinage de surface par enléevement de matiere suivi d’un
polissage additionnel. Par exemple, on retrouve 1'usinage par ablation laser qui permet
dans un premier temps de réaliser une ébauche dont la surface, rugueuse, doit étre polie
pour atteindre une qualité optique. Dans ce cas de figure, la rugosité obtenue apres I’étape
d’usinage est relativement élevée et requiert un polissage important responsable de la perte

de fidélité de fabrication et donc indirectement les performances optiques des composants.

Dans la littérature, on retrouve également la technique d’usinage du verre connue sous

le nom de « FLICE », pour « Femtosecond Irradiation Followed by Chemical Etching »

en anglais, soit « gravure humide assistée par laser femtoseconde ». Cette technique, qui
repose sur une irradiation préalable par laser femtoseconde du matériau a graver par
voie humide, permet de « sculpter » avec précision une structure 3D dans un substrat
de verre. Utilisée dans de nombreux contextes comme la réalisation de dispositifs micro-

fluidiques ou de microsystémes électro-mécaniques (MEMS), elle offre des perspectives
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uniques. En termes d’intégration, elle permet la réalisation de systemes monolithiques du
fait de son aptitude a usiner le verre de I'intérieur (c¢’est-a-dire dans le volume). Lorsqu’elle
est combinée a une étape de polissage de surface, elle a aussi démontré son aptitude
a fagonner des microlentilles a géométrie sphérique. Par conséquent, on peut imaginer la
possibilité d’obtenir des microlentilles sur-mesure pouvant étre intégrées dans des systemes
optiques complexes et monolithiques, tel qu'un empilement de lentilles ou un microsysteme

opto-électro-mécaniques (MOEMS).

Objectifs de cette these

Par les perspectives que la technique FLICE nous suggere, ce travail de these s’est attaché
a développer un procédé de fabrication de microcomposants optiques sur-mesure en verre
exploitant la technique FLICE.

Si quelques études antérieures ont abordé I'utilisation de cette technique pour la fabrication
de microlentilles, aucune n’a dévoilé le détail de leur méthode de fabrication et aucune ne
s’est penchée sur la réalisation de microlentilles sur-mesure avec des contraintes fortes en
termes de fidélité de profil et d’état de surface. Dans ce cadre, ce travail de these vise a
élaborer une méthode optimale permettant de réaliser des microlentilles sur-mesure avec
un minimum de décalage par rapport au modele ciblé (haute fidélité de fabrication) ainsi
qu'une rugosité et une ondulation de surface aussi faibles que nécessaire. Concernant la
rugosité, nous proposerons de nous appuyer sur un polissage par recuit de surface réalisé

a l'aide d’un laser infrarouge (laser C'Oy).

La premiere étape de ce travail consistera donc a étudier et expérimenter diverses stratégies
d’usinage FLICE et de polissage laser C'O, afin de retenir les plus efficaces selon nos
objectifs ciblés de profils et de qualité de surface. Cette démarche sera adoptée pour
deux types de verre : la Silice Fondue (FS) et un verre borosilicaté dit « Borofloat® 33 »
(BF33). 1l s’agira ensuite de réaliser un démonstrateur qui permettra, par 1’évaluation de
sa fidélité de fabrication et de ses performances optiques, de valider ou non la pertinence
du procédé proposé. Ce démonstrateur sera un micro-axicon plan-convexe, ¢’est-a-dire une
microlentille conique qui nécessite une bonne fidélité pour différentes fréquences spatiales

et constitue par conséquent un composant propice a la validation de notre procédé.
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Plan du manuscrit

Le présent manuscrit de these est composé de 4 chapitres qui s’articulent comme suit :

- Le chapitre 1 est une synthese bibliographique portant sur les techniques de fa-
brication des microlentilles réfractives plan-convexes. Dans un premier temps, dif-
férents types de microlentilles sont décrits ainsi que leurs intéréts afin d’illustrer
I'importance de la mise au point de procédés de fabrication de profils sur-mesure.
Ensuite, les différents procédés de fabrication de microlentilles plan-convexes déve-
loppés jusqu’a aujourd’hui sont passés en revue, en insistant sur ceux qui permettent
la réalisation de profils sur-mesure et/ou en verre. Enfin, un bilan sur les avantages
et inconvénients de ces procédés de fabrication est effectué, afin de souligner les
perspectives intéressantes qu’offrent les techniques de gravure assistées par laser -
et en particulier la technique FLICE.

- Le chapitre 2 présente un état de I'art portant sur la technique FLICE. Il com-
mence par décrire son principe général et les mécanismes physiques qui y sont asso-
ciés. Dans ce cadre, il synthétise les informations obtenues permettant de maitriser
la technique et sur lesquelles nos travaux se sont appuyés. Par la suite, il passe en
revue les différents types de réalisations effectuées ainsi que les différents matériaux
s’avérant usinables afin de comprendre en détails les perspectives uniques qu’offre
la technique FLICE pour la fabrication de microcomposants optiques sur-mesure
en verre.

- Le chapitre 3 présente notre travail de développement d’une méthode dite « gé-
nérique » de fabrication de microlentilles plan-convexes par le procédé que nous
proposons. Dans la premiere partie, dédiée a l'usinage FLICE, une présentation
du matériel a disposition est décrit puis la démarche adoptée pour déterminer les
stratégies d’usinage optimales a partir de structures de test en F'S ou en BF33 est
détaillée. Dans la deuxieme partie, dédiée au polissage au laser C'Os, la démarche
qui nous a permis de déterminer une stratégie de polissage optimale est détaillée
de maniere analogue.

- Le chapitre 4 présente finalement notre travail de fabrication et de caractérisation
d’un démonstrateur en FS. Il détaille la conception et la procédure de fabrication
de composants optiques de type micro-axicons. Il décrit ensuite 'analyse des résul-
tats des caractérisations morphologiques et optiques completes des composants et
présente les conclusions tirées quant a la fidélité de fabrication et les performances
optiques obtenus. Finalement il conclut sur les avantages et inconvénients de notre

procédé permettant de le situer par rapport a 1’état de l'art.



CHAPITRE 1.

Techniques de fabrication de
microlentilles réfractives

plan-convexes

Ce chapitre aborde les différentes variétés de microlentilles réfractives plan-convexe. Nous
détaillerons leurs intéréts ainsi que leurs complexités respectives en termes de fabrication,
surtout lorsqu’elles sont en verre. Par la suite, nous passerons en revue les procédés de
fabrication existants a ce jour. Des que possible, nous détaillerons les procédés capables
de réaliser des profils sur-mesure et/ou dans le verre. Finalement, nous mettrons 'accent
sur 'un d’entre eux, basé sur la technique FLICE, que nous allons démontrer étre le plus

prometteur quant a la réalisation de microlentilles a profil sur-mesure.

1.1. Variétés, compositions, intéréts et défis de fabri-

cation

Les microlentilles réfractives plan-convexes (abr. microlentilles) font I'objet d’une grande
partie des développements de microcomposants optiques. Leur histoire commence vérita-
blement avec la tendance moderne a la miniaturisation des systemes. Rarement utilisées
individuellement mais plutot sous la forme de matrices ou assemblées dans des micro-
systemes, il en existe différentes variétés, sous différentes compositions, associées a des

intéréts et des défis de fabrication différents.

1.1.1 Microlentilles sphériques et asphériques

Définition. Les microlentilles sont généralement des structures a symétrie de révolution
formées d’un dioptre plan et d’un dioptre convexe en grande partie a cause des techniques
impliquées dans leur fabrication. C’est principalement leur profil qui détermine leur com-
portement optique et leurs performances mais aussi leur role et donc leur nature. On en

distingue deux types : les sphériques et les asphériques (non-sphériques).

Les microlentilles les plus simples sont les microlentilles sphériques. Celles-ci présentent
ainsi un profil sphérique correspondant a une portion de sphere (ou calotte sphérique). On
les décrit selon deux parameétres dimensionnels qui sont la fleche (« sagitta » ou « sag » en

anglais) et le diametre (voir figure 1.1).
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Fleche P

Diamétre L
_+* Rayon de courbure

¥ ’

FIGURE 1.1 — Schématisation d’une lentille réfractive plan-conveze sphérique et ses para-
metres dimensionnels.

La fleche correspond a la hauteur de la calotte sphérique. Elle est liée au diametre et au

rayon de courbure par la formule :

F=R, - R?—(D)2
C C 2

Avec F la fleche, R, le rayon de courbure et D le diametre de la calotte sphérique.

Ces microlentilles sphériques sont dites convergentes car elles font idéalement converger
des rayons lumineux incidents paralleles (faisceau collimaté sous incidence normale) en
un point, dit « foyer ». Chaque rayon lumineux incident est ainsi réfracté par le dioptre
sphérique et converge en direction du foyer situé sur I’axe optique (axe de révolution). Ce-
pendant, ce comportement n’est en réalité pas parfait. En premier lieu, la dimension finie
des composants optiques associée aux considérations géométriques sont responsables d’ef-
fets de diffraction qui limitent la dimension de la tache focale. En d’autres termes, méme
un composant dont le profil serait parfaitement controlé est « limité par la diffraction » et
génere une tache focale dont la taille est proportionnelle a la longueur d’onde du rayonne-
ment incident et a I'ouverture numérique du composant. L’enjeu de la conception optique
(des composants comme des systémes) est donc souvent de contenir 1'effet des aberrations
optiques pour étre limité par la diffraction dans les différentes configurations d’utilisation.
Ces aberrations optiques sont la conséquence d’'une perte de sphéricité du front d’onde
transformé par le composant optique. On parle alors d’aberration du front d’onde, qui
peut étre simplement interprétée comme la déviation du profil du front d’onde comparé
a un front d’onde sphérique. Cette déviation peut résulter de différents phénomenes telle
que la déviation du profil de la surface du composant vis a vis de sa conception, un profil
d’indice de réfraction du matériau du composant non-uniforme ou étre consécutive a une
illumination hors axe optique qui changent les conditions d’incidence (rayons incidents non

paralleles a I’axe optique). De plus, sous incidence normale, le front d’onde sphérique n’est
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généré que pour des rayons incidents proches de I’axe optique (rayons dits « paraxiaux
» dont I'angle d’incidence sur la surface réfractive est faible tel que sinf ~ 6 dans la
loi de Snell-Descartes). Les rayons plus éloignés de 'axe optique, dits « marginaux », ne
convergent donc pas au méme endroit et sont responsables d’un étalement du point de
focalisation le long de I'axe optique : ¢’est ce qu'on appelle I’« aberration sphérique ». Ce
phénomene est intrinseque a la forme sphérique du dioptre et il peut donc étre intéressant

de corriger le profil du composant pour les rayons marginaux.

Lorsqu’on cherche a obtenir une convergence exacte de tous les rayons, une solution
consiste a modifier le profil des microlentilles sphériques en un profil asphérique, par

exemple hyperbolique ou parabolique, décrit par I’équation suivante :

2

_ cor
1—1-\/1—(/{:—1—1)-02'7’2

2(r)

Avec z(r) la fleche selon la distance radiale r, ¢ = % avec I? le rayon de courbure du
dioptre et k£ une constante. Si k < —1 le profil est hyperbolique, si £ = —1 le profil est

parabolique.

Ces microlentilles aux profils hyperboliques ou paraboliques sont de tres bons exemples de

microlentilles asphériques.

Composition. Les microlentilles réfractives sont nécessairement faites de matériaux trans-
parents a la longueur d’onde utilisée. Dans le domaine du visible, il s’agit de verres de si-
lice (Si05 ou de polymeres organiques (polycarbonate (PC), polyméthacrylate de méthyle
(PMMA), polystyrene (PS), polyéthylene (PE) ou certaines résines époxy thermodurcis-
sables). Contrairement aux microlentilles en polymeéres, ce sont les microlentilles en verre
qui présentent le plus d’intéréts. Tout d’abord, elles tiennent beaucoup mieux a la chaleur.
Par exemple, le PMMA (Plexiglass®) perd ses propriétés mécaniques et optiques a partir
de 100°C tandis que la Silice Fondue (FS) présente une température de ramollissement
autour des 1600 °C et une température opérationnelle de 1'ordre de 1000°C. Elles pré-
sentent également une meilleure tenue aux chocs mécaniques, un plus faible vieillissement,
une plus grande résistance chimique et sont biocompatibles. En outre, leurs propriétés
optiques sont intéressantes : les microlentilles en F'S peuvent notamment transmettre des
longueurs d’ondes sur un large spectre s’étalant de l'ultra-violet (A ~ 170 nm) a l'infra-
rouge (A & 2.5 pm). Par ailleurs, leur indice de réfraction est isotrope et ne varie que tres

peu avec la température ou les contraintes mécaniques.

Fabrication. Malgré ces différents atouts, la majorité des microlentilles ne sont pas faites
en verre, surtout les asphériques. Leur fabrication est en effet compliquée car le verre est
un matériau difficile & mettre en forme a 1’échelle du micrometre. Dans la pratique, il est

en fait plus facile et moins coliteux de fabriquer des microlentilles en polymeres. C’est
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pourquoi les microlentilles en polymere sont plus répandues mais il demeure un besoin et

un défi stratégique a fabriquer des microlentilles en verre.

Intéréts. Les microlentilles jouent un role clé dans les microsystemes d’imagerie, comme
ceux notamment développés dans notre institut FEMTO-ST. On peut citer les microscopes
intégrés et les systémes de tomographie par cohérence optique (OCT) [1] ainsi que les
MOEMS [2]. Ces systémes miniatures connaissent un développement important depuis
le début du siecle et sont utilisés dans de vastes domaines d’applications technologiques,
du biomédical a 'aérospatial. Les microlentilles interviennent aussi dans des applications
telles que I'analyse de front d’onde [3], la détection et I’analyse de particules biologiques
par fluorescence [4],[5]. Elles sont aussi utilisées pour I'alignement de fibres optiques [6], ou
encore 'augmentation de I’émission de diodes électroluminescentes organiques (OLED) [7,
8]. Enfin, les microlentilles trouvent bon nombre d’applications sous la forme de matrices
dites « matrices de microlentilles » (MML) [9].

1.1.2 Microlentilles asphériques sur-mesure

Parmi les microlentilles asphériques, on retrouve les microlentilles dites « sur-mesure » ou
« free-form » en anglais. C’est un terme conceptuel qui désigne toute microlentille dont le

profil a été entierement et librement paramétré.

Définition. Contrairement aux microlentilles asphériques hyperboliques ou paraboliques
dont le profil est relativement contraint en termes de géométrie, ces composants présentent
des profils totalement libres, ce qui leur confere la capacité a mettre en forme des pro-
fils d’intensité totalement contrdlés et contrdlables [10]. En ce sens, la faisabilité de leur
fabrication est synonyme d’importantes perspectives applicatives et constitue un objectif

intéressant a atteindre.

Fabrication. Bien que des procédés aient permis dans le passé la réalisation de profils « ori-
ginaux » et dédiés, il faut véritablement attendre ’avenement des techniques d’impression
3D a I’échelle micrométrique pour voir apparaitre des géométries totalement sur-mesure.
Cependant, celles-ci se limitent a la fabrication de composants en résine (polymeére) dont
les propriétés sont bien moins intéressantes que le verre pour des applications thermiques
ou en environnement sévere. Leur fabrication dans le verre est encore aujourd’hui un ob-

jectif a atteindre et représente un défi technique.

Intéréts. Les microlentilles sur-mesure réalisées jusqu’a aujourd’hui trouvent des intéréts
dans des applications telles que les pinces optiques [11] et les pieges a atomes qui néces-
sitent une mise en forme particuliere des faisceaux laser. Leur capacité d’éclairage structuré
permet également de les utiliser pour la reconstruction tridimensionnelle d’objets par pro-

filométrie a projection de franges [12] ou la reconnaissance faciale dans les applications de
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téléphonie mobile. En tant que simples générateurs de faisceaux originaux, ils sont utilisés

pour mettre en forme des faisceaux de type vortex [13-15] et hologramme [12].

1.1.3 Micro-axicons

Parmi les microlentilles asphériques qualifiables de sur-mesure, on retrouve les micro-
axicons. Ce sont des microlentilles coniques que nous avons particulierement étudiées dans

ce travail de these.

Définition. Proposés pour la premiere fois en 1954 [16], les axicons sont connus pour
générer des quasi-faisceaux de Bessel (QFB, voir figure 1.2), a partir de faisceaux incidents
collimatés. Ces QFB sont caractérisés par un profil de champ électrique qui suit une
fonction de Bessel d’ordre 0 et dont la diffraction est tres faible (mais non-nulle) : le
faisceau se présente ainsi sous la forme d’une ligne de grande longueur pour un faible

diametre le long de I'axe optique.

Gaussian Bessel
beam beam

FI1GURE 1.2 — Transformation par un azxicon d’un faisceau Gaussien en un quasi-faisceau
de Bessel. Avec Wy la largeur du faisceau Gaussien incident, o l'angle d’apex, Zq.. la
longueur du faisceau de Bessel. Tiré de [17].

Intéréts. Les particularités des QFB rendent les micro-axicons utiles dans des applications
ou une grande profondeur de champ est désirée. Par exemple, on les retrouve dans les sys-
temes dédiés a l'alignement et la métrologie [18, 19], la génération de second harmonique
(doublage de fréquence) [20], la micro-fabrication 2D [21], I’écriture de guides d’ondes
[22], le piégeage optique [23, 24] ou encore la Tomographie en Cohérence Optique (OCT)
[25, 26]. En somme, les micro-axicons sont des cas concrets de microlentilles asphériques
sur-mesure qui trouvent de nombreuses applications en micro-optique. De plus, ils sont
intéressants comme structures de test pour 'investigation d’une technologie de fabrication
de composants micro-optique. En effet, les caractéristiques du faisceau généré ont une dé-
pendance spatiale au profil du composant, tandis que des fréquences spatiales différentes
sont mises en jeu (pointe correspondant a une haute fréquence spatiale et pentes corres-
pondant a une faible fréquence spatiale). C’est pour ces raisons nous les avons étudiés

dans ce travail de these.
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1.2. Procédés de fabrication de microlentilles réfrac-

tives plan-convexes

Deux grandes catégories. Dans la littérature, on retrouve deux grandes catégories de
procédés de fabrication. Les uns sont destinés a la réplication a petite ou grande échelle
et utilisent pour cela des structures intermédiaires appelées pieces maitresses. Les autres
sont destinés a mettre en forme directement les microlentilles sur des substrats grace a

I’ajout ou I'élimination de matiere.

1.2.1 Procédés de réplication

1.2.1.1 Embossage thermique

Principe. L’embossage est un procédé mécanique classique de réplication basé sur le pres-
sage d'un matériau malléable contre la surface en relief d’'un moule. L’embossage est dit
thermique lorsque le matériau a mettre en forme (& embosser) est rendu ductile par chauf-
fage. Ce procédé permet la réalisation de microcomposants optiques en polymere thermo-
plastique ou méme en verre, moyennant la fabrication intermédiaire de matrices (moules)
dont la composition est choisie pour garder une dureté suffisante au cours du processus. La
qualité des microcomposants dépend alors largement des propriétés physiques et de la qua-
lité de fabrication (en aval) des moules. L’embossage thermique présente 'avantage d’étre
une technique de réplication a grande échelle, ¢’est pourquoi c¢’est un procédé largement

utilisé dans 'industrie.

Exemples. Dans la littérature, on trouve 'utilisation de ’embossage thermique du PMMA
(polymere thermoplastique) sur des moules en Silicium (Si) pour la fabrication de matrices
de microlentilles sphériques, proposée notamment par notre équipe de recherche [27]. Les
moules en question sont fabriqués par gravure humide et isotrope du Si qui permet la

formation de cavités concaves et hémisphériques, comme schématisé sur la figure 1.3.

Cette technique permet la réalisation de microlentilles sphériques de focales (distance
focale) allant de quelques dizaines de microns a environ 800 pm et pour des ouvertures
numériques situées entre 0,30 et 0,45. Cependant une perte de sphéricité des lentilles est
observée pour les grands diametres. Ce défaut provient de la technique de gravure du Si
utilisée (gravure humide isotrope dans une solution acide HF :HNO3) et se traduit par une
augmentation de la déformation du front d’onde, ce qui diminue les performances optiques.
Cette technique est donc limitée a la réalisation de composants avant tout sphériques de
diametres suffisamment faibles. D’autres techniques similaires, notamment proposées par

[28, 29] et [30] dans le cas du polycarbonate (PC) présentent les mémes limitations.
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(a) (b)

NiCr
1st. Hard mask protection of Si:

Thermal SiO,and LPCVD Si,N,+NiCr to protect
the hard mask during opening

s«o,f
SN,
2nd. Photolitography, RIE etching of

Si;N, and SiO, to open the areas to be etched

3rd. Wet etching in acid solution

111

4th. Removal of mask layers

FIGURE 1.3 - (a) Etapes de fabrication d’un moule concave sphérique par gravure isotrope
de Si. (b) Cliché MEB de la matrice de microlentilles obtenue aprés embossage d’une

couche de PMMA. Tiré de [27].

Lorsqu’il s’agit de réaliser des microlentilles en verre, on retrouve 1'utilisation de l’embos-
sage thermique dans plusieurs références [31, 32]. Par exemple, Mekaru et al. [31] proposent
la réplication de microlentilles sphériques (voir figure 1.4) de faibles diametres et rayons

de courbures (12 et 20 pm).

10 pm

FIGURE 1.4 — Cliché¢ MEB de microlentilles en verre réalisées par embossage thermique.

Tiré de [31].

Les moules réalisés sont constitués d'un alliage artisanal de Nickel-Phosphore (Ni-P)
amorphe dont les empreintes sont usinées par une sonde ionique focalisée (FIB) de haute-
précision. On utilise un verre de type Pyrex® (verre borosilicaté du fabricant Corning)
car sa température de ramollissement (dit « softening point » en anglais) est relativement
basse (820 °C). Cette caractéristique est en effet essentielle pour réaliser un embossage
puisque cela évite de monter les moules trop haut en température et de les détériorer ou
de les déformer. Malgré ces limitations dimensionnelles, notons que la fidélité des profils
résultante est plutot bonne. Elle est évaluée comme 1’écart-type de la distance entre la

fleche d’une empreinte de moule et la fleche des microlentilles apres embossage ; ici calculé
a 1,7 %.

Discussion. En résumé, 'embossage thermique permet la réplication facile et peu cotiteuse
de microlentilles plan-convexe, notamment sous forme de matrices avec une bonne fidélité.

Il est donc tout a fait compatible avec de la production en masse de ces composants.
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Néanmoins, cette technique est surtout appropriée aux polymeéres ou aux verres dont
la transition vitreuse est a basse température. De plus elle est limitée a la réalisation de
microlentilles sphériques en raison des phénomenes mis en jeu lors de I’embossage, a savoir
les tensions de surface qui ont tendance a faciliter la formation de géométries sphériques
ou quasi-sphériques. Il est donc difficile d’imaginer un jour la possibilité de réaliser des
structures avec des détails fins ou des bords saillants (fréquences spatiales élevées) sachant

également que leur démoulage présenterait des difficultés.

1.2.1.2 Coulage

Principe. Le coulage est une autre technique classique de réplication consistant a déverser
un matériau fluide dans un moule, puis a le laisser se solidifier. Cette méthode permet
principalement la réalisation de microcomposants optiques en polymere thermodurcissable,
telles que les résines. Dans cas de figure, le verre est particulierement difficile & mettre forme
bien qu’il reste possible comme nous le verrons. Les moules utilisés pour ces procédés,
contrairement a ceux utilisés pour ’embossage thermique, peuvent étre réalisés dans des
matériaux plus variés car ils ne subissent pas, en principe, de contraintes mécaniques et

thermiques.

Exemples sur la résine. Les principales réalisations démontrées dans la littérature font
usage de moules élastiques en PDMS. Ce dernier est un élastomere bien connu : il permet
de réaliser le moulage de matrices meéres (empreintes positives) a des niveaux de détails
tres élevés et quelle que soit le matériau utilisé pour le mouler, ce qui augmente ainsi le

champ des possibles.

Par exemple, Scheiding et al. [33] proposent un procédé dans lequel on commence par
réaliser par tournage au diamant une matrice mere en aluminium. Celle-ci se présente
comme une calotte hémisphérique convexe de 19 mm de diametre comportant plus de
1200 micro-lentilles convexes dites « sur-mesure » bien que globalement sphériques (voir
figure 1.5).

Cette matrice mere est ensuite moulée par du PDMS. Finalement, la matrice mere est
répliquée grace au coulage de résine époxy dans le moule de PDMS obtenu. Dans cet
exemple, les microlentilles en résine résultantes ont un diametre de ’ordre de 200 pm et un
rayon de courbure spécifié a 3,8 mm. La fidélité de fabrication - évaluée comme I’écart entre
le profil théorique et le profil mesuré - est présentée sur la figure 1.5 (b). On remarque que
la fidélité des microlentilles périphériques est la moins bien respectée, ce qui est attribué
aux limitations dues a la technique de tournage au diamant utilisée pour générer la matrice
mere. Les aberrations optiques des microlentilles obtenues sont évaluées a A/20 RMS (Root
Mean Square) et leur rugosité de surface s’éleve seulement & 4 nm RMS (voir la fin de

I’annexe 1 pour comprendre la signification de ce parametre de rugosité qui sera largement
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() (b)
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FIGURE 1.5 — (a) Matrice hémisphérique en aluminium permettant la création de moules
en PDMS destinés da la réplication par coulage de résine epoxy. (b) Ecart entre le profil
théorique et le profil expérimental de la matrice de micro-lentilles concaves en aluminium
fabriquée par tournage au diamant. Tiré de [75].

utilisé dans la suite de ce manuscrit). Malgré leurs hautes performances optiques, ces
microlentilles répliquées présentent encore les inconvénients associés a leur composition :
la résine. De plus, il est vraisemblable que la technique d’usinage par tournage au diamant
pour réaliser les matrices meres, malgré sa haute précision, soit limitée a la génération de

géométries quasi-sphériques et donc pas 100 % paramétrables.

Dans la littérature, il existe d’autres exemples qui se basent sur des principes similaires
[34, 35]. Dans ces cas de figure, les conclusions sont identiques : on obtient seulement des

composants en résine.

Exemple sur le verre. Exceptionnellement, des procédés de réplication de microlentilles
plan-convexes en verre par coulage sont proposés. Ceux-ci utilisent les composés dits « sol-
gel » (solution-gélification) [36]. Les composés sol-gel sont des solutions liquides contenant
des polymeéres organiques associés a des groupements Silice (O — Si — O). Ils peuvent
ainsi étre coulés facilement dans des moules. Lorsqu’ils sont soumis a une montée en
température, les molécules qui les composent se réorganisent sous forme d’un réseau de
Siloxane (Si — O — Si) fortement réticulé qu’on peut qualifier de verre. Sur ce principe,
une technique intéressante, basée sur I'injection, a également été démontrée [37]. Dans ces
travaux, des matrices de microlentilles sphériques d’environ 250 pm de diametre avec un
rayon de courbure d’environ 4 mm sont fabriquées par réplication au moyen d’un moule
creux en PDMS (voir figure 1.6).

Le moule en PDMS est réalisé par coulage sur une structure matricielle en FS elle-méme
réalisée par un procédé basé sur la refusion thermique de résine suivie d’un transfert par
gravure (procédé décrit dans la sous-sous-section 1.2.2.1). Le verre obtenu apres pro-
cédé présente des propriétés mécaniques et optiques trés proches de celles de la Silice
Fondue (FS), ce qui est intéressant. Toutefois, la rugosité de surface obtenue est relati-

vement élevée : elle se situe entre 20 et 40 nm RMS, alors qu’elle ne vaut que 1,4 nm
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FIGURE 1.6 — (a) Principe de coulage de sol-gel pour la fabrication de matrice de micro-
lentilles en verre. (b) Principe du procédé sol-gel impliqué. Tiré de [37].

pour la matrice mere. Par ailleurs, malgré sa grande reproductibilité de fabrication, cette
technique de réplication par injection de sol-gel présente une difficulté particuliere associée
a I'étape de chauffage haute température (1370°C). Au cours de cette étape, la structure
se contracte et perd en effet jusqu’a environ 50 % de son volume, ce qui implique des
compensations difficiles & mettre en ceuvre lorsqu’il s’agit de réaliser des structures tres

détaillées.

Discussion. En résumé, le coulage dans des moules présente ’avantage de répliquer ra-
pidement, a grande échelle et a moindre cotit des microlentilles. Bien qu’on puisse imagi-
ner qu’il soit possible de répliquer avec fidélité des composants sur-mesure, la littérature
montre que cela se limite essentiellement aux résines thermodurcissables donc des poly-
meres plastiques. La réplication avec le verre semble encore insuffisamment développée et
ne semble pas prometteuse étant donné les résultats obtenus quant a 1’état de surface et

compte tenu des difficultés en termes de précision qu’elle suggere.

1.2.1.3 SoufHlage et succion du verre

Plusieurs procédés de réplication exploitant la refusion thermique associée a la succion ou

le soufflage du verre ont été proposés pour la mise en forme de microlentilles en verre.

Principe. La refusion thermique est un processus au cours duquel une structure faite
d’un matériau solide a température ambiante est chauffée au-dessus de sa température de
fusion pour la rendre fluide. Durant cette phase de fusion, sa forme change au profit d’une
diminution des tensions de surface (lois de Laplace-Young) : elle a donc naturellement
tendance a s’arrondir. Lorsqu’elle est utilisée avec le verre ou les polymeres, elle permet
majoritairement de réaliser des microlentilles sphériques ou hémisphériques. Mais on peut
aussi la controler en la combinant avec des principes de succion ou de soufflage comme cela
a déja été démontré. Les procédés basés sur ces principes ont été initialement développés

pour l'intégration monolithique de microlentilles sur des substrats de Silicium (Si). Ils ont
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Chapitre 1. Techniques de fabrication de microlentilles réfractives plan-convexes

notamment recours au collage anodique du Borofloat33® (BF33) (verre borosilicaté du
fabricant Schott que nous avons particulierement étudié) sur des substrats en Si usinés

par des techniques classiques de micro-fabrication.

Exemples. En combinant la refusion thermique a la succion combinée, on a par exemple pu
réaliser des microlentilles sphériques intégrées sur un scanner électromécanique (MEMS)
[38]. Ici, les microlentilles mises en forme présentent un état de surface intéressant pour des
applications optiques dans le visible (rugosité moyenne R, = 15 nm, c’est-a-dire inférieur
a \/20 dans le spectre visible) mais elles sont limitées a une géométrie sphérique. Sur les
mémes principes, notre groupe de recherche propose en 2015 [39] un procédé permettant la
fabrication de lentilles au profil davantage controlé. Les étapes du procédé sont présentées
en figure 1.7 (a). Au cours de I’étape de refusion (étape d)), grace a la mise sous vide
des cavités en Si, des surfaces paraboliques sont formées : leur géométrie est contrdlée en

fonction du temps et de la température de procédé.
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FIGURE 1.7 - (a) Organigramme du procédé de fabrication de lentilles associant la refusion
et la succion du verre. (b) Photographie des matrices réalisées. (c) Distribution de l'indice
de réfraction mesuré sur le profil d’une lentille en BF33 fabriquée par refusion thermique
et succion. Tiré de [39].

Les lentilles réalisées, présentées en figure 1.7 (b), ont un diametre de 1,9 mm avec des
fleches controlables jusqu’a 160 pm. Elles peuvent étre fabriquées avec une tres bonne uni-
formité (£ 2 pm de déviation sur la fleche). Néanmoins, elles présentent une inhomogénéité
quant a leur indice de réfraction (voir figure 1.7 (c)) qui est attribuée a la montée en tem-
pérature pendant 1’étape de refusion. Elle constitue une limite a ce procédé de fabrication
qui n’est pas envisageable de corriger. Outre cette limitation qui a des incidences modérées
sur les performances optiques, nous comprenons surtout qu’il semble impossible d’obtenir
des géométries en verre totalement sur-mesure par ce moyen en raison des phénomenes de

tension de surface exploités qui ont tendance a arrondir les profils.

Pourtant, un procédé tres similaire est proposée pour réaliser des micro-axicons. Cela est
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1.2. Procédés de fabrication de microlentilles réfractives plan-convexes

rendu possible par refusion thermique de cavités sous pression agissant comme pistons pour
modeler la surface opposée d’un susbtrat de verre [17]. La figure 1.8 (a) montre le principe
proposé pour obtenir un profil conique grace a la déformation locale de la surface inférieure
d’une tranche de verre selon des anneaux de largeurs variables. La difficulté principale de
ce procédé consiste a réaliser un cone qui soit le plus « pointu » possible compte tenu des
phénomenes de tension de surface mis en jeu. Grace a ce procédé collectif, des matrices de
micro-axicons de 900 pm et 1800 pm de diametre avec des angles d’apex respectivement

de 0,89° et 3,83° (voir figure 1.8 (b) ont ainsi pu étre réalisées.

(b)

refractive profile

11 R N & N
|'s| E'}L EL (W1l Wi WsW,
\ : w
B TR

mm
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FIGURE 1.8 — Micro-axicons réalisés en verre par refusion thermique et soufflage. (a)
Schématisation du principe. (b) Photographie macroscopique de la matrice réalisée. Tiré
de [17].

Malgré un état de surface de tres grande qualité et de bonnes performances optiques,
les micro-axicons obtenus présentent une pointe émoussée caractérisée par des rayons de
courbure de 18,2 mm et 4,2 mm respectivement. Ces défauts de fidélité sont intrinseques a
la technique de soufflage et par conséquent ne peuvent pas étre corrigés. Ainsi, on comprend
qu’il n’est pas possible de réaliser par ce procédé des structures avec de grands niveaux
de détail, ce qui n’est pas prometteur pour la réalisation de structure a hautes fréquences

spatiales.

Discussion. Les procédés basés sur la refusion thermique du verre présentent des avan-
tages relatifs a 'obtention d’état de surface et de fidélité de fabrication tres satisfaisants
surtout lorsqu’il s’agit de réaliser des composants sphériques ou quasi-sphériques. Notons
aussi qu’ils permettent un traitement collectif intéressant dans des perspectives indus-
trielles et ils peuvent traiter des types de verres utilisés pour l'intégration a des MEMS.
Malgré ces points et le fait que la fabrication de composants coniques (micro-axicons) ait
été démontrée, il est clair qu’elles ne permettent pas la réalisation de géométries totalement

free-form.

1.2.2 Procédés directs

Dans la littérature, on qualifie les procédés de fabrication de « directs » lorsque ceux-ci

permettent la formation de microcomposants optiques par la mise en forme directe d’un
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Chapitre 1. Techniques de fabrication de microlentilles réfractives plan-convexes

matériau grace a I’ajout ou I’élimination de matiere. Ces procédés reposent principalement
sur la photolithographie, la refusion thermique, I’écriture par faisceau laser ou d’électrons,
la déposition additive, la stéréolithographie, ’ablation laser et enfin la gravure assistée par

laser.

1.2.2.1 Refusion de résine photosensible

Les techniques de fabrication de ce type comprennent a minima trois grandes étapes

élémentaires, schématisées en figure 1.9 (a) :
1. Une couche de résine est déposée sur un substrat dur et transparent comme le verre.

2. Cette couche est ensuite structurée, par exemple par photolithographie, afin d’ob-

tenir une matrice d’ilots cylindriques.

3. Enfin, la plaque est soumise a une montée en température qui entraine la refusion
de la résine. L’action des forces de tension de surface permet ensuite d’obtenir des

profils arrondis et lissés de lentilles réfractives plan convexes.

() (b)
Exposure i
¢ l ¢ i i ¢ l Mask
—— — — I
Photoresist layer
1. Substrate
2.
[ — - I ———
8s i ), E3 8915-82 MICROLN
o T T

FIGURE 1.9 — (a) Organigramme du procédé classique de fabrication de microlentilles
sphériques par refusion thermique : 1. structuration par photolithographie, 2. ilots cylin-
driques résultants, 3. microlentilles obtenues aprés refusion. Tiré de [/0]. (b) Cliché MEB
de microlentilles réalisées par refusion de résine. Tiré de [/]1].

Exemples. Sur ce principe Popovic et al. [11] démontrent la faisabilité de fabrication
de matrices de microlentilles sphériques de seulement 30 microns de diametre, avec des
ouvertures numériques entre 0,3 et 0,5 (voir figure 1.9 (b)). Celles-ci présentent de bonnes

performances optiques puisqu’elles sont limitées par la diffraction.

Comme on peut le comprendre, les principales limitations associées a ce procédé sont le
fait que le matériau soit plastique et qu’il est difficile de réaliser des géométries autres que

sphériques.

Dans certaines variantes, 1’étape de structuration de la résine s’effectue par « écriture
directe », encore appelée « lithographie sans masque » ( [42] Chapitre « Direct Writting

of Continuous-relief »). La résine peut ainsi étre structurée en 3D au moyen d’un laser ou
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d’un faisceau d’électrons focalisé qui permet alors la réalisation de géométries sur-mesure.
Cependant, les rugosités de surface obtenues sont élevées ce qui empéche la réalisation
directe de microlentilles [13]. Grace a une refusion thermique additionnelle, le probléme est
résolu puisqu’on parvient a lisser les surfaces. On peut alors réaliser des microlentilles plus
variées en termes de géométries et de dimensions. Un exemple typique [11] et schématisé
en figure 1.10 : un laser He-Cd est utilisé pour préformer une structure selon un profil
proche de celui recherché, qui est ensuite soumise a une refusion thermique pour obtenir les
formes de microlentilles recherchées, avec des diametres et des fleches inaccessibles jusqu’a

lors.

AZ 4903 PHOTORESIST
SiO2 SUBSTRATE

FIGURE 1.10 — Organigramme du procédé de fabrication impliquant le préformage de la
résine par laser (deuziéme étape). Tiré de [//].

Sur ce principe, ce procédé a permis de réaliser des microlentilles sphériques de 200 pm
de diametre avec une fleche de 7,4 pm et un état de surface satisfaisant pour des applica-
tions optiques dans le spectre du visible. Cependant, méme si I’écriture directe permet en
principe de réaliser des géométries arbitraires, I’étape de refusion qui permet d’assurer la
qualité optique de la surface a tendance a arrondir les profils ce qui limite intrinsequement
la réalisation de géométries a hautes fréquences spatiales (avec des détails fins). De plus,
comme pour le cas précédent, ce procédé ne permet que de mettre en forme des composants

en résine.

Exemple sur le verre. Pour pallier cette derniere limitation, il est possible de réaliser
un transfert des profils obtenus sur des matériaux durs. Le principe est décrit sur la
figure 1.11 . Il repose sur une gravure qui permet de transférer le motif de résine au
substrat sur lequel il repose, comme le F'S dans cet exemple [45]. Notons que cela a aussi

été démontré sur le Si [44, 46] et le diamant [17] ce qui démontre la versatilité de cette

technique.
RYANE A VAN
I I

FIGURE 1.11 - Principe de transfert par RIE d’un motif de résine sur son support en
verre. Tiré de [}5]

Les travaux de Nussbaum et al. [48] ont montré la faisabilité de microlentilles sphériques

en FS de quelques microns a 1 mm de diameétre avec une sphéricité bien conservée (écart-
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type de la déviation des profils inférieure & \/10 par rapport a une sphere parfaite). La
rugosité RMS mesurée est inférieure & 3 nm, ce qui est satisfaisant (les pertes d’intensité
lumineuse par diffusion restent limitées a 1 % dans le visible). Ce principe de transfert
RIE présente une réelle plus-value car il ouvre la possibilité d'une fabrication collective
de microcomposants en verre avec une haute fidélité [15, 19-51]. Néanmoins, la réalisation
de structures réellement arbitraires ne semble pas envisageable - notamment si les profils
comprennent des hautes fréquences spatiales - car le profil transféré sera dans tous les cas

« lissé » par I'action des forces de tension superficielle au moment de I’étape de refusion.

Discussion. Les procédés exploitant la refusion thermique de résines sont tres intéressants
lorsqu’il s’agit de réaliser des composants de géométrie sphérique ou quasi-sphérique. En
ce sens, ils permettent a la fois d’obtenir une fidélité de fabrication élevée et des états de
surface satisfaisants, avec I'avantage du traitement par lot. Grace au principe de transfert,
ils rendent également possible la mise en forme de microlentilles en verre de toute nature
(voire sur d’autres matériaux). Cependant, par les phénomenes physiques qu’ils exploitent,

ils ne sont pas capables de réaliser des structures completement sur-mesure.

1.2.2.2 Gonflage photo-chimique par lithographie a faisceau de protons

Définition. Le gonflage chimique est utilisé pour la fabrication de microlentilles plan-
convexes en PMMA. Le principe, illustré en figure 1.12, est le suivant : une plaque de

PMMA est irradiée par un faisceau de protons (H 1) a travers un masque métallique.

proton beam UV illumination
W B ]
. ~ I - ki

FIGURE 1.12 - Etapes de mise en forme de microlentilles en PMMA par gonflage assisté
par faisceau de protons. Tiré de [52].

La pénétration des protons dans les zones non masquées provoque la scission des chaines
polymériques et la formation de radicaux libres hautement réactifs. Ensuite, la plaque est
plongée dans une vapeur de monomere MMA | ces derniers se diffusent préférentiellement
dans les zones exposées et un phénomene de gonflage s’y produit ce qui conduit a la forma-
tion de calottes sphériques (microlentilles plan-convexes sphériques). Une derniére étape
d’exposition aux UV permet de faire polymériser les monomeres fraichement incorporés

avec les radicaux libres résultant de l'irradiation HT.

Exemple. Au moyen de cette technique, Ottevaere et al. [53] démontrent la possibilité

d’obtenir des matrices de microlentilles quasi-sphériques avec des diametres de 200 pm et
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des fleches de ~ 10 & ~ 70 pm (voir figure 1.13 (a)). La rugosité RMS de la surface de

ces composants est de l'ordre de 20 nm (annoncées a A\/30 pour A = 632 nm).

FIGURE 1.13 — Cliché MEB de microlentilles en PMMA réalisées par gonflage assisté par
faisceau de HY. Tiré de [55].

Discussion. Le gonflage chimique induit par un faisceau de protons permet donc de
réaliser des lentilles dans une large gamme de dimensions. Cependant, ce procédé n’est
applicable qu’au PMMA dont la tenue mécanique et thermique est beaucoup moins inté-
ressante que celle des verres. En outre, ce procédé ne permet pas la réalisation de profils

autres que sphériques du fait des phénomenes physiques de gonflage impliqués.

1.2.2.3 Gonflage photo-thermique par photolithographie ou faisceau laser

Principe. Sous certaines conditions, l'irradiation de la surface d'un matériau par un rayon-
nement lumineux peut provoquer un phénomene dit de « gonflage photothermique ». Ce
phénomene de gonflage peut étre mis a son avantage pour la fabrication de microcom-
posants en verre de profils majoritairement sphériques. En effet, tout comme la refusion
thermique, il met en jeu les tensions de surface. Les procédés développés a cet égard font
usage de la photolithographie ou de I'écriture directe par faisceau laser sur des verres

généralement photosensibles.

Exemple. Un premier procédé [54], décrit en figure 1.14 (a), repose sur l'irradiation
par photolithographie UV d’un substrat en verre photosensible, suivie d'une étape de
chauffage (400-600°C). Lors de I'étape de chauffage, les régions exposées aux UV (zones
grises) se dilatent plus que les autres ce qui provoque la formation de calottes sphériques
(microlentilles plan-convexe sphériques) suite a 'extrusion des volumes cylindriques non-
exposés. Grace a la photolithographie, le plus grand intérét de ce procédé réside dans la

possibilité de la production par lot sur du verre.

En appliquant ce procédé, les dimensions des microlentilles se limitent & des fleches de
5 a 20 pm, pour des diametres compris entre 150 et 500 pm (voir figure 1.14 (b)). La

sphéricité de ces lentilles - évaluée selon la valeur de la déviation RMS entre les profils
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FIGURE 1.14 — (a) Principe de gonflage photothermique. Tiré de [55]. (b) Cliché MEB
d’une matrice de microlentilles (diameétre = 400 pwm, fleche = 20 pm) obtenue par gonflage
photothermique. Tiré de [5/).

fabriqués et une sphere parfaite - est déterminée entre 0,2 et 0,4 pm, ce qui dénote une
bonne fidélité de profil.

Autre exemple. Un autre procédé repose sur une seule étape d’écriture directe au laser.
Dans ce cas, l'irradiation laser provoque simultanément la fusion et la dilatation du verre

(voir figure 1.15) et permet la formation de calottes quasi-sphériques.

FIGURE 1.15 — Principe de photo-dilatation permettant la formation directe de microlen-
tilles quasi-sphériques. Tiré de [50].

Avec ce procédé, des matrices de microlentilles quasi-sphériques d’'un diametre de 'ordre
de 10 pm sont réalisées sur des verres dopés aux semi-conducteurs [57, 58] ou sur des
verres photosensibles dopés en ions argent (Ag™) [59]. Il a méme été possible de réaliser
des microlentilles asphériques sur des verres plus répandus, tels que les verres borosilicatés,
notamment grace a 'emploi d'un laser COy ou d'un laser Argon [56, 60]. Ces derniéres
présentent un diametre de 170 pm avec un profil en W et leurs performances optiques sont

bonnes puisqu’elles atteignent les limites de la diffraction.

Discussion. Les techniques de gonflage photothermique ne permettent que la réalisation
de microlentilles en verre a géométries quasi-sphériques, du fait de I'exploitation de phé-
nomenes physiques similaires a ceux mis en jeu dans la refusion thermique. Méme si des
profils qualifiables d’asphériques sont réalisables, il parait difficile de pouvoir mettre en
forme des profils totalement controlés. Concretement, la fabrication de profils a fagon avec
ce genre de procédé ne semble donc pas possible. En outre, notons que ces procédés ne sont
applicables que sur des verres dits « photosensibles » dont la synthése n’est pas toujours
simple et qui présentent des instabilités morphologiques a des températures moyennement

élevées (400-500°C) ; instabilités qui sont d’ailleurs exploitées.
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1.2.2.4 Mouillage par micro-jet d’encre a la demande de résine

Principe. Le mouillage est un phénomene physique permettant a un liquide de maintenir
son contact avec une surface solide. Il résulte de 1’équilibre s’établissant entre les forces
intermoléculaires de cohésion du liquide et d’adhésion entre les deux phases (liquide-solide).
Ce phénomene est exploité pour la réalisation des microlentilles au moyen de dispositifs dits
a « micro-jet d’encre », permettant le dépot a la demande de micro-gouttes de résine liquide
sur un substrat [61]. Le principe repose sur I’éjection de résine liquide & travers une buse
de diametre micrométrique grace a des actionneurs piézo-¢électriques. Les micro-gouttes de
résine projetées sur le substrat forment alors des calottes sphériques dont les dimensions
sont régies par le degré de mouillabilité du liquide sur le substrat. Elles sont ensuite durcies

par polymérisation (suivant la résine utilisée : séchage UV, thermo-durcissement).

Exemple. Sur ce principe, des microlentilles sphériques avec un diametre pouvant aller de
50 pm & 300 pm et des fleches de quelques dizaines de microns ont ainsi été réalisées [61].
Malgré la grande variété de dimensions possibles, les performances optiques sont toutefois
limitées puisque les microlentilles fabriquées n’atteignent pas les limites de la diffraction.
De plus, les rugosités moyennes de surface (R,) ont été mesurées a 40 nm ce qui dénote
un état de surface probablement tres diffusif (en tout cas pour des longueurs d’onde du

visible).

Autre exemple. Un procédé similaire permet de réaliser des microlentilles sphériques a
bas cott [62] grace & un dispositif appelé « micro-palpeur ». Il s’agit d’une pipette per-
mettant d’aspirer et de rejeter du liquide de maniere controlée au moyen d’un actionneur
piezoélectrique. Le principe, illustré sur la figure 1.16 (a), consiste a aller ponctionner
un certain volume de résine liquide dans un réservoir prévu a cet effet, puis a le déposer

sur un substrat solide (tel que le verre dans cet exemple).

De cette fagon, des matrices de microlentilles sphériques d’'un diametre de 20 pm et avec

des fleches de ~ 9 pm ont été réalisées (voir figure 1.16 (b) et (c)).

Discussion. Comme on le comprend, ces procédés ne sont adaptés qu’aux microlentilles
en résine et non en verre. En outre, comme pour tous les procédés basés sur les tensions
de surface, la réalisation de structures véritablement sur-mesure n’est pas envisageable.
Qui plus est, on remarque que ces procédés sont adaptés a des microlentilles de tres faible

diametre et rien indique qu’elles soient aussi appropriées pour des diametres plus élevés.

1.2.2.5 Photopolymérisation de résine par stéréolithographie

Principe. La photopolymérisation [(3] est un phénoméne photochimique qui entraine le

durcissement d’une résine liquide (photopolymere) par polymérisation en chaine initiée par
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FIGURE 1.16 — Microlentilles sphériques réalisées par dépot de micro-gouttes de résine. (a)
FEtapes du procédé de fabrication. (b) Clichés au microscope optique d’une lentille réalisée.
(c¢) Profil de la lentille. Tiré de [62].

son irradiation. Lorsque cette résine est transparente et que l'irradiation (souvent par des
UV), peut étre localisée dans le volume, les conditions sont réunies pour réaliser ce qu’on
appelle une stéréolithographie [64, 65]. 1l s’agit d’une impression 3D additive, obtenue
par superposition de couches de résine successives photo-polymérisées localement, ce qui

permet en principe la réalisation de microcomposants optiques sur-mesure.

Exemple. En utilisant la technologie de micro-miroirs DLP (Digital Light Processing) il
est possible de projeter une distribution de lumiere arbitraire sur I’ensemble de la surface
pour polymériser la derniére couche de résine déposée [G6]. Jusqu'a récemment, la stéréo-
lithographie DLP restait inefficace pour la fabrication de composants optiques a cause de
la rugosité de surface résultant de I’empilement discret des couches. Grace a un effet de
lissage apporté par un mécanisme d’oscillation et une exposition en niveau de gris optimi-
sée [67] parviennent a fabriquer des microlentilles plan-convexes présentant des tailles et
des profils variés, avec une rugosité surfacique inférieure a 1 nm. Ils proposent d’ailleurs la
réalisation de matrices de microlentilles sphériques de dimensions mixtes, comme présenté

sur la figure 1.17.

Autre exemple. La technique de polymérisation a deux-photons, ou « 2-Photons Poly-
merization » (2PP) en anglais, repose sur l'écriture directe des couches de résine par un
faisceau laser femtoseconde focalisé [68, (9]. Ce type d’irradiation localisée permet de po-
lymériser des volumes de résine de taille extrémement faible [70] (grice a I'effet de seuil du
mécanisme a deux-photons) conduisant a une précision pouvant atteindre le nanometre.
Ce niveau de précision explique d’ailleurs la renommée des machines de type « Photonic
Professional GT2 » de Nanoscribe GmbH. Cette technique est cependant bien plus lente

que la stéréophotolithographie DLP car chaque couche est irradiée point par point, mais
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FIGURE 1.17 — Microlentilles en résine réalisées par stéréolithographie DLP. (en haut)
Cliché MEB d’une matrice de microlentilles sphériques auz dimensions miztes. (en bas)
Profils des microlentilles associés. Tiré de [07].

en contrepartie elle permet de gagner en précision et par conséquent de réaliser des formes
3D mieux définies et avec de grands rapports d’aspect. De nombreux composants micro-
optiques réfractifs ont été démontrés par cette technique : des matrices de microlentilles
sphériques et asphériques [71, 72|, des micro-axicons [13], des microlentilles sur-mesures
pour la génération de faisceaux vortex [14] et des hologrammes [73]. En exploitant ses
possibilités de structuration dans le volume, cette technique permet aussi la réalisation
de systémes optiques tout-en-un [15, 74, 75] dont plusieurs exemples sont illustrés sur la
figure 1.18.

@ (b)

FIGURE 1.18 — Ezemples de systémes optiques en résine fabriqués par stéréolithographie
2PP. (a) Objectif composé d’un empilement de trois microlentilles différentes. Tiré de [7/].
(b) Agrandisseur de faisceau a un étage. (c) Agrandisseur de faisceau d plusieurs étages.
Tiré de [15].

Discussion. Les procédés de stéréolithographie, et en particulier la stéréolithographie
2PP, permettent de produire avec haute-fidélité des microcomposants remarquables aux
profils sur-mesure et dont les états de surface sont de qualité optique. En ce sens, ils
sont tres convaincants et peut-étre les plus prometteurs a ce jour pour la fabrication
de composants sur-mesure. Néanmoins, ces procédés restent limités a 'emploi de résines
plastiques et non de verre. Nous noterons qu’actuellement, des solutions applicables sur

le verre sont recherchées, exploitant les composés sol-gel notamment, [76-79] mais celles-ci
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ne sont encore pas suffisamment au point.

1.2.2.6 Gravure par faisceau d’ions focalisés

Un faisceau d’ions focalisé (FIB) peut étre utilisé pour arracher localement par pulvéri-
sation [80] des volumes de matiere sub-micrométriques a la surface d’un matériau. On
parle alors d’usinage ou de gravure FIB, une technique d’écriture directe (point-par-point)
relativement lente qui permet d’usiner des substrats de natures diverses [31], dont les

matériaux durs et transparents tels que les verres.

Exemple. La fabrication de microlentilles par usinage FIB est suggérée des 1986 [32]
mais n’est que peu citée dans la littérature. Concretement, elle n’a été mise en ceuvre que
récemment par Gorelick et al. [33] grace a 'utilisation de faisceaux de Xénon (Xe™) sur
des substrats en F'S. On a démontré la possibilité de réaliser des microlentilles réfractives-
diffractives de diametres inférieurs a 300 pm, avec des fleches atteignant 18 pm (voir
figure 1.19). L’état de surface de ces composants s’avere étre relativement bon puisque
la rugosité RMS mesurée est de l'ordre de 25 nm (méme si cela reste insuffisant pour des
applications dans le domaine visible). Cela peut s’expliquer par l'abrasion relativement

douce de la gravure FIB.

FIGURE 1.19 — Lentilles réfractives-diffractives fabriquées par FIB a différentes étapes de
fabrication. Tiré de [S3].

La méme équipe, en 2018, démontre également la faisabilité de fabrication de micro-axicons
en Niobate de Lithium (LiNbOs3), de 200 pm de diametre avec différents angles d’apex
(voir figure 1.20). Cela suggere alors la possibilité d’obtenir des résultats similaires sur
un verre. Les rugosités de surface relevées sur les micro-axicons restent inférieures a 20
nm, ce qui est plutdt satisfaisant. La fidélité de profil obtenue, notamment au niveau de
la pointe des axicons (zone nécessitant un niveau de fidélité tres élevé), semble néanmoins
plutot faible méme s’il est difficile d’en discuter compte tenu du manque de travail de

caractérisation effectué (voir figure 1.20 (a) et (b)).

Discussion. Les procédés basés sur la gravure FIB pour la mise en forme de microlentilles
réfractives sont encore aujourd’hui en cours de développement. Ils semblent s’orienter vers
la fabrication de microlentilles concaves dans des matériaux de type carbures ou diamant

[85] ; matériaux typiquement difficiles a usiner. Malgré leur capacité a réaliser des profils
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FIGURE 1.20 — Micro-axicons en LiNbOs3 fabriqués par FIB. (a) Cliché MEB de la série
de micro-azicons fabriqués selon différentes dimensions. (b) Topographie d’un des micro-
azicons fabriqués. (¢) Profils transversauz associées aux différents micro-axicons fabriqués.

Tiré de [8]].

controlés, la rugosité des surfaces obtenues et la résolution spatiale atteignable restent
cependant insuffisantes pour des composants de haute perfomance optique exploitant les
longueurs d’onde du visible. Par ailleurs, 1'utilisation de faisceaux d’ions engendre un
effet d’implantation sur la surface des substrats. Cela implique un changement local de
composition chimique qui peut alors altérer les propriétés optiques (comme l'indice de
réfraction par exemple) et faire baisser les performances optiques. En outre, la lenteur de ce
type de procédé point-par-point ne va pas en son avantage, ce qui constitue probablement

une raison au fait qu’ils restent peu cités dans la littérature.

1.2.2.7 Photoablation par faisceau laser

Définition. La photoablation par faisceau laser, ou « ablation laser », consiste a arracher
un volume de matiere a la surface d’un substrat grace a I’énergie d'un faisceau laser focalisé.
Elle est historiquement utilisée pour la génération de nanoparticules mais on la retrouve
aussi pour l'usinage de matériaux durs, tels que les verres, avec une précision micromé-
trique. A Pinstar de I'usinage FIB, ces techniques d’écriture directe sont surfaciques et ne
sont capables de réaliser des microcomposants a fagon qu’en surface ; et donc pas dans le
volume comme les techniques de stéréolithographie. Lorsqu’elles ont pour vocation de fa-
briquer des microcomposants optiques réfractifs, elles nécessitent quasi-systématiquement
des méthodes de lissage de profil ou de polissage car la rugosité de surface post-ablation
est de 'ordre du micron, ce qui est largement insuffisant pour des applications dans le

domaine du visible.

Exemple. Grace a un laser Nd : YV Oy Nieto et al. [36, 87] parviennent par exemple a
réaliser des microlentilles sphériques en verre sodoalcalique (dit « soda-lime » en anglais)
de seulement 50 pm de diametre, avec de faibles aberrations optiques (A/28 RMS) et une
performance optique caractérisée par un rapport de Strehl de 0,94. Leur procédé consiste
a préformer des micro-piliers qui sont ensuite soumis a une refusion thermique, pour a la

fois générer les profils sphériques et diminuer fortement la rugosité de surface.
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Autre exemple. En utilisant un laser femtoseconde, qui améliore 1'usinage en termes
de rapidité et de résolution, la réalisation de micro-axicons en FS avec un angle d’apex
de 5° a été démontrée [88, 89]. Le procédé, illustré en figure 1.2, comprend une étape
de structuration par ablation laser suivie d’un polissage des surfaces par balayage d’un

faisceau laser C'Os.

(a) (b)

“ ' \“ \ 1.0 mm ——unpolished — polished
Femtosecond | | CO, laser |
laser ablation | polishing | \‘

depth / pm
wn
(=]

1 170° v
| "I\/\‘
0 2000 4000
X/ um

6000 8000

FIGURE 1.21 - Matrice de micro-axicons en verre réalisés par ablation laser femtoseconde
et polissage au laser COq. (a) Etapes du procédé de fabrication. (b) Profil transversal de
la matrice obtenue, avant et apres polissage. Tiré de [S9)].

Cette derniere étape de polissage est indispensable puisqu’elle permet d’abaisser jusqu’a
20 fois la rugosité moyenne des surfaces obtenues apres photoablation (estimée entre 0,35
pm et 0,65 pm). Toutefois, la rugosité moyenne obtenue en fin de procédé, entre 30-50
nm, est encore insuffisamment élevée pour des applications dans le visible. Par ailleurs, le
polissage conséquent appliqué en raison des hautes rugosités initiales a tendance a arrondir
fortement les pointes des micro-axicons (voir figure 1.21). En ce sens, 'erreur de profil
(écart entre le profil obtenu et le profil théorique) au niveau de la pointe atteint plus de

10 pm.

Discussion. En somme, les techniques basées sur 1’ablation laser, et plus particulierement
sur 'ablation laser femtoseconde, permettent la réalisation de microlentilles sur-mesure sur
le verre avec un niveau de détails élevé. Néanmoins, a cause de la forte rugosité résultante
de I'étape de photoablation, un polissage conséquent est nécessaire, responsable de la
perte de fidélité du profil apres-process. Ainsi, bien que ce type de procédé semble tres

prometteur, la limite du niveau de détail atteignable reste impossible & repousser.

1.2.2.8 Gravure humide assistée par laser

Principe. La gravure humide est une méthode d’usinage soustractif qui implique une
réaction chimique acido-basique dissociative en milieu aqueux. Généralement, elle résulte
de I'interaction entre un acide ou une base de Brgnsted en solution et un matériau minéral
non soluble. La gravure peut étre isotrope ou anisotrope en fonction de la nature du
matériau choisi. Elle est tres utilisée pour la structuration 3D du Si et parfois méme des

verres de silice. La gravure est dite « assistée par laser », lorsque la réactivité du liquide avec

27



1.2. Procédés de fabrication de microlentilles réfractives plan-convexes

le matériau est décuplée suite a son irradiation par un laser. On dit aussi que 'irradiation
rend le matériau sélectif a la gravure. Sur des matériaux transparents comme le verre,
ce type de gravure permet un usinage localisé, tridimensionnel et dans le volume car
I'irradiation peut s’effectuer n’importe ou dans le volume. Toutefois, les surfaces générées
sont rugueuses et nécessitent d’étre lissées par des étapes complémentaire si I’'on souhaite
obtenir une qualité optique. On trouve dans la littérature deux techniques de gravure

assistée par laser.

Premiere technique. La premiére technique s’applique a un verre photosensible, le Fo-
turan® (verre fabriqué par la société Schott), un verre d’aluminosilicate de lithium dopé
par de faibles quantités d’oxyde d’argent (AgO) et d’oxyde de cérium (CeOs) [90, 91]. Elle
s’effectue en 3 étapes : une irradiation des zones destinées a étre gravées, un traitement
thermique du substrat puis une gravure humide. L’irradiation peut s’effectuer par un laser
UV ou IR femtoseconde [92] et le traitement thermique (recuit autour de 500°C) permet
de transformer les zones affectées par le laser en une phase cristalline de métasilicate de

lithium (Li55103), fortement réactif a ’acide fluorhydrique (HF') en solution.

Exemple. Avec cette technique, des microlentilles cylindriques ont été réalisées [93, 94].
Grace a un polissage post-gravure par chauffage a haute température pendant plusieurs

minutes ou heures, la rugosité peut étre abaissée jusqu’a 1 nm.

After laser scanning After HF etching After 2°° annealing

(a) (b) (© (d)
: 1% annealing P e

Fs laser scanning HF etching (e)r ‘ ® (9]

Smooth lens surface Rough lens surface

o~ oy
\ 2 annealinA

FIGURE 1.22 — (a) Principe du procédé de fabrication d’une microlentille sphérique en Fo-
turan® par gravure assistée par laser. (b-d) Clichés au microscope optique, vu du dessus,
de la lentille : (b) aprés écriture laser, (c) aprés gravure dans le HF, (d) aprés traitement
thermique de lissage. (e) Cliché MEB de la lentille, vue de dessus, aprés lissage, (f) Topo-
graphie de la lentille aprés lissage. (g) Profil de lumiére au plan focal de la lentille. Barres
d’échelle : 50 pm. Tiré de [5].

1.8 um

Autre exemple. Plus récemment, Hu et al. [5] suggerent la fabrication tout-en-un de mi-
crolentilles sphériques intégrées a des canaux microfluidiques en surface ou méme enterrés.

[ls proposent un procédé de fabrication terminant par une étape de lissage des composants
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au moyen d’'un recuit thermique, comme illustré en figure 1.22. La rugosité est ici aussi
fortement abaissée : elle est relevée a 10 nm RMS. Les caractéristiques morphologiques et
les propriétés optiques n’étant pas suffisamment détaillées, nous ne pourrons donc pas en

faire la discussion.

Bien que ces deux précédentes propositions semblent prometteuses en termes d’usinage 3D
et d’intégration monolithique, les structures optiques présentées ne sont que sphériques.
Ceci s’explique par le fait que la méthode de lissage choisie se préte parfaitement bien a

ce genre de géométries mais ne permet pas de traiter des profils plus arbitraires.

Deuxiéme technique. La deuxieme technique de gravure assistée par laser ne nécessite
pas de verre photosensible. Elle porte plusieurs dénominations dans la littérature (voir la
fin de la sous-section 2.1.1) mais nous I'appellerons dans ce manuscrit « FLICE » pour
« Femtosecond Laser Irradiation followed by Chemical Etching ». Son principe comprend
deux étapes : I’écriture au laser femtoseconde des zones a graver et leur gravure humide.
Aucun autre traitement est nécessaire car l'irradiation seule suffit a rendre le matériau

sélectif a la gravure.

Exemple. On retrouve I'utilisation de cette technique pour la réalisation de microlentilles
sphériques en FS intégrées de maniere monolithique dans des systémes optofluidiques dont
les intéréts seront abordés en sous-section 2.2.1. La figure 1.23 illustre la fabrication
de microlentilles quasi-sphériques de 800 pm de diametre avec des fleches de 245 pm [95,
96).

(A - ¢|=R
PRt HF acid (10%) I
fs laser pulses L / OH flame
; /)
y
Layer i T~
: O \\ : L
= ’ | E
Layer 3 , ,
Layer 2
Layer 1
x X
——————
—C——— ———
Fused silica glass substrate Fused silica glass substrate
Layer-by-layer annular scanning process Chemical etching in HF acid solution polishing process

FIGURE 1.23 - Etapes de fabrication d’une microlentille sphérique par gravure humide
assistée par laser femtoseconde sur la Silice Fondue : (a) écriture laser, (b) gravure dans
HF, (c) polissage au chalumeau ozyhydrogéne. Tiré de [90].

La sphéricité obtenue n’est pas parfaite car un écart de plusieurs microns est relevé entre le
profil de la surface gravée et le profil recherché. Apres polissage au moyen d’un chalumeau
a oxyhydrogene (HHQO) pouvant atteindre les 1700°C - températures proches du point
de fusion du FS - les microlentilles semblent présenter un excellent état de surface (état
de surface néanmoins non caractérisé mais qu’on peut estimer étre associé a une rugosité

moyenne de I'ordre de 1 nm selon les sources traitant de la technique de polissage utilisée
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[97]).

Autres exemples. Tout récemment (2020), il a été démontré avec ce méme procédé
la possibilité de réaliser des composants sur-mesure en bout de fibre optique [98], voir fi-
gure 1.24. Les performances optiques, testées dans un contexte applicatif, sont présentées
comme satisfaisantes et il est d’ailleurs conclu que le procédé de fabrication employé est
idéal pour ce genre de composant. En ce qui concerne I'état de surface, le polissage a la

flamme H HO permet de faire baisser la rugosité RMS de 48 & seulement 2 nm.

(b)

FIGURE 1.24 — Clichés photographiques de deuz types de composants sur-mesure en bout
de fibre optique fabriqué par technique FLICE suivi d’un polissage a la flamme HHO. Tiré
de [95].

Discussion. On comprend donc que, a l'instar de la gravure FIB et I’ablation laser, les

techniques de gravure assistée par laser permettent, lorsqu’elles sont combinées a une étape

de polissage, de réaliser des microlentilles aux profils sur-mesure et en verre.

1.2.3 Bilan et discussion

1.2.3.1 Comparaison des diverses techniques de fabrication de microlentilles

Dans le tableau 1.1 ci-apres, les avantages et inconvénients de chacun des procédés de fa-
brication de microlentilles réfractives plan-convexes présentés précédemment sont compilés

afin de pouvoir les comparer.
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Premieéere remarque. De ce tableau, on comprend que toutes les techniques basées sur
la déformation de matériaux malléables ou rendus malléables et reposant sur des forces
de cohésion et des tensions de surface, ne permettent la fabrication que de composants
sphériques et partiellement asphériques. Ce sont typiquement d’une part les procédés de
réplication et d’autre part ceux reposant sur la refusion thermique, le mouillage ou le
gonflage. Malgré des avantages indéniables en termes de facilité, de cotit et de rapidité de
production, ceux-ci ne sont pas capables de réaliser des structures a la fois sur-mesure et

en verre.

Deuxiéme remarque. La liste des procédés permettant la réalisation de microlentilles
sur-mesure se résume essentiellement aux procédés utilisant des techniques d’écriture di-
recte (additives ou soustractives), car elles s’affranchissent des phénomeénes de tension de
surface. Malgré le fait que ces procédés soient lents (point-par-point) et souvent plus coii-
teux, ils permettent une meilleure précision. En ce sens, les procédés additifs, tels que la
stéréolithographie par DLP ou 2PP semblent tres prometteurs par leur haute définition
mais ils ne permettent pas de mise en forme de matériaux autres que la résine plastique.
Des solutions pour repousser les limites vers 'utilisation du verre sont en voie de déve-

loppement, mais, a notre connaissance, l'impression 3D de verre a 1’échelle micrométrique

semble difficile.

Conclusion. Par conséquent, seuls les procédés soustractifs utilisant des techniques d’usi-
nage sont en fait capables de mettre en forme des composants au profil contrdlés et dans
le verre. Parmi ces procédés, on remarquera que la gravure par FIB et la photoablation
laser femtoseconde semblent tres intéressants. Néanmoins, ces techniques restent limitées
en termes de précision et de fidélité de fabrication, principalement car les états de surfaces
obtenus sont mauvais et qu’un polissage nécessairement intense réduit considérablement
les niveaux de détails en fin de procédé. Par ailleurs, dans des perspectives d’intégra-
tion ou de fabrication de systemes monolithiques, ces procédés surfaciques sont inadaptés

(impossibilité d’usiner dans le volume).

1.2.3.2 Intérét des techniques de gravure assistée par laser

Bilan. Les seuls procédés permettant la fabrication de structures en verre et sur-mesure
avec une haute fidélité de fabrication sont ceux de gravure assistée par laser combinée a
une technique de polissage de surface. Grace a la génération de surfaces moins rugueuses
que dans le cas des techniques d’ablation laser, I’étape de polissage permet potentielle-
ment aux composants d’atteindre une fidélité de forme et une qualité optique nettement
moins dégradée. De plus, ces procédés offrent des perspectives uniques par la possibilité
de fabriquer dans le volume : on peut par exemple envisager la possibilité de réaliser des

systemes monolithiques comportant plusieurs lentilles empilées ou méme des MOEMS.
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Chapitre 1. Techniques de fabrication de microlentilles réfractives plan-convexes

Cas de la technique FLICE. Parmi les deux techniques de gravure assistée par laser
abordées précédemment, la technique FLICE présente le plus grand nombre d’avantages
et de perspectives. En effet, elle permet I'usinage d'un grand nombre de matériaux qui ne
sont pas photosensibles (au contraire du Foturan®). Parmi ces matériaux, comme nous le
verrons en section 2.3, on retrouve notamment le quartz, le niobate de lithium, le BF33
et surtout le F'S qui est un verre tres intéressant pour ses propriétés optiques, mécaniques

et thermiques.

Conclusion. C’est pour ces raisons que ce travail de these s’est attaché a développer
un procédé de fabrication de microlentilles sur-mesure en verre reposant sur la technique

FLICE et une technique de polissage (dans notre cas au laser COy).
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CHAPITRE 2.

La technique FLICE

Dans ce chapitre, nous allons faire une présentation de la technique de gravure assistée
par laser « FLICE » (« Femtosecond Laser Irradiation followed by Chemical Etching »).
Nous commencerons premierement par décrire les mécanismes physiques impliqués dans
son fonctionnement puis, afin de mieux cerner I’étendue des perspectives qu’elle offre, nous
présenterons un état de I'art portant sur les réalisations pratiques ainsi que les possibilités

d’usinage sur d’autres matériaux que le F'S.

2.1. Description théorique

Les techniques d’usinage exploitant les phénomeénes d’interactions lumiere-matiere associés
aux lasers a impulsions ultra-courtes ont suscité depuis les dernieres années un grand inté-
rét dans le domaine de la micro-fabrication. La technique FLICE en est un bon exemple;

elle a été élaborée dans les années 2000 [1]

2.1.1 Principes généraux

Cette technique d’usinage soustractif s’applique a des matériaux diélectriques solides,
transparents et non photo-sensibles, tels que les verres de silice. Elle comporte deux étapes

principales schématisées en figure 2.1 :

1. La premiere étape, qu’on nommera « écriture », consiste en l'irradiation de zones
volumiques choisies dans le matériau par un faisceau laser femtoseconde étroitement
focalisé. Cette irradiation entraine une modification structurelle rendue possible,
sous certaines conditions, par un effet d’absorption multi-photons induite par la

haute densité d’énergie générée par la focalisation du faisceau laser.

2. La seconde étape, qu’on nommera « gravure », consiste en une réaction chimique
en milieu aqueux - autrement dit, une gravure humide - entre un réactif, acide ou
basique, et les zones préalablement modifiées/irradiées qui ont été rendues sélectives
a ce type de réaction. Pour peu que ces zones soient en contact avec les réactifs
de gravure, elles sont éliminées/soustraites du substrat ; c’est-a-dire du matériau

« intact » ou « non-irradié ».

Cette technique d’usinage est particulierement adaptée a la microfabrication du fait que
le matériau peut étre modifié avec une précision micrométrique notamment grace a la

possibilité de focaliser étroitement un faisceau laser femtoseconde.
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Laser femtoseconde Bain de gravure
(a) (b) ()

FIGURE 2.1 — Etapes intervenant dans la technique FLICE. (a) L’irradiation ou « écri-
ture » par le faisceau laser femtoseconde. (b) La gravure chimique en milieu aqueux. (c)
Le résultat aprés gravure. Tiré de [2].

Un autre grand avantage de cette technique est le fait que I'on puisse usiner des verres
« de l'intérieur » ou « dans le volume ». En effet, les verres sont transparents pour les
longueurs d’onde du domaine du visible et le sont également aux longueurs d’onde des lasers
femtoseconde employés (IR et proche-IR). Cela signifie qu’au cours de I'étape d’écriture, le
faisceau laser femtoseconde peut pénétrer par transmission au cceur du substrat de verre
et peut étre focalisé n’importe ou dans son volume. On comprend ainsi que nous avons la
liberté de soustraire toute zone comprise dans un volume initial de matériau vierge (pour
peu que la solution de gravure puisse accéder aux zones irradiées), ce qui en d’autres
termes, nous donne la possibilité de pratiquer un usinage en trois dimensions ou encore

une « impression 3D soustractive ».

Pour ces raisons, le développement de cette technique a permis I’émergence de plusieurs
compagnies spécialisées dans la fabrication de machines dédiées a ce type d’usinage :
LightFab GmbH (Allemagne), FemtoEtch (E.U.A), Femtika (Lithuanie) et FEMTOprint
SA (Suisse).

La dénomination « FLICE » que nous attribuons a cette technique est couramment em-
ployée dans la littérature, en particulier par les auteurs de publications portant sur le projet
« FEMTOprint » [3] : projet Européen, issu en bonne partie des travaux de Yves Bellouard
et al. et qui a notamment débouché sur la création de 'entreprise éponyme « FEMTOprint
S.A. » (Muzzano, Suisse). Puisque nos travaux de recherche reposent sur I'utilisation d'une
machine commerciale congue par FEMTOprint, nous avons choisi d'utiliser cet acronyme

dans ce manuscrit.

Toutefois on trouve dans la littérature de nombreuses autres dénominations décrivant la

méme technique comme par exemple :

FLAE, pour « Femtosecond Laser Assisted Etching »

LAE, pour « Laser Assisted Etching »

ULAE, pour « Ultrafast Laser Assisted Etching »

FLISE, pour « Femtosecond Laser Induced Selective Etching »
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ISLE, pour « In-volume Selective Laser Etching »

SLE, pour « Selective Laser Etching »
FLAC, pour « Femtosecond Laser Assisted Carving »

EAFLM, pour « Etching-Assisted Femtosecond Laser Microfabrication »

2.1.2 Meécanismes impliqués dans l’irradiation laser

Comme nous venons de le voir, la technique FLICE nécessite de focaliser un faisceau laser
femtoseconde a l'intérieur d’un verre afin de pouvoir le modifier structurellement et le

rendre ainsi plus sensible a la gravure que le verre non irradié.

Absorption multiphotons. Pour en comprendre la raison, il faut souligner la présence
de plusieurs phénomenes d’absorption non-linéaire de photons consécutifs aux fortes in-
tensités mises en jeu lorsqu’un faisceau laser a impulsions ultra-courtes, de l'ordre du
femtoseconde, est focalisé dans le verre. Dans les régimes d’irradiation qui permettent la
modification structurelle du matériau, le phénomene dominant est celui de « 'absorption
multiphotons ». Ce phénomeéne, dont le principe est schématisé en figure 2.2, est appelé
ainsi car il est le résultat d’'une combinaison de 1’énergie de plusieurs photons permettant
d’atteindre un niveau d’énergie beaucoup plus élevé que 1’énergie d’un seul photon. Il est
obtenu parce que, au niveau du volume focal, la densité de photons durant un laps de
temps donné (1'ultra-courte durée du pulse) est suffisamment élevée. En d’autres termes,
I'intensité lumineuse au niveau du volume focal dépasse un certain seuil. Dans la littéra-
ture, on reporte que ce seuil de puissance surfacique est de I'ordre de 10* W /cm?2 en ce

qui concerne le FS [4].
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Etat excité
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hv
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!
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Y
-_ Etat fondamental

FIGURE 2.2 - Diagramme représentant le phénomene d’absorption multiphotons. Ey, cor-
respond au gap d’énergie permettant le passage d’un électron d’un état stable a un état
ionisé. L’absorption multiphotons se produit lorsque ’énergie de plusieurs photons (hv)
s’additionne et dépasse le gap E,.

Dans le détail, I'ionisation multiphotons est un processus de photoionisation au cours
duquel un porteur de charge - typiquement un électron — est excité et passe alors de la

bande de valence (un état lié) a la bande de conduction (un état de porteur de charges
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libres). La probabilité d’observer une absorption multiphotons devient significative au-dela
d’un certain seuil de puissance laser. Elle dépend également de la longueur d’onde du laser
utilisé, c’est-a-dire de 1’énergie des photons. L’absorption multiphotons a lieu lorsque :

c

h
mey

> B,

m ¢tant le nombre de photons requis, h la constante de Planck, v = { la fréquence de

I'onde lumineuse du laser et £, le gap d’énergie associé a la transition électronique.

Dans le cas du FS, le gap d’énergie correspond a 9 eV [4]. Lorsqu’on utilise un laser
femtoseconde émettant a une longueur d’onde de 1030 nm — comme ce sera le cas dans
nos travaux de recherche - I'absorption multiphotons est associée a la « combinaison » de

'énergie de 8 photons (environ 1,20 eV chacun).

Mécanismes d’excitation et désexcitation. Les mécanismes conduisant a la modifi-
cation structurelle du verre suite a la photoionisation décrite ci-dessus ne sont pas encore
parfaitement compris. Néanmoins, sur le F'S - verre amorphe composé a plus de 99.9 % de

S104 - la littérature indique que le processus repose sur deux étapes successives :

1. La premiere est l'excitation des électrons de valence par absorption multiphotons
suivie d’autres phénomenes d’excitation additionnels, tels que l'ionisation par ava-
lanche et I'ionisation par impact, menant a la formation d’un plasma localisé dans

la zone irradiée.

2. La deuxieme étape est la désexcitation de ce plasma par 'interaction des électrons
libres qui le composent avec la matrice de verre. L’énergie des électrons finit ainsi
par se dissiper, par recombinaison avec le réseau de Si0, (aussi nommée « carrier-
carrier scattering » en anglais) ou par transfert d’énergie vers ses phonons (aussi
nommé « carrier-phonon scattering » en anglais). Ces mécanismes entrainent alors
des distributions électroniques inégales associées a l'introduction de défauts per-
manents dans le réseau de Si0s qui vont in fine modifier la structure du matériau

dans la Zone Affectée par le Laser (LAZ)

Types de modifications structurelles. Le processus précédemment décrit peut étre a
I'origine de différents types de modifications structurelles selon les régimes d’irradiation
dans lesquels on se place. Un régime d’irradiation correspond a 'association de (1) ’énergie
de I'impulsion, (2) de la durée de I'impulsion et, (3) du taux de répétition, tous trois définis

en figure 2.3.
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FIGURE 2.3 — Représentation d’un régime d’irradiation décrit par la succession de plu-
steurs impulsions fournies par un laser femtoseconde. Les impulsions sont caractérisées
par leur énergie et leur durée. Leur espacement dans le temps est décrit par le taux de
répétition.

Dans notre cas :

e On considerera seulement des durées d’impulsions inférieures a la centaine de fem-
tosecondes.

e On considérera aussi que le taux de répétition des impulsions n’est pas trop élevé.
En effet, pour des fréquences de répétition dépassant le MHz, les impulsions succes-
sives arrivent avant que le matériau ait eu le temps de refroidir (régime thermique
cumulatif, voir figure 2.4 (b)). Il en résulte une forte montée en température
localisée au niveau de la LAZ, qui modifie significativement ’effet sur le matériau.

(a) . Réponse thermique (b)
Pulsation laser fs

/

/
U UL

>
Temps Temps

FIGURE 2.4 — (a) Régime non-cumulatif : le matériau retrouve sa température initiale entre
deuz impulsions. (b) Régime cumulatif pour lequel la température du matériau augmente
a chaque impulsion.

Dans le cas d’un régime thermique non-cumulatif (voir figure 2.4 (a)), la littérature [5]
mentionne trois types de modifications structurelles, principalement étudiées sur le FS (le
comportement d’autres matériaux peut étre différent, notamment lorsqu’ils sont cristallins
ou dopés). Sur le FS, en régime thermique non-cumulatif et pour un taux de répétition
donné, les types de modifications observées dépendent de ’énergie mais aussi de la durée de
I'impulsion. Les 3 types de modifications structurelles, correspondant aux couples (énergie

x durée d’impulsion) représentés en figure 2.5 sont les suivants :
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- Les modifications de type I se caractérisent par une augmentation notable de I'indice de
réfraction des zones irradiées et une faible augmentation de la vitesse de gravure. Il s’agit
probablement d'une densification locale de la matiere qui a été attribuée a la diminution
des angles des liaisons chimiques Si— O — Si. Ce type de modification permet par exemple

de fabriquer des guides d’ondes [6].

- Les modifications de type II se caractérisent par une augmentation significative de la
vitesse de gravure. Ce sont celles qui sont exploitées pour 'écriture FLICE. Elles sont
attribuées a 'apparition de nano-structures dans les zones irradiées. Nous y reviendrons

dans la suite.

- Les modifications de type III correspondent a des destructions structurelles importantes
(micro-explosions et phénomenes d’ablation). Ce type de modification est donc inapproprié
pour la technique FLICE.
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FIGURE 2.5 — Graphique représentant les différents types de modifications structurelles
possible du FS, en fonction de ’énergie et de la durée d’impulsion, pour un taux de répé-
tition de 500 kHz. Tiré de [5].

Nanoréseaux. Les différents auteurs ayant étudié les modifications de type II s’accordent
sur le fait que 'augmentation de la vitesse de gravure dans la LAZ est liée a 'apparition
de nano-structures feuilletées en réseaux auto-organisés (« nanogratings » en anglais). Ces
nanoréseaux, observées pour la premiere fois en 2003 [7], sont des empilements périodiques
de nano-plans matériels dont le pas dépend de la longueur d’onde du laser femtoseconde
selon la relation \/2n [8, 9] : typiquement quelques centaines de nanometres. Ils se forment
uniquement dans la LAZ, laquelle a la forme d’une goutte d’eau dont I'extrémité pointue
indique la direction de propagation du laser (voir figure 2.6). La forme asymétrique de la
LAZ est due a divers effets optiques, tels que les aberrations sphériques, ’autofocalisation
et d’autres effets non-linéaires. Par ailleurs, les plans en nanoréseau sont systématiquement

orientés perpendiculairement a la polarisation du laser d’écriture.

Ces nanoréseaux sont des structures aux propriétés tres particulieres. Plusieurs études, ont
démontré qu’ils peuvent étre effacés puis réécrits plusieurs fois a la suite [10]. Lorsqu’ils

sont formés par balayage du faisceau laser (c’est-a-dire lors d’une écriture directe), leur
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forme dépend du sens de balayage (1’écriture est alors dite « non-réciproque ») [11].

@ (O

FIGURE 2.6 — (a) Vue en coupe d’une structure de type « nanogratings » formée dans
le volume focal. E est la polarisation du laser et k son vecteur d’onde. Tiré de [12]. (b)
Représentation schématique 3D de la structure observée. Tiré de [13].

Mécanismes de formation des nanoréseaux. Les mécanismes et la dynamique a 1’ori-
gine de la formation des nano-plans ne sont pas totalement compris a ce jour. Dans la
littérature, on retrouve deux modeles principaux qui tentent de les décrire [14]. Le premier
modele, dit « modele de Kazansky » [15], fait intervenir des interférences entre 'onde de
plasma générée au sein du matériau lors de l'ionisation multi-photons et le champ élec-
trique incident du faisceau laser. Le second modele, dit « modele nano-plasmonique » [13],
est fondé sur l'existence de nano-plasmas transitoires locaux générés a partir d’impuretés
ou de centres colorés pré-existants dans le verre. Bien que les mécanismes conduisant aux
modifications structurelles de type II restent controversés, les facteurs qui influent sur la

vitesse de gravure des zones irradiées sont cependant déja bien connus.

2.1.3 Facteurs influant sur la vitesse de gravure

Plusieurs études ont été menées afin de déterminer les facteurs influant sur la vitesse des
zones irradiées. Dans ce cadre, les expériences réalisées consistent a pratiquer ’écriture de
plusieurs lignes droites et horizontales, dans le volume d’un substrat en FS (voir figure 2.7
(a)), selon différents régimes d’impulsion (énergie et taux de répétition), différentes vitesses
de déplacement et différentes polarisations du faisceau laser, puis de mesurer la vitesse de

leur gravure.

Importance de la polarisation. La polarisation du laser influe fortement sur la vitesse
de gravure du FS [16, 17]. En effet, comme on peut le voir sur la figure 2.7 (b), une
polarisation parallele a la direction d’écriture produit des nano-plans perpendiculaires au
chemin d’écriture qui vont constituer des obstacles a la progression du liquide de gravure.

A Tinverse, quand la polarisation du laser est orientée perpendiculairement au chemin
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d’écriture, les nano-plans sont paralléles au chemin d’écriture et le liquide de gravure peut

progresser bien plus rapidement.
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FIGURE 2.7 — (a) Principe de l’expérience d’écriture selon différents paramétres. Tiré de
[18]. (b) Clichés MEB de lignes d’écriture de largeur 1 pm aprés gravure, réalisées selon une

polarisation E : (@ gauche) paralléle a la direction d’écriture ?, (a droite) perpendiculaire

a la direction d’écriture ? Les lignes sont réalisées 65 ym sous l'interface air-verre, puis
exposées a la surface. Les tranchées correspondent aux nano-plans gravés par la surface.
Tiré de [12].

Importance des paramétres d’impulsion. Il a été mis en évidence [19] 'existence d’une
valeur optimale d’énergie déposée pour laquelle la vitesse de gravure des lignes d’écriture
est maximale, et ce, quel que soit le réactif de gravure employé. Cette énergie déposée (en

J/m?) est calculée selon la rélation :

b= iE, ([
TWiraz \v
Avec ¢ I'énergie déposée, E, I'énergie de pulse, Wy 4z le diametre de la LAZ, f le taux de

répétition et v la vitesse d’écriture. On remarque que ¢ dépend du diametre de la LAZ et

par conséquent de I'ouverture numérique de I'objectif d’écriture utilisé.

2.1.4 Meécanismes expliquant une gravure facilitée dans les zones

irradiées

A notre connaissance, trois hypotheses sont proposées dans la littérature permettant d’ex-

pliquer pourquoi la gravure est facilitée au niveau de la LAZ dans le cas du FS.

Premiere hypothese. Il a été montré par spectroscopie Auger que les nano-plans sont
des zones appauvries en oxygene [7] dont on fait ’hypotheése qu’elles ont une meilleure
affinité chimique avec les réactifs de gravure que dans le cas d'un SiO, steechiométrique.
Cette hypothese est reprise dans une étude [20] montrant que les nanogratings sont com-
posés de matiere poreuse, comme on peut le voir sur la figure 2.8. Le caractére poreux

des nano-plans proviendrait de la décomposition du SiO; en Oy gazeux lors du processus
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de formation des nanogratings, ce qui appauvrit les nano-plans en oxygene et laisse simul-
tanément des porosités qui vont permettre une attaque chimique encore plus efficace (la

porosité augmente la surface spécifique de réaction).

(b)

Laser
beam

polarizatio
n

FIGURE 2.8 — Clichés MEB d’une section transversale d’un substrat de verre dans lequel
on observe des nano-plans exposés en surface. (a) Vue d’ensemble de la LAZ. (b),(c)
Grossissement sur la partie « téte » avec mise en évidence de nano-plans poreuz. Tiré de

120].

Seconde hypothése. Une hypothése complémentaire [13], met en cause l'existence de
« nano-fissures » planaires a l'intérieur de la LAZ orientées selon la direction des nanogra-
tings. Ces fissures se comporteraient comme des nano-capillaires facilitant la pénétration

des réactifs chimiques et augmentant la surface spécifique de réaction.

Troisiéme hypothése. Une derniére hypothese [19], s’appuie sur la démonstration que la
LAZ est soumise a de forte contraintes mécaniques induite par la densification de matiere
lors de la formation des nano-plans. Puisque le FS est constitué a 99.9 % de tétraedres
de SiOq liés les uns aux autres, ces contraintes mécaniques auraient tendance a modifier
les angles de liaison des tétraedres, ce qui modifieraient la distribution des électrons des

liaisons S7 — O et augmenterait la réactivité chimique.

Discussion. Méme si les hypotheses proposées quant aux mécanismes expliquant 1'aug-
mentation de la réactivité de la LAZ ne font pas consensus, il est vraisemblable qu’'un
ensemble de phénomenes physiques et chimiques entrent en jeu dans I’augmentation de la
réactivité de la LAZ.
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2.2. Reéalisations de microcomposants sur la Silice Fon-

due

La littérature nous montre que la plupart des composants fabriqués par FLICE sont com-
posés de FS. Ceci peut s’expliquer par le fait que 'usinage de ce verre donne des résultats
remarquables (liés a la haute sélectivité a la gravure) et que les conditions a remplir sont
optimisables et relativement faciles a obtenir. De plus, ce matériau est commun, assez
bon marché et présente des propriétés thermiques, mécaniques et optiques intéressantes

en termes applicatifs.
On retrouve 2 grandes classes de microcomposants fabriqués :

- Les composants « actifs », qui exploitent les capacités d’usinage monolithique de
FLICE et qui sont destinés a réaliser des mouvements sans assemblage, tels que les
actionneurs et les systemes de type « MEMS, MOEMS, MOMS ».

- Les composants « passifs », qui profitent des capacités d’usinage dans le volume
mais aussi de la transparence du verre, et sont consacrés a des applications micro-

fluidiques /micro-optofluidiques ou micro-mécaniques/micro-optomécaniques.

D’autres microcomposants, plus exotiques, se distinguent toutefois de ces deux classes.
Il s’agit par exemple de moules pour la réplication de structures 3D en PDMS de grand

rapport d’aspect [21], ou encore de supports spécifiques dédiés au piégeage d’ions [22].

2.2.1 Composants micro-fluidiques & micro-optofluidiques

Les composants micro-fluidiques sont des dispositifs de dimensions submillimétriques dé-
diés au controle précis et a la manipulation avancée de fluides, bien souvent a I’état liquide
[23]. Tls sont capables de transporter, mélanger ou séparer des volumes de liquide extré-
mement faibles, entre 10° & 10'® litres, a partir de canaux architecturés dits « canaux
micro-fluidiques ». Lorsqu’on leur integre des éléments optiques, tels que des microlen-
tilles, des micro-miroirs ou des guides d’ondes pour réaliser des fonctions spécifiques, ils
sont qualifiés de composants micro-optofluidiques. Ce type de composant suscite un fort
intérét en chimie et en biologie, notamment pour réaliser des laboratoires-sur-puce (« lab-
on-chip » en anglais)[24] qui permettent I'exécution sur une puce de multiples processus

conventionnels d’analyse normalement réalisés dans un laboratoire a échelle humaine.

Ces dispositifs ont d’abord été réalisés en Silicium, en verre ou en PDMS au moyen de
techniques de micro-fabrication bien maitrisées. Cependant, pour cette raison, leur réali-
sation a été limitée a des structures en surface ou au mieux en 2,5D. En offrant un usinage

sur-mesure et dans le volume sur le verre (un matériau bien adapté a ces applications), la
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2.2. Reéalisations de microcomposants sur la Silice Fondue

technique FLICE permet une plus grande liberté de conception et on retrouve logiquement
son utilisation dans la littérature récente. L’usinage FLICE du FS permet la formation
de micro-canaux tridimensionnels enterrés inégalables en termes de rapports d’aspect, de
sections et de profils sur-mesure [25-33]. L’utilisation de cette technique permet de réaliser
des réseaux de canaux micro-fluidiques complexes [34] intégrés dans des substrats monoli-
thiques de type laboratoires-sur-puce destinés par exemple au tri de cellules [35-37] comme

illustré en figure 2.9.

(@)

Eoy

FI1GURE 2.9 — Composant micro-fluidique destiné au tri de cellule par focalisation hy-
drodynamique 2D. Tiré de [35]. (a) Représentation schématique. (b) Vue au microscope
optique. (c) Vue du dispositif en fonctionnement avec leffet de focalisation généré (barre
d’échelle : 100 pm).

Combinée a des procédés de fabrication de guides d’ondes, la technique FLICE sur le FS
permet la réalisation de divers composants micro-optofluidiques innovants [38]. Citons par
exemple les applications de détection de fluides (présence et absence) [39], de détermination
d’indice de réfraction [10], et d’identification de cellules [11, 12] ou encore de tri cellulaire

par piégeage optique [43, 44] comme illustré en figure 2.10.

(a) (b)

optical capillary
fiber stretched tube
cell

.
waveguide — optical
=

> N waveguide

\ microchannel

capillary optical
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FIGURE 2.10 - (a) Représentation graphique d’un composant micro-optofluidique de type
laboratoire-sur-puce destiné au tri cellulaire par piégeage optique. Tiré de []3]. Schéma
d’un composant micro-optofluidique intégrant une microlentille sphérique et un systeme
de micro-canauz fluidiques. Tiré de [}5].

La technique FLICE permet de former sur un méme substrat de FS a la fois un sys-

teme de canaux micro-fluidiques et une microlentille sphérique, ce qui ouvre la voie a des
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Chapitre 2. La technique FLICE

applications de collecte de fluorescence [27, 45] | illustrées en figure 2.10.

Finalement, on trouve dans la littérature d’autres exemples plus atypiques de composants
micro-optofluidiques « lab-on-fiber », formés par FLICE a partir de fibres optiques. Des-
tinés a des applications de mesure optique ou de détection biomédicale, ces composants
combinent les guides d’ondes de fibres optiques & des micro-canaux fluidiques [46, 47], ou

a des micro-cavités fluidiques [48], comme illustré en figure 2.11.

En résumé, la technique FLICE est un moyen intéressant pour réaliser des dispositifs
micro/opto/fluidiques en verre, car elle permet d’y intégrer de maniére monolithique des

systemes de micro-canaux fluidiques entierement sur-mesure.

(a) (b)
——
‘— - - |4 |, «—H- - Fiber-core:
! K 2
Fiber cladding Cavity length

FIGURE 2.11 - Laboratoire-sur-fibre composé d’une micro-cavité fluidique jouant le role
d’un interférométre Fabry-Pérot. (a) Schématisation du systeme. (b) Vue au microscope
optique du dispositif usiné. Tiré de [/5].

2.2.2 Composants micro-mécaniques & micro-optomécaniques

Les composants micro-mécaniques sont des structures mécaniques miniaturisées a 1’échelle

submillimétrique [49].

Comme pieces constitutives d’'un mécanisme, elles prennent généralement part a la trans-
mission d'un mouvement. Les micro-engrenages en sont un exemple typique, notamment
pour la réalisation de mécanismes horlogers. Citons aussi les micro-goupilles, -vis, -écrous,
-ressorts, -pistons, -bielles et -manivelles, qui permettent ’assemblage de systémes articu-
lés tels que des micro-moteurs ou des micro-valves. De telles structures ont historiquement
été fabriquées et assemblées directement sur des substrats de Silicium grace a des procédés
hérités de la micro-électronique : la photolithographie [50-52], le procédé LIGA [53, 54] et
d’autres [55]. De nos jours, elles sont aussi fabriquées par des techniques d’impression 3D,
notamment grace a la stéréolithographie 2PP (abordé en sous-sous-section 1.2.2.5) [50-
58] et par la technique FLICE en tant que mécanismes horlogers [29], ressorts ou chaines

d’articulations & rotules [59] comme illustré en figure 2.12.

Comme structures individuelles et monolithiques, les composants micro-mécaniques se
retrouvent en tant que capteurs et transducteurs tels que les micro-oscillateurs ou micro-

résonnateurs qu’il faut alors actionner par des forces extérieures. Typiquement, ce genre
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2.2. Reéalisations de microcomposants sur la Silice Fondue

FIGURE 2.12 — Piéces, mécanismes et structures réalisés en FS par FLICE, tiré de [59].
(a) Cliché MEB d’un ressort. (b) Cliché MEB d’un mécanisme de Genéve. (c) en haut,
schématisation d’une chaine flexible de type joints da rotules; en bas, cliché MEB de la
chaine.

de dispositifs se présentent sous la forme de poutres en porte-a-faux (« cantilever » en
anglais), dont la fréquence de résonance peut permettre le suivi de grandeurs physiques
(température, masse, longueur, conductivité, pression, angle) ou d’espéces chimiques ou
biologiques [60-63]. La fabrication de ce type de structures par FLICE est proposée par
Tickunas et al. [64]. Dans ce cas de figure, le composant est destiné & la mesure des
propriétés élastiques de microstructures en résine fabriquées in situ par stéréolithographie
2PP .

Dans un registre similaire, la technique FLICE est aussi utilisée pour la fabrication de
dispositifs micro-mécaniques sur lesquels sont montés des éléments optiques. Il s’agit par
exemple de capteurs de position a guides d’ondes intégrés de maniere monolithique sur des
plateformes au mouvement contrdlé [65-67]. Récemment encore [68], la technique FLICE a
permis la fabrication d’un micro-miroir a cardan dont I'orientation est précisément contro-

lée par un laser (voir figure 2.13).

Mirror surface Center of rotation

Lever amplification

Actuator
fixed end
Static frame —

Notch hinge

Actuator
Laser affected zones
Actuator

fixedend <- <9 7

(A) CAD rendering of the device (B) Equivalent kinematics

FIGURE 2.13 — Miroir d cardan accordable par laser. A gauche, rendu visuel CAO. A
droite, équivalent cinématique. Tiré de [05].
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Chapitre 2. La technique FLICE

2.2.3 Systéemes MEMS et MOMS

Les MEMS (pour « Micro-Electro-Mechanical-Systems » en anglais) sont des microsys-
temes comprenant un ou plusieurs éléments mécaniques et qui utilisent 1’électricité comme
source d’énergie pour réaliser des fonctions d’actionneurs et /ou de capteurs [69]. Ils peuvent
étre réalisés de maniere monolithique sur un substrat unique ou alors par assemblage de
plusieurs substrats - éventuellement de matériaux différents. Ils sont historiquement réali-

sés en Silicium mais d’autres substrats peuvent étre utilisés.

La technique FLICE pour la fabrication de MEMS est particulierement adaptée par le fait
qu’elle permette un usinage monolithique. L’obtention de composants tout-en-un est pour
la plupart du temps préférable par le fait qu’aucun assemblage ne soit nécessaire (gain
de temps et de moyens) et que les structures obtenues sont plus solides (pas de liaison
mécanique potentiellement défaillante). L'usage du verre permet en outre de réaliser des
microsystémes opto-éléctromécaniques (MOEMS) qui intégrent a la fois des actionneurs
MEMS et des composants optiques (lentilles, miroirs, guides d’ondes) ou encore des micro-
systémes optomécaniques (MOMS) qui utilisant d’autres sources d’énergie que I'électricité.
A ce jour, seuls des MEMS et des MOMS ont été réalisés par FLICE.

Par exemple, on a démontré la possibilité de fabriquer des micro-actionneurs électroméca-
niques a « peigne interdigité » [70], comme illustré sur la figure 2.14. Dans cette réalisa-
tion entierement monolithique, puisque le verre est isolant électrique, les dents du peigne
interdigité doivent étre recouvertes d’oxyde d’indium-étain (ou ITO pour « Indium-Tin
Oxide » en anglais) qui est conducteur et transparent, afin de permettre I’actionnement
électrostatique.

|{; Non-conductive
Voltage region

Combe-array structure
(working principle)
Mobile Fixed
Element Element
Guiding Net
Elements Force l

Mobile element —

Voltage

Comb-array
structure

[ Electrodes (Indium-Tin-Oxide / ITO)

FIGURE 2.14 - Principe d’actionnement d’un MEMS de type peigne interdigité fabriqué
en verre recowvert d’ITO. Tiré de [70].

On a aussi démontré la réalisation d’une fine poutre en porte-a-faux contenant un guide
d’ondes [71], dont la mise en mouvement s’effectue par diélectrophorese [72]. Ce dispositif
entierement monolithique est dédié a des applications de commutation et de couplage

optiques.
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2.3. Autres matériaux transparents usinables par FLICE

De maniere encore plus remarquable, on a également démontré la réalisation de microsys-
temes du type « ship-in-a-bottle », ¢’est a dire contenant des parties mécaniques mobiles
confinées dans des cavités fermées. Par exemple, des micro-turbines ou des micro-mixers
totalement en verre dont la mise en marche (rotation de la turbine) s’effectue au moyen

d’un laser ont pu étre fabriqués [73, 74|, (voir figure 2.15).

()

(b)
) aaaa
/ 5. 6. 7. 8.
ST

FIGURE 2.15 - (a) Microsystéme MOMS a rotateur optique confiné. Les 2 piéces sont en
FS. Le rotateur a une largeur et une hauteur de 10 pm. Tiré de [7/]. (b) Images vidéo
(30 images/s) d’un rotateur actionné par un faisceau laser de 4 W, focalisé par un objectif
x100. Tiré de [75].

2.3. Autres matériaux transparents usinables par FLICE

La littérature montre que la technique FLICE permet 'usinage d’autres matériaux que la
Silice Fondue. Dans cette section, nous allons décrire les conditions d’usinage FLICE des

principaux matériaux étudiés a ce jour.

2.3.1 Matériaux cristallins

Saphir. Le saphir, composé essentiellement d’oxyde d’alumine Al,O3, est un matériau
cristallin difficile et coliteux a usiner par les techniques conventionnelles. Toutefois, il est
usinable par la technique FLICE avec une relative simplicité. Méme si sa forme mono-
cristalline rhomboédrique o — Aly O3, appelée corindon, est transparente dans le visible, il
n’est pas utilisé pour réaliser des composants micro-optiques réfractifs - probablement a
cause de sa biréfringence - c¢’est pourquoi nous ne I’avons pas considéré dans nos travaux
de recherche. C’est cependant un matériau intéressant, notamment en raison de sa dureté
élevée (9 sur I’échelle de Mohs), son excellente résistance a haute température et sa haute
stabilité chimique. Ce sont d’ailleurs précisément ces propriétés qui le rendent difficile a
usiner : par exemple, pour polir le saphir en surface, il est nécessaire de le corroder avec
un sel de KOH en fusion (a plus de 300 °C). On ['utilise majoritairement pour la fabri-
cation de pieces mécaniques et d’outils de coupe en substitut bon marché du diamant

industriel. Son usinage par FLICE a été démontré avec succes par Juodkazis et al. [75].
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Chapitre 2. La technique FLICE

En utilisant un laser femtoseconde focalisé (220 fs, 800 nm) et & partir d’un seuil d’énergie
d’impulsion de 10 nJ pour un taux de répétition de 1kHz, il a été observé que le volume
irradié était amorphisé. Ce volume irradié, qui s’avere étre constitué de nanogratings [706],
devient alors fortement corrodable a température ambiante, soit par HF en solution a 10
%, soit par KOH a 2 mol/L [77]. Les mécanismes associés a la gravure sont interprétés en
détail par Liu et al. [78] et la sélectivité de gravure est estimée a 104, soit 100 fois celle
du FS. Au moyen de la technique FLICE appliquée sur le saphire, on a pu réaliser des
canaux micro-fluidiques avec des rapports d’aspect dépassant les 1000 [18], ainsi que des
structures mécaniques 2,5D telles que des engrenages [79, 80] et des découpes cylindriques
[81] (voir figure 2.16 (a)).

(@) (b)
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FIGURE 2.16 - (a) Disque de saphir usiné par FLICE. Tiré de [S1]. (b) Canaux micro-
fluidiques enterrés dans du quartz, orientés selon différents angles par rapport a l'axe C,
vus de haut par microscope optique (a droite). Une représentation schématique (d gauche).
Tiré de [82].

Quartz. Le quartz est un matériau cristallin bien connu pour étre usinable par gra-
vure chimique anisotrope. Il est constitué de silice (Si0,) cristalline pouvant présenter de
nombreuses variétés de structures, toutes transparentes dans le domaine du visible. Tout
comme le saphir, il n’est pas utilisé pour réaliser des composants micro-optiques réfractifs.
Cependant, son usinabilité par FLICE [82] est intéressante pour s’affranchir des limites
de la gravure anisotrope. Les mécanismes mis en jeu sont similaires a ceux observés dans
le cas du saphir. Avec un laser femtoseconde (7% : Sapphire,800 nm, 130 fs) de taux de
répétition 1 kHz, on amorphise le cristal pour des énergies d’impulsions entre 20 et 30 nJ.
La zone amorphe peut alors étre gravée par une solution de HF a 5 % selon une vitesse de
I'ordre de 50 nm/h. La vitesse de gravure du cristal non-irradié étant différente en fonction
des axes cristallins, les dynamiques de gravure sont différentes selon la coupe cristalline
du substrat choisie (coupe-X, coupe-Z, coupe-C). La gravure d’un canal enterré dans une
coupe-X est présenté en figure 2.16 (b). On observe I'élargissement plus conséquent des
lignes irradiées dans la direction de 'axe C causé par une vitesse de gravure plus élevée
perpendiculairement a la ligne. Malgré tout, une sélectivité minimale de 300 peut étre

obtenue, permettant la réalisation de micro-canaux de rapport d’aspect de 80.
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2.3. Autres matériaux transparents usinables par FLICE

YAG. Le grenat d’yttrium et d’aluminium (YAG) est un matériau cristallin synthétique de
formule chimique (Y3Al3(AlOy)3). 11 est principalement utilisé comme milieu amplificateur
de lasers dits « lasers YAG » a haute puissance. Dans le cas de ces applications, il est dopé
avec des ions, bien souvent des terres-rares, tels que le néodyme (Nd :YAG) qui sont a
I'origine de 'amplification laser. Son usinage par FLICE a été démontré dans la littérature
et présente un grand intérét pour la réalisation de systemes optofluidiques sur-mesure
capables d’un gain optique interne. Par exemple, 'irradiation d’un cristal de Nd :YAG par
un faisceau laser femtoseconde focalisé (460 fs, A=1047 nm, objectif d’O.N. = 0,4) permet
de graver les contours d’'un micro-canal de section 100x100 pm? sur 1 mm de longueur
[83]. Apres écriture FLICE (énergie d’impulsion entre 160-170 nJ, taux de répétition de
500 kHz et vitesse de balayage de 8 mm/s), une solution d’acide phosphorique (H3POy)

chauffé a 90 °C permet de réaliser cette gravure en 30 h.

2.3.2 Verres borosilicatés

Les verres borosilicatés, relativement répandus dans I'industrie, sont des verres amorphes
essentiellement composés de silice & hauteur de 60-80 % et d’oxyde de bore BO3 & hauteur
de 8-25 %. Leur teneur en ByOj3 les rend plus résistants aux chocs thermiques [84-86] que
d’autres verres d’oxydes. Ils existent sous un bon nombre de variétés et de dénominations,

dont 1'usinage par FLICE semble possible pour celles qui ont été testés.

BK7® (Schott). Le BK7® de Schott (nouvellement N-BK7®) en est un bon exemple :
il s’agit d'un verre optique a fort pourcentage en oxyde de bore, qui se distingue des
autres verres d’oxydes par une faible dispersion chromatique. Son usinage par FLICE est
démontré par Hnatovsky et al. [12] au travers la réalisation de micro-canaux. Cependant,
ce matériau présente un régime de photomodification non associé a la formation de na-
nogratings [87] et impliquant une sélectivité a la gravure des zones modifiées beaucoup
plus faible que celle du FS dans les mémes conditions d’irradiation laser et de gravure. La
vitesse de gravure du matériau non-irradié étant élevée (proportionnellement a celle du
matériau irradié) il est alors impossible de réaliser des usinages a grand rapport d’aspect.
Le BK7® ne semble donc pas étre un bon candidat pour la fabrication par FLICE de

quelque structure tridimensionnelle que ce soit (dont les microcomposants optiques).

Pyrex® (Corning). En 2009, Matsuo et al. [$8] démontrent I'usinage du Pyrex®, au-
trement dénommé « Corning 7740 ». Ce borosilicate est réputé non seulement pour ces
propriétés thermiques remarquables, mais aussi pour un spectre de transmission qui s’étend
des UV aux proches IR. De plus, sa composition permet sa soudure anodique sur le Si-
licium [89, 90] et donc son intégration a des structures telles que les MEMS. Avec un
laser femtoseconde (Ti :Sapphire, 800 nm, 300 nJ) focalisé par un objectif x100 (O.N. =
1,35), on peut le graver sélectivement dans un bain de KOH a 10 mol/L chauffé a 80°C,
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avec une sélectivité pouvant atteindre 500, soit 100 fois plus grande que dans le cas du
Foturan® et de la Silice Fondue gravés par HF. Bien que l'usinage FLICE du Pyrex®
offre de grandes perspectives vers la réalisation et l'intégration a des MOEMS de com-
posants micro-optiques sur-mesure, les seules structures démontrées a ce jour sont des
micro-canaux enterrés. Nous supposons que cela soit di a 'arrét de la commercialisation

du Pyrex® sous forme de substrats de faibles épaisseurs depuis plusieurs années.

Borofloat33® (Schott). Le Borofloat33® ou BF33® (BF33), est un verre tres similaire au
Pyrex® et peut facilement s’y substituer. Il reste commercialisé sous la forme de wafers de
différentes épaisseurs, c¢’est pourquoi c’est le verre le plus utilisé pour les microtechniques.
L’usinage du BF33 par FLICE a été démontré récemment [91]. Dans ces travaux, des
démonstrateurs de structures 3D free-form, incluant notamment des géométries concaves
hémisphériques ou des cannelures en V comportant de hautes fréquences spatiales ont été

réalisées (voir figure 2.17).

FIGURE 2.17 — Géomélries sur-mesure (cannelures, hémisphéres concaves) réalisées par
FLICE en BF33. Tiré de [91].

Une sélectivité a la gravure atteignant 540 est obtenue pour des conditions de gravure
proches de celles du Pyrex®, mais comprenant un régime d’écriture laser tres différent.
On reporte que cette sélectivité est atteinte pour une durée d’impulsion de 5 ps pour 105
kHz de taux de répétition, une polarisation circulaire et une vitesse de balayage de 75

mm/s.

La possibilité de souder le BF33 a des substrats de Silicium est une perspective tres
intéressante. En effet, dans 'hypothése ou il serait possible de réaliser des microlentilles sur-
mesure avec ce matériau, cela permettrait de fabriquer des systéemes sophistiqués hybrides
(verre-silicium), tels que des MOEMS avec des performances optiques intéressantes. Pour
cette raison et parce que (comme nous le verrons plus tard) nous avons eu connaissance
de ses conditions d’usinage FLICE, le BF33 est un matériau que nous avons activement
recherché a exploiter dans le cadre de nos objectifs de these. Son développement pour la

fabrication de microlentilles sur-mesure sera traité en chapitre 3.
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2.3.3 Verres alumino-borosilicatés

Les verres alumino-borosilicatés sont une catégorie assez particuliere de verres borosilicatés
dopés en alumine a environ 10 %. Les ions intermédiaires aluminium (Al *) jouent le réle

de modificateur de réseau et permettent d’augmenter leur résistance mécanique [92].

AF320® et EagleXG®. Parmi eux, on retrouve PAF32® (Schott) et 'EagleXG® (Cor-
ning) qui sont des verres de composition similaire. Ils sont dépourvus d’ions alcalins et
présentent un coefficient de dilatation thermique tres proche de celui du Silicium. Leur
soudure anodique sur silicium est alors adaptée, sans risque d’empoisonnement aux al-
calins, raisons pour lesquelles on les retrouve principalement dans la fabrication d’écrans
LCD ultrafins [93]. Leur usinabilité a été démontré trés récemment dans la littérature
[94-96]. Dans le cas de I'EagleXG®, trois régimes d’irradiation ont été identifiés, dont un
permettant d’obtenir une sélectivité a la gravure par KOH de 'ordre de 80. Ici, les para-
metres d’écriture testés sont atypiques : il s’agit d’impulsions de 190 fs et d’énergie 8,6 11J
(tres élevée) a un taux de répétition de 25 kHz, focalisées avec un objectif d’O.N. de 0,75.
Par le fait qu’ils puissent étre soudés sur le Silicium, ces deux types de verre présentent
des perspectives intéressantes relativement a nos objectifs de theése, néanmoins, en raison
notamment de leur usinage FLICE encore insuffisamment développé, nous n’avons pas été

amené a les considérer dans le cadre de nos travaux de these.
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CHAPITRE 3.

Développement d’une méthode de
fabrication de microlentilles

sur-inesures

Le principe de l'usinage tridimensionnel FLICE consiste a éliminer les volumes non-
désirables qui entourent la structure 3D a réaliser dans la masse d’'un substrat de verre;
a la maniere de la sculpture de la pierre ou l'usinage & commande numérique (CNC) de
métaux. Il existe de nombreuses fagons de réaliser un composant par cette technique mais
toutes ne permettent pas d’obtenir des résultats de qualité (haute fidélité d’usinage). De
méme, il y a de nombreuses maniéres de polir la surface d’'un composant par laser CO4y qui
ne produisent pas toutes des résultats de bonne qualité (rugosité insuffisamment abais-
sée, dégradation ou déformation du profil). Puisque les méthodes d’usinage FLICE et de
polissage de surfaces en verre par laser C'O, sont a ce jour insuffisamment décrites dans
la littérature, il nous est nécessaire de mener une étude ex nihilo pour assurer la qualité
et la productivité de fabrications ultérieures. Dans un premier temps, nous avons donc
développé une méthode - qualifiable de générique - servant de base a la fabrication de
microlentilles sur-mesure. Ce chapitre sera consacré a la présentation de ladite méthode

au travers des étapes de son développement.

3.1. Meéthode d’usinage FLICE

Dans cette premiere partie, nous allons d’abord déterminer les principes relatifs a 'usinage
FLICE qui nous permettront de réaliser des profils plan-convexes sur-mesure, présentant

conjointement une fidélité de fabrication et un état de surface satisfaisants. Pour cela, une

démarche d’optimisation basée sur différentes approches complémentaires sera utilisée.

3.1.1 Matériel a disposition

Notre institut de recherche FEMTO-ST dispose depuis 2017 d’un ensemble d’équipement
spécifique dédié a I'usinage FLICE, commercialisé et fabriqué par 'entreprise FEMTO-
print S.A. (Suisse). Cet ensemble d’équipement, formant un écosystéme, est basé sur une
machine d’écriture, un logiciel de programmation de 1’écriture et un banc de gravure. Le
tout est installé dans la salle blanche de notre institut (Centrale MIMENTO, réseau Re-

natech) afin de profiter de son environnement ultra-propre. Initialement, ce matériel a été
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utilisé par notre équipe de recherche pour la fabrication de dispositifs micro-fluidiques,
de systemes mécaniques et méme de composants phononiques. Notons que nous avons
donc bénéficié, au commencement de nos travaux de these, d'un peu d’expérience acquise

antérieurement.

3.1.1.1 Machine d’écriture FEMTOprint

Description. Le modele de la machine d’écriture dont nous disposons est commercialisé
par FEMTOprint S.A. sous le nom de “f100 aHead Enhanced”. Cette machine peut se
définir comme un systéme asservi essentiellement composé d'une platine motorisée XY
évidée et d'un objectif d’écriture vertical (Z). Schématisé en figure 3.1 (a), le systéme
comprend une platine creuse (figure 3.1 (b)) sur laquelle on fixe un échantillon de verre

par l'intermédiaire d’un support de fixation visible en figure 3.1(c).

(@) (b) (c)

[Sans systéme de support] [Avec systeme de support et substrat]

Platine creuse

Platine
creuse

FIGURE 3.1 - (a) Principe du systéme d’écriture de la machine FEMTOprint, vu en coupe.
Photographies du systéme, (b) sans support de serrage ot l'on distingue la platine creuse
et lobjectif d’écriture, (c) avec son support de serrage sur lequel est monté un substrat de
verre.

Dans cette configuration, le substrat de verre se déplace sur un plan horizontal (XY) et
le point focal du faisceau laser femtoseconde ne se déplace que selon Z (un seul degré de
liberté). Le déplacement du point focal a I'intérieur du verre est donc cartésien. L’avantage
de ce type de systeme est que la partie optique (I'objectif d’écriture) n’est que peu sollicitée

en termes de mouvement ; cela évite ainsi de perturber la focalisation du laser.

Spécifications du laser. Le laser femtoseconde intégré dans cette machine est un laser
fibré de type Yb : YAG émettant dans une gamme de longueur d’onde centrée sur \ =

1030 nm, soit dans le proche infra-rouge; spectre tres faiblement absorbé par les verres
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de silice. Le laser peut fournir une puissance de 5 W selon des durées d’impulsions (ou
durées de pulses) comprises entre 250 fs et 10 ps. Le taux de répétition des impulsions est

controlable jusqu’a 2000 kHz et leur énergie peut atteindre les 10 pJ.

Spécifications de la platine XY. La table de translation creuse peut effectuer des
courses de 100 mm selon les directions X et Y avec une résolution de 200 nm et une vitesse

pouvant aller jusqu’a 90 mm/s.

Polariseur. La machine est également équipée d’un polariseur tournant qui permet le

contrdle de la polarisation du faisceau laser.

Systéme de visualisation. Un systeme de visualisation, utilisant un objectif microscope
orienté vers la surface supérieure du substrat en verre (figure 3.1 (b)), permet a 'utili-

sateur d’observer en temps réel les opérations d’écriture.

Interface utilisateur-machine. La machine d’écriture est pilotée par ordinateur au tra-
vers d’une interface logicielle graphique élaborée par FEMTOprint. Cette interface inclue
un « mode manuel » utilisé pour calibrer et initialiser certains parametres au démarrage
mais elle inclue surtout un « mode asservissement » qui permet d’exécuter un code qui
comporte les séquences de commandes a interpréter pour réaliser un parcours d’écriture
automatisé (déplacements de la platine en XY conjugués aux déplacements de 'objectif
d’écriture en Z et a la rotation du polariseur). Le code en question n’est pas généré a la
main. Il est la traduction en un langage « propriétaire » (uniquement interprétable par
la machine) du parcours d’écriture congu dans un logiciel de CFAO graphique nommé
AlphaCAM.

AlphaCAM. Ce dernier est intégré dans 1’écosysteme proposé par FEMTOprint ; on
ne peut donc pas utiliser un autre logiciel que celui-ci. Il est originellement destiné a la
programmation de 'usinage sur des machines a commande numérique (CNC) dédiées par
exemple au fraisage, tournage ou a la rectification. Il permet de concevoir graphiquement,
grice a divers outils de conception intégrés, des parcours d’écriture (dits « toolpath » en
anglais) associées a des conditions de déplacement et de régime laser choisies. La traduction
des parcours d’écriture congus dans AlphaCAM s’effectue par un algorithme de conversion
(dit « post-processeur ») qui est élaboré et fourni par FEMTOprint. Le code obtenu est
au format ASCII et il est contenu dans un fichier d’extension « .enc ». Pour plus de clarté,
nous appellerons ce code « G-Code », bien qu’il n’en soit pas un au sens propre : le G-
Code est le langage de programmation typique et historique des machines a commande

numérique (CNC).
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3.1.1.2 Objectifs d’écritures

La machine d’écriture de FEMTOprint permet 'utilisation de 3 différents objectifs d’écri-
ture interchangeables/amovibles. Ces objectifs présentent un grossissement de x10, x20
et x50, soit une ouverture numérique (O.N.) de 0,25, 0,40 et 0,65. Chacun de ces objectifs
est associé a des dimensions du volume focal (ou voxel) et, par extension, des dimensions
de la Zone Affectée par le Laser (LAZ) différentes. Les dimensions qui nous intéressent
sont celles des LAZ puisqu’elles correspondent a la résolution de I’écriture que nous pou-
vons obtenir. Celles-ci sont reportées en tableau 3.1. Elles nous on été fournies par les
ingénieurs de FEMTOprint qui les ont mesurées pour une profondeur de pénétration de 1
mm dans le F'S et le BF33.

TABLEAU 3.1 — Dimensions simplifiées des LAZ pour chacun des objectifs d’écriture dis-

ponibles, valables pour le FS et le B33 a une profondeur de 1 mm. Données fournies par
FEMTOprint.

Objectifs Diametre (nm) Hauteur (pm)
x10 (O.N. 0,25) 2.3 42
%20 (0.N. 0,40) 1-2 24
%50 (O.N. 0,65) 1-2 8-10

Afin de comprendre 'origine des valeurs correspondantes, nous avons cherché a les calculer

théoriquement selon la démarche que nous allons a présent détailler.

Dimensions de la LAZ due a la nature Gaussienne du faisceau laser. Pour chaque
objectif d’écriture, le diametre de la pupille d’entrée est légerement inférieur au diametre
du faisceau laser femtoseconde incident. Ainsi, ’O.N. associée au faisceau focalisé (en
sortie d’objectif) est tres proche de celle de 'objectif. On modélisera alors le faisceau laser
- apres focalisation par l'objectif - par un faisceau Gaussien de demi-divergence 6, telle
que 0y = arcsin(ON) dans l'air. Dans la configuration de notre systéme d’écriture utilisé,
puisque le faisceau arrive par-dessous le substrat de verre, il subit une réfraction par
Iinterface air-verre. Apres cette interface, dans le milieu d’indice n sa divergence devient
donc 6, et son rayon au point de focalisation (dit « waist » en anglais) vaut W, = —2—. La

™0,

distance depuis le point de focalisation sur laquelle le faisceau peut étre considéré comme

quasi-parallele est définie par longueur de Rayleigh qui vaut Zg, = VQV—:. Ces parametres
correspondent aux points de ’espace pour lesquels I'intensité laser est égale a l'intensité
sur 'axe optique I’Z% En supposant que le seuil de modification du matériau vaut cette
intensité Irg%, le volume de verre modifié (LAZ) aura approximativement les dimensions

suivantes :

o Diametre : Dg = 2W,,
D¢

e Hauteur : Hg =272, =n - o
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Pour les objectifs fournis, les caractéristiques de la LAZ attendues (avec A = 1,036 pm et
n = 1,45) en ne tenant compte que de la nature Gaussienne du faisceau, sont présentées
dans le tableau 3.2.

TABLEAU 3.2 — Dimensions simplifiées des LAZ calculées pour un faisceau Gaussien par-
fait (D¢ , Hg) comparées aux dimensions fournies par FEMTOprint (D, , Hy,).

Objectifs Diametre Dg (D,,) Hauteur Hg (H,,)
x10 (O.N. 0,25) 2,6 (2-3) pm 16 (42) m
%20 (O.N. 0,40) 1,6 (1-2) pm 6 (24) pm
x50 (O.N. 0,65) 1 (1-2) pm 2,2 (8-10) m

On constate que les diameétres calculés sont parfaitement compatibles avec les diametres
mesurés, mais pour ce qui concerne la longueur du faisceau, les différences sont impor-
tantes. Pour comprendre ces différences sur la longueur du faisceau, nous supposons qu’il
faut prendre en compte un phénomene inévitable en lien avec l'interface air-verre : ’aber-

ration sphérique du dioptre plan.

Hauteur de la LAZ due a ’aberration sphérique du dioptre. Lorsque le faisceau
laser est focalisé a l'intérieur du substrat de verre d’indice n, il traverse un dioptre plan
air-verre qui va produire de I’aberration sphérique sur le faisceau. Apres 'objectif et avant
le dioptre plan, on suppose que tous les rayons incidents sur le dioptre se focalisent au
point A ('objectif seul n’a pas d’aberrations sphériques), comme on peut le comprendre

en figure 3.2.

OL g

L AQ

FIGURE 3.2 — Représentation du phénomene d’aberration sphérique du dioptre plan.

A cause de Daberration sphérique du dioptre plan, les rayons qui ont une hauteur d’inci-
dence h élevée vont se focaliser en un point A, de I'axe. Ce point est différent du point
de focalisation Ay, obtenu pour des rayons de hauteur h quasi-nulle. Par conséquent, le

faisceau laser va se focaliser sur un petit segment formé par ’ensemble des points Aj,.

Les rayons incidents sur le dioptre a une hauteur h vont couper I'axe au point Ay, dont

nous calculerons la position sur I’axe optique en fonction de h. On a :
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. OAh —h- cos(r)

sin(r)

. OA:h.C.L@‘;

sin(4

Compte tenu de la loi de Snell-Descartes sin(i) = nsin(r) on en déduit :

cos(i) 1 — sin?(1)

:n'cos(r):n.$1—sm2(r):\ll+ n2_1.

Pour i = 0 et h = 0, cette relation donne bien OA; = nOA et on retrouve la position

Ag de I'image de A a travers le dioptre plan sans aberrations. Pour des angles d’incidence

plus grands, I'image est décalée plus loin du dioptre d'une distance 6L 45(i) = OA, — OAg

positive. Comme l'incidence maximale a lieu pour sin?(i) = ON?, on a :

/ n?—1 S

Remarque importante : la longueur 6L g, correspondant a la hauteur du volume focal

(voxel) dii a 'aberration sphérique, est directement proportionnelle a la position du point
image (0Las o< OA). Par conséquent, pour un objectif fixé, la hauteur du voxel croit

linéairement avec la profondeur que le faisceau traverse dans le verre avant sa focalisation.

Pour une focalisation a l'intérieur du substrat a une profondeur de 1 mm, on obtient les
valeurs de 6 L 45 données dans le tableau 3.3 en fonction des objectifs utilisés. Nous voyons

ici clairement que I'aberration sphérique est loin d’étre négligeable, particulierement pour
I'objectif x50 (O.N. = 0,65).

TABLEAU 3.3 — Longueurs de la ligne de focalisation suivant Oz pour une profondeur de
focalisation OAy de 1 mm. §Lag est la contribution de l’aberration sphérique seule. Hry
est la somme des 2 contributions a la longueur de la ligne focale suivant Oz. Les données
FEMTOprint correspondent aussi a une profondeur de focalisation de 1 mm.

Objectifs dLas (nm)  Hrpy (nm) Données de FEMTOprint
%10 (O.N. 0,25) 18 34 42
%20 (O.N. 0,40) 52 58 24
x50 (O.N. 0,65) 186 188 8-10

Le tableau 3.3 donne également la hauteur totale de la LAZ pour une profondeur de fo-

calisation O Ay = 1000 pm, en supposant en premiere approximation que les contributions

de l'aberration sphérique (0L 45) s’ajoutent a celles de la nature Gaussienne du faisceau
(Hrot = Hg + 0L as).

Discussion. Quand la distance de pénétration dans le verre augmente, ’aberration sphé-
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rique augmente (0L4s augmente). Il y a donc un étalement plus important du volume
focal (ou voxel) qui entraine une baisse de l'intensité lumineuse pouvant tomber sous le
seuil nécessaire pour modifier le matériau. Ce phénomene est d’autant plus marqué que

I'objectif de focalisation a une forte O.N. comme on le voit avec le x50.

L’effet de ’aberration sphérique sur la LAZ en fonction de sa profondeur de focalisation
dans le verre a déja été étudié expérimentalement pour des applications de soudure laser
ou de fabrication de guides d’ondes [1, 2]. Ces travaux ont effectivement souligné que, pour
générer un plasma (donc une modification du matériau), la dispersion de la puissance laser
sur un voxel plus long (due a I'aberration sphérique) oblige - lorsque le laser est focalisé
profondément dans le verre - a augmenter I’énergie d’impulsion afin de rester au-dessus

du seuil d’écriture.

On peut noter que nos approximations sur les longueurs de LAZ sont différentes de celles
mesurées par FEMTOprint (il peut y avoir un facteur 2 a 3). En effet, le calcul simple

réalisé ici permet d’obtenir un ordre de grandeur mais ne tient pas compte de divers effets :

- Il faudrait estimer la distribution spatiale de l'intensité laser pour identifier les
zones dans lesquelles elle est supérieure au seuil d’écriture.

- Pour une ouverture numérique de 1'ordre de 0,25, les contributions de 1’aberration
sphérique (0L 4s) et celle de la nature Gaussienne du faisceau (H¢) sont quasiment
identiques : le calcul de Hr,; ne peut plus étre une simple somme de 2 contributions
distinctes.

- Enfin, le phénomeéne dominant est probablement I'existence d’effets optiques non-
linéaires (par exemple 'autofocalisation) qui modifient la propagation du faisceau.
La forme de la LAZ dépend ainsi de I’énergie des impulsions regues par le verre
ainsi que de leur nombre et donc du régime d’écriture appliqué [2] ce qui n’est pas

pris en compte dans ce calcul

Dans tous les cas, la LAZ tend a s’allonger avec la profondeur de focalisation, surtout
pour des objectifs dont ’O.N. est élevée. A puissance laser constante, cet allongement est
toutefois limité par la baisse totale d’intensité dans le voxel : la hauteur de la LAZ reste

donc inférieure a la hauteur du voxel.

Dans le cas de 'objectif x50, I'allongement de la LAZ est tres rapide avec la profondeur de
focalisation. C’est pourquoi FEMTOprint a équipé cet objectif d’une bague de correction
intégrée, permettant de corriger les effets des aberrations sphériques et donc limiter au

mieux la hauteur de la LAZ.
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3.1.1.3 Banc de gravure

Nous avons a disposition un banc de gravure humide dédié, proposé par FEMTOprint.
Présenté en figure 3.3, il repose sur le principe du bain-marie. Il est composé d'un bac
d’eau thermostaté de 28 L, dans lequel peuvent étre placés des récipients remplis de so-
lution de gravure a l'intérieur desquels se trouvent les échantillons a graver. Ce banc est

également équipé d’un systéme d’agitation a ultrasons qui est programmable au méme

titre que la température du bain.

thermostaté
2.

FIGURE 3.3 — Photographie du banc de gravure ouvert. Il contient des billes flottantes
anti-évaporation et deux récipients différents remplis d’une solution aqueuse de KOH.

3.1.2 Conception de stratégies d’usinage primaires

Sur la base du matériel dont nous disposons, nous allons dans un premier temps essayer
d’identifier les principes élémentaires permettant de réaliser un usinage de qualité; ¢’est-a-
dire le plus fidele possible. Cela nous permettra ainsi de concevoir et d’expérimenter par la
suite des stratégies d’usinage adéquates. Nous entendrons par « stratégie d’usinage » ’as-
sociation d’'une « stratégie de gravure » (fagon d’éliminer le volume de matiére non désiré)

et d'une « stratégie d’écriture » (manieére de pratiquer l'irradiation laser en conséquence).

3.1.2.1 Stratégies de gravure

Puisque les composants a réaliser sont surfaciques, ceux-ci peuvent étre usinés soit vers la
face supérieure du substrat de verre soit vers la face inférieure. Le systeme de FEMTOprint
a été congu pour que l'usinage soit réalisé préférentiellement sur la face supérieure. Dans
ce travail, les composants seront donc usinés sur la face supérieure et le faisceau laser sera

par conséquent focalisé au travers de I’épaisseur du substrat.

Deux grands principes. En toute rigueur, il existe autant de stratégies de gravure que

de structures réalisables, chacune de ces stratégies étant liée aux spécificités géométriques
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des structures a réaliser. Néanmoins, on peut distinguer deux grandes stratégies de gravure

envisageables :

1. La premiere, schématisée en figure 3.4 (a), consiste a « dissoudre » tout le vo-
lume superflu par gravure [3]. Toutefois, cette stratégie implique un balayage quasi-
complet du volume a éliminer, ce qui n’est pas judicieux pour plusieurs raisons.
En effet, la densité de lignes d’écriture qu’'un tel balayage nécessite génere des
contraintes mécaniques potentiellement excessives, pouvant aboutir a 'apparition
de fissures destructrices dans le substrat [4]. En outre, il s’agit d’un processus chro-

nophage dont il est profitable de se passer.

2. La deuxieme, qui est plus pertinente par de nombreux aspects, consiste a « décou-
per » les contours du volume superflu, comme schématisé en figure 3.4 (b), afin
de former un bloc disjoint de la masse que 'on peut désigner comme un « capot »
dont 'extraction s’effectue spontanément ou par agitation provoquée. La concep-
tion d’une stratégie de gravure de ce type peut alors se résumer par l'agencement
judicieux des surfaces de découpe qui permet la libération d’un capot tout en ga-

rantissant I'intégrité des géométries sous-jacentes.

///// /j
L—

(@) (b)

FIGURE 3.4 — Les deux grands types de stratégies de gravure pour réaliser, dans cet
exemple, une cavité cubique. (a) Ecriture et gravure compléte du volume superfiu. (b)
Ecriture et gravure des contours du volume superflu.

Stratégie pour la découpe. Dans le cas de la deuxieme stratégie (b), il n’existe pas de
méthode systématique qui nous permette de définir les surfaces a découper en fonction du
type de structure a usiner. On peut néanmoins imaginer une méthode commune pour la

fabrication de toute lentille en verre, comme illustré sur le schéma de la figure 3.5.
Cette méthode repose sur deux étapes :

1. Découpe des contours de la surface de la lentille dans la masse, en profondeur.

2. Réalisation d’une surface de découpe s’appuyant sur le pourtour de la surface de la

lentille et permettant de rejoindre le plus directement possible I'interface air-verre.

Puisque ce processus semble suffisant pour réaliser n’importe quel type de composant de

surface, nous le retiendrons comme principe fondamental de nos usinages par FLICE.
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) // / ) /// / / ///

/ / /

FIGURE 3.5 — Représentation des 2 étapes génériques d’usinage, dans le cas de la réalisa-
tion d’une lentille plan-convexe.

3.1.2.2 Stratégies d’écriture

Pour étre effective, la stratégie de gravure primaire retenue nécessite que les surfaces
de découpe soient rendues enticrement sélectives a la gravure. Les stratégies d’écriture
doivent donc garantir la continuité de la modification du matériau dans les 2D (~2,5D).
Or, I'écriture se faisant au point de focalisation du laser, la seule maniere d’irradier une

surface de découpe nécessite ’écriture de lignes discretes 1D.

Motifs de balayage. Il n’est pas envisageable de retenir un motif chaotique ou aléatoire
car certaines zones seront irradiées plusieurs fois et donc surexposées, ce qui conduirait a
une inhomogénéité spatiale en termes de sélectivité a la gravure : une surexposition du
laser peut en effet, dans certaines conditions, diviser la sélectivité par 10 [5]. Il est donc
préférable de réaliser I’écriture selon un balayage en trame ou selon des motifs ordonnés
en assurant un taux de recouvrement partiel des lignes « 1D » a fixer selon la largeur du
voxel généré. On peut imaginer plusieurs motifs de balayage permettant de garantir ce
principe (dans le cas d'une surface plane, voir figure 3.6, mais valable aussi pour d’autres

types de surfaces).

Z N
N 7
~ N T —— -
En lignes droites paralléles En spirale En chemins concentriques Composites / Mosaiques

FIGURE 3.6 — Différents motifs de balayage possible pour l’écriture quasi-continue d’une
surface plane.

Conditions de faisabilité. La faisabilité de ces différents types de balayages dépend
toutefois du systeme d’écriture employé mais aussi - indirectement - de I'orientation ou de

la courbure que prend la surface a écrire dans I'espace.
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Faisabilité théorique avec notre machine. Dans le cadre de nos travaux de recherche,
nous utilisons une machine d’écriture commerciale de la société FEMTOprint SA (sché-
matisé en figure 3.1). On le rappelle, cette machine peut se décrire comme un systéme
a faisceau laser vertical (axe Z) dirigé vers le haut et a déplacement XY de I’échantillon.
Dans cette configuration, il est impossible d’écrire une surface verticale du bas vers le haut.
En effet, I’écriture selon 1'axe optique (axe vertical) de U'intérieur (du bas) vers l'extérieur
(vers le haut) améne inévitablement le faisceau focalisé & traverser des zones déja écrites
(irradiées) qui sont devenues absorbantes et diffusantes. Ces dernie¢res perturbent sa pro-
pagation et empéchent l'irradiation du matériau ainsi écranté. Concretement, il n’est pas
envisageable d’écrire avec cette machine une ligne droite verticale de bas en haut ou bien

deux lignes horizontales superposées en commencant par celle du bas.

De fagon synthétique, les motifs de balayage possibles avec notre machine sont les suivants :
« Pour les surfaces verticales (dont la normale est horizontale), comme illustré sur
la figure 3.7 (a), les balayages concentriques et en spirale ne sont pas faisables
compte-tenu de l'effet d’écran décrit plus haut. Le balayages par des lignes verticales
n’est également pas possible, que ce soit de haut en bas ou évidemment de bas en
haut. En fait, seul un motif selon des lignes horizontales superposées et écrites de
haut en bas est possible (voir figure 3.7 (b) & gauche).
o Pour les surfaces dont la normale n’est pas horizontale, tous les types de balayage

sont faisables puisqu’aucun effet d’écran ne peut intervenir (voir figure 3.7 (b)).

(a) Ecriture impossible (b) Ecriture possible

FIGURE 3.7 — Possibilités d’écriture selon orientation des surfaces. (a) Les motifs d’écri-
ture sont impossibles. Notons que le motif de droite (lignes horizontales) est impossible de
bas en haut (fléche bleue) mais il est possible de haut en bas. (b) Les motifs d’écriture sont
possibles. Ils seraient aussi possible sur des plans inclinés.
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Détermination expérimentale. Outre les limitations théoriques décrites ci-dessus, il
peut exister d’autres raisons qui ameneront a privilégier un motif de balayage plutot qu'un
autre, notamment si ce motif ne permet pas d’obtenir un usinage fidele ou tout simplement

s’il est plus facile a programmer par le logiciel AlphaCAM.

3.1.3 Choix des conditions expérimentales

En fonction de 1’équipement dont nous disposons et sur la base (1) de nos connaissances
théoriques, (2) des préconisations de FEMTOprint mais aussi (3) de 'expérience antérieure
acquise par notre équipe de recherche, nous allons déterminer les conditions d’écriture et
de gravure permettant de garantir ’application des stratégies d’usinage retenues précé-

demment.

3.1.3.1 Conditions d’écriture

Sélectivité. Dans un premier temps, nous postulons que I'obtention de découpes fideles
par usinage FLICE doit passer par I'obtention de la plus haute sélectivité a la gravure
possible. La sélectivité a la gravure est définie quantitativement comme le rapport de la
vitesse de gravure du verre modifié (irradié) sur la vitesse de gravure du verre non-modifié.
Plus la sélectivité est élevée, plus les surfaces seront gravées avec une grande fidélité vis-
a-vis du motif d’écriture appliqué. Ceci est d’ailleurs d’autant plus vrai lorsque la vitesse
de gravure du matériau non-modifié¢ est faible. Comme nous l'avons déja mentionné en
sous-section 2.1.3, il existe une quantité d’énergie déposée optimale par le laser qui
permet d’atteindre une sélectivité maximale pour n’importe quelle condition de gravure.
Or, la quantité d’énergie déposée dépend des caractéristiques de 1’équipement d’écriture

laser utilisé mais aussi du matériau a graver.

Conditions déja déterminées. Dans le cadre de ce travail de thése, nous avons I'ambi-
tion de réaliser des composants a la fois sur le FS et le BF33. Pour chacun de ces verres,
les conditions nécessaires a I’obtention d’une sélectivité optimale ont été déterminées dans
le passé, notamment par les ingénieurs de FEMTOprint pour notre configuration maté-
rielle et pour chacun des objectifs d’écriture disponibles. Ainsi, nous faisons le choix de
reprendre dans notre étude les valeurs qui nous ont été fournies : celles-ci sont décrites dans
le tableau 3.4. Notons que notre contribution a donc consisté a déterminer 'influence

des stratégies d’usinage et non des parametres d’écriture.

Remarquons dans le tableau 3.4 que les conditions d’écriture du BF33 sont particulieres.
Elles n’ont en effet pu étre déterminées que dans le cas de l'utilisation d'un objectif x50
et la sélectivité a été trouvée optimale lorsque la polarisation est parallele a la direction

d’écriture.
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TABLEAU 3.4 — Parametres d’écriture associés aux objectifs disponibles et du matériau a
usiner. Données fournies par FEMTOprint.

Matériau Objectif Energie de Taux de Vitesse de Polarisation
d’écriture pulse (nJ) répétition (kHz) balayage (mm/min) (°)
x10 400 650 720 90
ES x20 230 1000 950 90
x50 150 150 1000 90
BF33 x50 600 25 600 0

Si pour chacune des configurations décrites dans le tableau ci-dessus, les conditions d’écri-
ture associées permettent d’obtenir un maximum de sélectivité, la valeur de cette sélectivité

(qu’on appellera « sélectivité maximale ») dépend quant a elle des conditions de gravure.

3.1.3.2 Conditions de gravure

Dépendances. Les vitesses de gravure du matériau modifié et non-modifié sont tres sen-
sibles a la nature, la concentration et la température de la solution de gravure utilisée.
Pour les mémes conditions d’écriture, chacune varie différemment en fonction des condi-
tions de gravure. Ces vitesses de gravure ne sont pas toujours liées entre elles par des
relations identiques. Ainsi, il n’est pas rare de relever des sélectivités maximales présen-
tant un écart de plus d'un ordre de grandeur pour des conditions de gravures différentes.
Pour permettre la meilleure précision de découpe, il est clair que la vitesse de gravure
du matériau modifié doit étre haute et celle du matériau non-modifié quasi-nulle. Il s’agit

donc de déterminer les conditions de gravure qui permettent d’obtenir ce résultat.

Réactif de gravure. Historiquement, c’est le HF concentré a 2,5 % et laissé a température
ambiante qui est employé comme bain de gravure. La littérature nous montre que dans le
cas de la gravure du FS [5], on parvient a atteindre une vitesse de gravure du matériau
modifié relativement élevée (1,5 pm/min) alors que la vitesse de gravure du matériau non-
modifié peut s’avérer faible (0,03 pm/min). La sélectivité maximale est alors de 50 ce qui
reste insuffisant, notamment lorsqu’on souhaite réaliser des structures de grand rapport
d’aspect. Toutefois, le HF n’est pas le seul réactif envisageable. En effet, une étude [0] a
démontré que l'utilisation d’une solution d’Hydroxyde de Potassium (KXOH) concentré a
10 mol/L et chauffé & 80°C permet d’obtenir une vitesse de gravure du matériau modifié
plus haute (2,0 pm/min) et une vitesse de gravure du matériau non-modifié nettement plus
basse (0,01 pm/min). Ainsi la sélectivité maximale atteint alors 200. Pour cette solution
de gravure, une sélectivité allant méme jusqu’a 350 [7] a été rapportée. En ce sens, ces
conditions de gravures au KOH sont les plus intéressantes dans notre perspective d’usinage
fidele, d’autant plus que le HF est nocif pour 'Homme, tres corrosif pour la verrerie de

laboratoire et donc dangereux et incommode a manipuler. Nous retiendrons alors que
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les conditions de gravures que nous avons choisie de fixer reposent sur 'utilisation d’une

solution aqueuse de KOH concentré a 10 mol/L et chauffé a 80°C.

Gradient de sélectivité. La littérature et I’expérience acquise antérieurement par notre
groupe de recherche montre que la vitesse de gravure tend a décroitre au fur et a mesure
de la progression/pénétration de la solution de gravure le long du chemin écrit par le laser.
En d’autres termes, un gradient de sélectivité s’établit le long du chemin écrit par le laser.
L’existence d’'un tel gradient peut se comprendre facilement : & mesure que le réactif de
gravure pénetre dans le verre modifié et réagit avec lui, la concentration en produits de
réaction augmente inévitablement jusqu’a la saturation. La solution de gravure s’appauvrit
donc progressivement en réactif et conduit a diminuer la vitesse de la réaction chimique.
Parfois, I'effet croissant de saturation peut méme s’accompagner de la précipitation des
produits de réaction entrainant la formation de bouchons qui limitent d’autant plus le
processus de réaction chimique. Ce phénomeéne est donc particulierement contraignant
lorsqu’il s’agit de réaliser I'usinage de grandes structures impliquant des chemins tres

longs et doit étre pris en compte dans la conception de 1'usinage des structures.

Ultrasons. Néanmoins, on peut y remédier partiellement grace a ’application d’une agi-
tation ultrasonore de maniere périodique dans le bain de gravure dans le but de permettre
a la solution appauvrie en réactif de gravure de se renouveler plus rapidement. Préconisé
par les ingénieurs de FEMTOprint et validé expérimentalement par notre groupe de re-
cherche au préalable, il s’agit d’appliquer des salves ultrasonores de 3 min a 40 kHz, toutes

les 30 min au cours de la gravure.

Maintien des substrats en verre. Puisqu’une gravure adéquate nécessite impérative-
ment que la solution de gravure puisse accéder facilement a la surface des substrats a
graver, nous avons besoin d’un dispositif permettant de maintenir nos substrats verticaux
(vertical par rapport & la tranche), de sorte qu'un maximum de surface soit exposé a la
solution de gravure. En ce sens, nous avons réalisé dans le cadre de ce travail de these un
dispositif mécanique (voir figure 3.8), qui repose sur le principe de I’étau. Il est composé
d’une méachoire fixe et d’une méchoire mobile, toutes deux munies d’une série de rainures
verticales de 2 mm de large disposées face-a-face, dans lesquelles peuvent s’insérer des
substrats de verre par la tranche. Notons que ce dispositif a été congu pour disposer de
deux machoires mobiles indépendantes dans I’éventualité ou il nous serait nécessaire de
traiter des échantillons de deux dimensions différentes. Ce « support-étau » a été fabriqué
en PTFE (TEFLON®), car ce matériau présente une excellente résistance aux attaques
chimiques qui s’avere suffisante pour notre utilisation. Comme on peut le voir sur la pho-
tographie en figure 3.8 (b), le support est immergé dans la solution de gravure contenue

dans une simple boite alimentaire en polypropyléne (PP).
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Contenant
en PP

Echantillon
en verre

Support-étau
d'échantillons

FIGURE 3.8 — (A gauche) llustration CAO du dispositif congu pour le maintien d la
verticale des échantillons en verre. Une plaquette en verre carrée peut étre maintenue
entre la mdchoire five de gauche et l'une des deux mdchoires mobiles de droite. (A droite)
Photographie du récipient en PP contenant le support-étau en TEFLON et rempli de la
solution de KOH.

Résumé. Pour résumer, les conditions de gravure que nous avons choisi de fixer sont les

suivantes :

 Réactif en milieu aqueux : KOH concentré a 10 mol/L
o Température : 80°C
o Agitation ultrasonore : salves a 40 kHz de 3 min toutes les 30 min

e Maintien des substrats : verticalement a la tranche

3.1.4 Application de stratégies d’usinage primaires

Les conditions expérimentales ayant été décrites, nous allons expérimenter différentes stra-
tégies d’usinage primaires sur des objets de test dans le but de déterminer, au moins gros-
sierement, les facteurs influant sur la qualité de 1'usinage. En paralléle, nous vérifierons
la pertinence des stratégies appliquées et nous sélectionnerons celles a conserver et/ou

optimiser.

3.1.4.1 Essais préliminaires sur du BF33

Dans nos perspectives de développement, le BF33 est le matériau usinable qui présente le
plus d’intéréts (exemple : intégration sur des MEMS par soudage anodique). C’est pourquoi

nos premiers essais se sont tournés vers l'application de stratégies d’usinage primaires sur

83



3.1. Méthode d’usinage FLICE

un composant de test en BF33. Le composant de test choisi a cette occasion est une lentille
plan-convexe sphérique. Bien que ce composant soit particulierement simple, sa réalisation
par FLICE n’est pas concretement détaillée dans la littérature, que ce soit d’ailleurs en
BF33 ou en FS. 11 est donc intéressant de vérifier sa faisabilité au moyen des principes de
stratégies d’usinage primaires déja évoqués et de notre matériel. En outre, les dimensions
de ce composant, a savoir un diametre d’environ 2 mm pour un rayon de courbure d’environ
4 mm, ont été choisies pour correspondre a celles d’une lentille réalisée dans le passé par
notre équipe selon un procédé de refusion thermique [8], afin que nous puissions disposer

d’un point de comparaison dans un éventuel succes de fabrication.

Stratégie de gravure du composant. La stratégie de gravure consiste a découper puis
a soustraire un capot qui a approximativement la forme d’un cylindre situé au-dessus de
la surface de la lentille (voir figure 3.9). Il s’agit donc de réaliser une découpe cylindrique
allant de l'interface air-verre jusqu’a la base de la lentille, puis une découpe de la surface

convexe de la lentille placée en profondeur.

FIGURE 3.9 — Libération du capot le plus simple entourant une lentille plan-convexe sphé-
rique.

Stratégie d’écriture. Puisque le contour cylindrique du capot est vertical (donc aligné
suivant l’axe optique du faisceau laser), son écriture ne peut étre réalisée que par un ba-
layage sous forme de chemins horizontaux superposés verticalement et écrits de haut en
bas (voir sous-sous-section 3.1.1.2). Les contours du capot seront donc écrits selon la
superposition verticale de chemins circulaires horizontaux fermés (cercles en strates), du
haut vers le bas (voir figure 3.10 (a)). Cet empilement de cercles s’étend de 'interface
air-verre jusqu’a la base du dioptre sphérique de la lentille, avec un recouvrement qui dé-
pend de l'objectif d’écriture choisi. En utilisant un objectif x50 (O.N. = 0,65) sur le BF33,
nous avons déterminé expérimentalement qu’un pas de 8 pm entre les cercles horizontaux
était suffisant pour que la gravure soit efficace. Un pas plus grand ne permet pas le recou-
vrement des cercles tandis qu'un pas plus petit allonge le temps d’écriture. L’écriture de
la surface convexe de la lentille en profondeur est quant a elle libre d’étre pratiquée selon
différents motifs de balayages. Toutefois, pour des raisons pratiques liées a la conception

sur AlphaCAM, 1’écriture en spirale est exclue. Bien que I’écriture sous forme de lignes
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paralleles soit une option envisageable, nous choisissons prioritairement le balayage sous
forme de cercles concentriques, comme présenté sur le schéma de la figure 3.10 (b). En
effet, la lentille étant une géométrie a symétrie de révolution, on peut s’attendre a ce qu’un
empilement de cercles concentriques décrivent au mieux cette géométrie. Le pas entre les
cercles suivant la courbure de la calotte sphérique est choisi a 2 pm, distance a priori
suffisante pour un recouvrement adéquat, basé sur les caractéristiques dimensionnelles du

voxel renseignées par FEMTOprint (voir tableau 3.1).

() \ (b)

FIGURE 3.10 — Stratégies d’écriture (a) des contours du capot sous forme de cercles su-
perposés écrit de haut en bas (b) de la surface conveze de la lentille sous forme de cercles
concentriques, également du haut vers le bas.

Précautions a prendre sur la profondeur d’écriture. Afin de déterminer la pro-
fondeur requise de la surface du composant a usiner, nous décidons de procéder dans un
premier temps a des essais comparatifs. Pour ce faire, nous réalisons une série de 5 len-
tilles de test dont les surfaces sont écrites de facon a ce que leur sommet se trouve a des
profondeurs respectives de 0, -5, -10, -15 et -20 pm par rapport a la surface supérieure du
substrat qui est la hauteur de référence Z = 0 nm. Le substrat utilisé est une plaquette de
BF33 de 26 x 10 mm? et d’épaisseur 500 pm.

La figure 3.11 rassemble les clichés réalisés au microscope optique (échelle x5) de ces 5
lentilles de tests fraichement écrites ; c’est-a-dire avant I’étape de gravure. La vue est prise
depuis le sommet du dioptre sphérique et la mise au point est faite au niveau de 'interface

air-verre (face supérieure du substrat de verre).

De cette série de clichés, nous pouvons établir plusieurs constats :
o Sur les composants dont le sommet est écrit a des profondeurs de 0 et -5 pm, on
observe la présence d’une tache ronde centrale tres contrastée. Le diametre de cette
tache est plus faible pour -5 pm que pour 0 pm : il décroit donc avec la profon-

deur d’écriture. Les taches visibles correspondent a des régions hautement diffusives

85



3.1. Méthode d’usinage FLICE

-15 pm -20 pm

FI1GURE 3.11 - Clichés au microscope optique, vu du dessus, en grossissement X5 et en
réflexion, de lentilles fraichement écrites (avant gravure humide) a (a) 0 pym, (b) -5 um,
(c) -10 ym, (d) — 15 um, (e) -20 um. Barre d’échelle 500 pm.

formées par des effets non escomptés de I'irradiation laser. Une observation plus mi-
nutieuse (non présentée ici) montre que ces zones s’averent étre en partie exposées
a lair et présentent un état de surface chaotique associé a un éparpillement de
micro-fragments de verre. Le verre semble donc avoir subi une ablation dans ces
régions proches de l'interface air-verre.

e Pour le cas de la surface écrite a - 10 pm, on observe la présence d’un motif or-
ganisé circulaire de taches ovoides sous la surface et au sein duquel on apergoit
des fissures/craquelures. Ce genre de motif ne trouve pas d’'interprétation évidente
mais sa périodicité nous permet de supposer qu’il soit causé par un phénomene
non-aléatoire, qui pourrait par exemple provenir de U'interprétation du G-code par
la machine d’écriture.

e Dans le cas des surfaces écrites a des profondeurs < -10 pm, la surface irradiée dans

sa globalité présente un aspect plutot homogene, sans présence d’artefacts.

Ces premiers constats nous permettent de conclure sur le fait que ’écriture de toute surface
3D dans la gamme de profondeurs [0,-10] pm conduit a des détériorations incontrolées du
matériau. C’est d’ailleurs ce que nous vérifions apres gravure, comme on peut le voir sur la
figure 3.12 qui rassemble les clichés réalisés au MEB des lentilles de test dont les surfaces

convexes ont été écrites a des profondeurs de : 0, -5, -10, -20 pm.

Pour chacune des profondeurs de 0, -5 et -10 pm, on observe une troncature du dioptre

qui prend la forme d'un cratere circulaire dont le diametre est relevé respectivement a
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633 pm, 475 pm, 163 pm et dont la surface, orientée horizontalement, est estimée pour
chacun a une profondeur moyenne d’environ [-12 , -10 pm]. Nous corrélons cette valeur
de profondeur a celle de la hauteur de la LAZ pour un objectif x50. Les détériorations
observées dans la gamme de profondeur [0 -10 pm] pourraient s’expliquer par le fait [4]
que les fortes contraintes mécaniques générées autour des zones écrites par laser sont
suffisamment élevées pour provoquer la rupture de la mince couche de verre située entre le
haut de la lentille et I'interface air-verre, impliquant la fragmentation et 1’éjection du verre
tel un phénomene d’ablation. Pour les irradiations plus profondes, ces contraintes vont se
relaxer progressivement dans un volume de verre suffisamment épais pour les supporter

sans dommage.

0 pm -5 pm -10 pm -20 pm

FI1GURE 3.12 — Clichés au MEB des lentilles gravées et préalablement écrites a 0 ym, -5
um, -10 pm et -20 uym. Barre d’échelle 500 pm.

En I’état, nous pouvons conclure qu’il n’est pas possible de découper de facon controlée -
au moyen d’'un objectif x50 - une surface convexe située dans la gamme de profondeur [0

-10 pm].

Précautions a prendre sur la stratégie d’écriture. Les résultats de ces premiers es-
sais comparatifs donnent également des réponses sur la pertinence des stratégies d’usinage
choisies. Par exemple, sur les clichés MEB des lentilles (post-gravure) rassemblés dans
la figure 3.12, nous constatons qu’'un balayage selon des cercles concentriques n’est pas
adapté. En effet, indépendamment de la profondeur impliquée, on observe la présence de
3 régions caractérisées par des états de surface différents : une région circulaire centrale,
un anneau intermédiaire et une couronne périphérique. Puisque ces régions se devinent
déja avant la gravure (voir les clichés au microscope optique en figure 3.11), il est pro-
bable que nous ayons a faire a trois régimes d’écriture différents qui s’établissent selon
trois niveaux de hauteur relatifs a la lentille. La transition entre ces régimes est nette, ce
qui suggere un effet de seuil associé a l'irradiation laser, elle-méme liée au déroulement
de I'écriture et donc la fidélité de l'interprétation du G-code. Puisque le G-code fixe les
parametres laser (énergie d'impulsion, taux de répétition) et ne contient a priori que des
consignes de déplacement de la platine XY, de ’axe de translation Z de 1'objectif d’écriture
et de la rotation du polariseur, nous supposons que sa mauvaise interprétation soit a 1’ori-

gine de I’établissement de ces différents régimes. Plus particulierement, nous soupgonnons
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que, selon différentes sections du G-code interprétées, différentes vitesses de déplacement
sont choisies par la machine, ce qui fait varier ’énergie déposée. N’ayant pas acces a ce
code (propriétaire), il est difficile de nous assurer de l'origine de tels phénomenes. Néan-
moins, nous pouvons imaginer que la fidélité de I'interprétation du G-code par la machine
d’écriture est conditionnée, d’une part, par la qualité de I'asservissement de la machine
d’écriture mais aussi par le G-code lui-méme et la densité de consignes qu’il implique. Si
dans ce code, beaucoup de consignes sont a traiter, ce qui concrétement revient a demander
I'écriture d’un parcours hautement défini (tres fin) et implique une densité de segments de
déplacement élevée, son interprétation est probablement moins fidele et I’est d’autant plus
lorsque la vitesse demandée est élevée, c’est-a-dire quand le temps de traitement doit étre
court. Lorsque le parcours d’écriture de la surface convexe sous forme de cercles concen-
trique a été congu sur AlphaCAM, il est clair que les cercles proches du sommet, les plus
petits, sont ceux qui sont décrits dans le code par une densité de segments de déplacement
la plus élevée. Les cercles situés vers la base sont décrits par des segments de déplacement
plus longs, ce qui implique une densité de consigne moins importante. En ce sens, on peut
supposer que, dans le G-code, trois sections de densité de consignes différentes sont in-
terprétées de maniere différente. On peut aussi supposer que la machine puisse s’adapter
a trois différents modes d’asservissement différents en fonction de la densité de consignes

incluses dans le code.

La non-continuité du profil observé en termes d’état de surface dans le cas de I’écriture
d’une surface convexe sous forme de cercles concentriques semble indiquer que ce type de
motif n’est pas adapté. Cela est d’autant plus vrai que, pour chaque lentille gravée, on
retrouve la présence d’une tranchée radiale partant du sommet du dioptre jusqu’a la base;
résultat de la gravure de la ligne créée par la juxtaposition de tous les points de jonction

des cercles concentriques.

Bilan. Nos essais préliminaires nous permettent donc de conclure sur plusieurs points :

1. La pertinence du processus de gravure en 2 étapes (découpe d’un capot) a été

validée.

2. La découpe des contours cylindriques par écriture d’une superposition de cercles

adjacents a également été validée.

3. Pour une écriture avec un objectif x50, il existe une profondeur critique minimale

en-deca de laquelle I'écriture laser dégrade fortement la surface a découper.

4. L’écriture d'une surface convexe par un balayage sous forme de cercles concentriques

n’est pas adaptée en 1'état .

Apres ces premiers essais, il faut maintenant se tourner vers d’autres stratégies d’écriture

et les optimiser si nécessaire.
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3.1.4.2 Facteurs qualitatifs influant sur "usinage

Comme I’écriture par cercles concentriques pose des problemes, nous avons décidé de

poursuivre 1’écriture de la surface selon un balayage décrit par des lignes paralleles.

Cette fois-ci, nous décidons de réaliser des composants de géométrie qualifiables de « sur-
mesure » et de taille nettement inférieure. Nous choisissons ainsi de fabriquer des micro-
axicons de 500 pm de diametre avec un angle d’apex de 5°. Les raisons de ce choix de
structure-test seront détaillées en début de chapitre 4. Notons que, a partir de cette phase
de développement, nous avons dii réaliser nos usinages sur le F'S, avec un objectif d’écriture
x 20 car nous n’avons plus été en mesure d’utiliser I'objectif x50 pendant plusieurs mois a la
suite d'un dysfonctionnement. Dans la suite de ce manuscrit (notamment en chapitre 4),

ces structures-tests seront nommées « MAO » pour plus de clarté.

Stratégies d’usinage. Les stratégies d’usinage choisies sont les suivantes :

o Les deux étapes du procédé de gravure primaire sont similaires a celles de la lentille
plan-convexe, ainsi que la stratégie d’écriture des contours du capot

o L’écriture de la surface convexe - concretement, le cone - par un balayage a lignes
paralleles peut se faire de 2 facons : soit selon un trajet qui implique le tracé des
lignes dans le méme sens (unidirectionnel), soit selon un trajet décrit par 'alter-
nance du sens de ce tracé (bidirectionnel). Des essais préliminaires montrent que
le balayage unidirectionnel conduit a des effets dissymétriques de gravure et un
décrochage du capot excessivement tardif. Ce phénomeéne n’ayant pas été observé
lorsqu’un trajet bidirectionnel est pratiqué, nous choisissons par conséquent d’écrire
la surface convexe selon un trajet bidirectionnel.

o Compte tenu des conclusions exposées au paragraphe précédent, I'axicon est en-
terré de sorte que la pointe soit située a une profondeur de 40 pm; profondeur
largement supérieure a la hauteur du voxel obtenu pour un objectif x20 (soit 24
nm) afin d’éviter les détériorations observées dans les expériences précédentes (voir
figure 3.13).

Verre

500 pm

FIGURE 3.13 — Schéma, en coupe, de la surface a découper pour réaliser un micro-axicon.

Vérification de I'usinage au MEB. Apres gravure de 5 micro-axicons identiques, les
observations au MEB (voir figure 3.14 (a)), montrent que les surfaces générées ne pré-

sentent ni les dégradations excessives ni les inhomogénéités observées auparavant en cas
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de balayage sous forme de cercles concentriques. Par conséquent, nous validons que le

balayage bidirectionnel de lignes paralleles est a priori un motif d’écriture pertinent.

(a) (b)

[ |
(ST
s S
Hauteur (pm)

D.E.
E— ’
600 T/ Latitude (um)
300 pm 300 0
— Longitude (um)
(©) (d)
30 - 30 -

| Selon D.E. | Selon 90° de D.E.

Hauteur (um)

0 0
250 -200 -150 -100 -50 0 50 100 150 200 250  -250 -200 -150 -100 -50 O 50 100 150 200 250
Distance (um) Distance (um)

FIGURE 3.14 - (a) Cliché MEB d’un des micro-azicons de 500 pm de diamétre d’angle
d’apex de 5°. « D.E. » correspond d la direction d’écriture FLICE. (b) Topographie de
ce micro-axicon obtenue par profilométrie optique a lumiere blanche aprés polissage de la
surface par laser COy. Facteur d’échelle en Z : x 20. Etendue de la surface : 886 x 662
um?. (c) Coupe passant par la pointe du micro-axicon selon la direction d’écriture. (d)
Coupe passant par la pointe dans la direction perpendiculaire a I’écriture.

Caractérisation par topographie. Afin d’obtenir davantage de détails quant a la mor-
phologie de la structure fabriquée et donc de vérifier la cohérence de nos stratégies d’usi-
nage, des mesures topographiques sont réalisées au moyen d’un profilometre optique a
lumiére blanche, le modele MSA 500 de Polytec (Waldbronn, Allemagne). Notons que la
mesure a nécessité un polissage préalable de la surface des micro-axicons en question (voir
annexe 1 qui détaille notre protocole de caractérisation des états de surface). Soulignons
que ce polissage n’altere pas leur profil de maniere significative lorsque les parametres sont

correctement choisis (voir section 3.2).

Défauts relevés. Sur les topographies obtenues pour chacun des micro-axicons polis, dont
un exemple est présenté en figure 3.14 (b)), nous observons un probléme de symétrie.
On remarque en effet des dissymétries autour de l’axe de révolution causées par l'incur-
vation de certains flancs. Selon la direction d’écriture (D.E.) (voir figure 3.14 (c)), les
flancs semblent concaves tandis que, selon la direction perpendiculaire a I’écriture (voir

figure 3.14 (d)), les flancs semblent droits (comme attendu).

Analyse. Afin d’analyser plus précisément ce défaut, nous avons extrait et analysé les
profils 2D de différentes coupes radiales de 'axicon ; c’est-a-dire des coupes prises selon

différents angles autour de I'axe de révolution sur le principe schématisé en figure 3.15
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(a). Notons que I'angle de la coupe de référence (0°) est choisi comme la direction des
lignes de l'écriture laser (notée D.E. sur la figure 3.15 (a)). Un tracé groupé de tous
les profils extraits selon des angles de 10° - dont deux sont représentés par les courbes
noires en figure 3.15 (b) pour les angles de coupe 0° [A] et 90° [B] respectivement -
souligne que certains profils sont droits, donc fideles a la forme de consigne, et d’autres

sont incurvés de maniere concave.

(a) (b)
1000 Coupe 4 0° [A]
25 2% . .
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800 g App. ordre 2
= 15
20 g
]
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B
— 5
5 600 =
= 15 & 0 . . . . .
g o 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
j= g
g K Coupe a 90° [B]
A 400 = ; : ; ;
25
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20 App. ordre 1 |
g App. ordre 2
200 P
5 % 10
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T
0 . . . . . . . .
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FIGURE 3.15 — (a) Topographie, vue de haut, d’un micro-azicon sur laquelle est schéma-
tisée deux coupes selon des angles de 0° et 90° autour de l'axe de révolution, notées [A]
et [B]. L’angle de référence (0°) est orienté dans la direction de l’écriture FLICE, notée
« D.E. ». (b) Tracés des profils obtenus de Uextraction des deux coupes [A] et [B] associés
a leurs courbes d’approximation d’ordre 1 et d’ordre 2 respectives.

Analyse des tendances. Nous avons évalué quantitativement la courbure de chacun des
profils extraits associés a 36 angles de révolution (10° d’écart) en les approximant par
un modele d’ordre 1 (une droite, donc) et par un modele d’ordre 2. Des exemples sont
présentés en figure 3.15 (b) (courbes bleues et rouges) dans le cas des profils pris
a 0° et 90°. La racine carrée de 'erreur quadratique moyenne (dit « Root-Mean-Square
Error », RMSE en anglais) peut alors étre déduite. Cet indicateur statistique correspond a
I'écart-type des résidus (différences/écarts entre le profil extrait et la courbe du modele) :
plus il est faible, plus le modele est précis et fidele a la réalité. A chaque profil extrait,
correspond ainsi deux valeurs de RMSE respectivement associés a une approximation
d’ordre 1 et une approximation d’ordre 2. Ces valeurs sont présentées sous forme d’un
graphique en coordonnées polaires en figure 3.16 (a) : en traits pleins rouge le RMSE
d’ordre 1 (RMSEL), en tirets rouge, le RMSE d’ordre 2 (RMSE2). Afin de croiser ces
données, nous avons aussi estimé I’angle d’apex correspondant a chaque profil, c’est-a-dire
I’angle d’inclinaison par rapport a I’horizontale de la courbe d’approximation d’ordre 1 de

chaque profil extrait. Les valeurs d’angles d’apex sont rapportées en figure 3.16 (b).
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er Ordre 330
2nd Ordre

300

FIGURE 3.16 — (a) En fonction de l’angle de révolution, l’écart quadratique moyen (RMSE)
pour une approximation d’ordre 1 (en bleu) et pour une approzimation d’ordre 2 (en rouge).
(b) En fonction de l'angle de révolution, l’angle d’apex estimé (en trait plein). La moyenne
arithmétique des angles d’apex, calculée a 5,77°, est affichée (en tirets) pour visualiser la
dispersion.

Sur la figure 3.16 (a), on peut tout d’abord constater que le RMSE2 ne varie presque pas
en fonction de I'angle de coupe et sa valeur est toujours inférieure a celle du RMSEL, restant
proche des ~ 0,1 pm. Le RMSE1 n’est quant a lui pas constant en fonction de ’angle
de coupe. Il évolue de fagon « symétrique » (par rapport a la direction perpendiculaire
a I’écriture) d’une valeur maximale de ~ 0,4 pm & une valeur minimale convergeant vers
celle du RMS2 (=~ 0,1 pm). Concrétement, cela confirme que d'une part les pentes orientées
dans la direction d’écriture ne sont pas droites mais incurvées (en 'occurrence concaves,
au regard des coefficients de I’équation obtenue) et d’autre part que les pentes orientées

dans la direction perpendiculaire a I’écriture sont droites.

Sur la figure 3.16 (b), nous pouvons ensuite remarquer que 'angle d’apex estimé (angle
d’inclinaison par rapport a I’horizontale de la courbe d’approximation d’ordre 1) varie
en fonction de l'angle de coupe et a la maniére du RMSE1 (symétrie par rapport a la
direction perpendiculaire a I’écriture). On retrouve des angles plus forts pour la direction
d’écriture contre des angles plus faibles dans la direction perpendiculaire a 1’écriture. Par
conséquent, cela signifie que les pentes orientées dans la direction de 1’écriture sont plus
inclinées que les pentes orientées dans la direction perpendiculaire a I’écriture. Ces effets
se devinent sur la topographie en figure 3.15 (a). Notons par ailleurs que les valeurs
d’angle d’apex sont toutes au-dessus de la valeur de consigne, spécifiée a 5° puisque leur

moyenne (tracée en tirets) vaut 5,77° et leur une étendue est de [5,46° - 6,18°].

Discussion. Nous pouvons conclure que ces premiers micro-axicons MAO obtenus sont
asymétriques, principalement car les pentes orientées dans la direction de ’écriture FLICE
sont incurvées mais aussi plus inclinées. Le phénomene a l'origine de cette plus forte incli-

naison et incurvation est imputé a la cinétique de gravure. Comprenons tout d’abord que
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I’écriture FLICE de ’axicon sous forme de lignes paralleles amene a orienter la solution de
gravure dans la direction d’écriture. La gravure est donc anisotrope car elle suit préféren-
tiellement les chemins d’écritures orientés collectivement selon une méme direction. Avec
une telle stratégie d’écriture, la pointe de 'axicon est la région la plus éloignée des zones
d’acces de la solution de gravure. La pointe est donc toujours gravée en dernier et lorsque
ce moment arrive, le capot qu’elle retient est d’ailleurs libéré. Au cours du processus de
gravure, nous supposons alors que, sur le principe schématisé en figure 3.17 | les parties
gravées en premier - c¢’est-a-dire les parties basses - deviennent des zones de transit pour la
solution de gravure qui peut avec le temps creuser le substrat dans le sens préférentiel qui
est celui des régions non-gravées, c’est-a-dire les parties hautes (la pointe). Il en résulte
une inclinaison plus forte dans la direction d’écriture et plus la gravure est longue, plus ce

phénomene est accentué.

Coupe dans la direction d'écriture (0°)

- = = => Chemin de la solution de gravure

Effet de gravure excessive

FIGURE 3.17 — Schématisation, vue en coupe, du processus de gravure d’un micro-axicon
a un temps t1 puis un temps ty. La coupe est prise comme la direction de [’écriture.

Cette conjecture nous suggere qu’il faut favoriser un acces plus uniforme de la solution de
gravure aux régions écrites et minimiser le temps de gravure autant que possible. Pour cela,
notre solution est d’ajouter de nouveaux acces a la gravure en répartissant sur la surface
d’intérét des coupes verticales reliées a 'interface air-verre sous la forme d’un quadrillage.
Ces coupes verticales permettront par ailleurs de fragmenter le capot. Il est bon de noter
que cette solution présente un inconvénient : grace a des essais exploratoires, nous avons
mis en évidence le fait que ces découpes additionnelles entrainent un marquage sur la

surface d’intérét.

Bilan. De cette étude, nous retiendrons finalement que :

1. La stratégie d’écriture consistant au balayage bidirectionnel de lignes paralleles

juxtaposées est pertinente. Toutefois, en 1’état, elle ne permet pas d’obtenir des
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structures fideles a cause des effets prononcés de la gravure anisotrope qu’elle im-
plique.
2. Il faut donc améliorer notre stratégie de gravure en ajoutant une étape qui consiste,

en résumé, a multiplier les voies d’acces et minimiser le temps de gravure.

3.1.5 Optimisation des stratégies d’usinage

Ayant déterminé un principe d’optimisation dans notre stratégie d’usinage, il nous reste
a présent a le mettre en pratique et étudier les parametres influants. A cette occasion, il
nous faudra aussi déterminer quantitativement l'influence d’un parametre d’usinage qui

n’a pas été étudié jusqu’ici : le pas de recouvrement entre les lignes paralleles.

3.1.5.1 Influence des parameétres d’usinage sur la cinétique de gravure

L’hypothése formulée précédemment est que la multiplication des voies d’acces permet a
la fois une meilleure pénétration des réactifs de gravure au niveau des surfaces d’intérét
mais aussi une fragmentation du capot. On peut y parvenir en réalisant simplement des
découpes verticales (sur les mémes principes et parametres d’usinage que dans le cas de

la découpe des contours du capot) selon un quadrillage ou motif en damier.

Objectif. Nous cherchons a déterminer I'influence quantitative sur le temps total de gra-

vure (ou temps de libération de la structure) de différents parametres d’usinage qui sont :

« le pas a programmer lors de ’écriture de la surface d’intérét par un balayage bidi-
rectionnel de lignes paralléles, qu’on appelera « pas d’usinage » dans la suite (voir
figure 3.18 (a))

 le pas a appliquer entre les surfaces d’acces a la gravure en damier, qu’on appelera
« pas de fragmentation » (voir figure 3.18 (b))

« la distance de recouvrement (selon Z) a appliquer entre les surfaces d’acces et la
surface d’intérét, qu’on appelera la « distance d’arrét » (voir figure 3.18 (c)). En
ce qui concerne ce parametre, I’objectif sera de déterminer la distance optimale pour
laquelle 'acces a la gravure est garanti tout en évitant le marquage de la surface

d’intérét.

Démarche appliquée. Au vu du nombre de parametres (ou « facteurs ») d’usinage a
étudier, il parait indispensable de mettre en ceuvre un plan d’expériences. Nous avons
choisi un plan d’expériences factoriel complet qui, pour chaque parametre étudié, fait
correspondre deux valeurs : une haute et une basse. Ce type de plan nécessite de fabriquer
a minima 2% = 8 structures de test d'usinage différents, auxquelles nous décidons d’ajouter

ce que l'on appelle des « points de contrdle » ou « points milieu ». Les points milieux
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(©)

[

FIGURE 3.18 — Définition des 3 différents paramétres d’usinage a étudier : (a) le pas
d’usinage, (b) le pas de fragmentation du capot, (c) la distance d’arrét.

permettent de déterminer si le modele décrivant la réponse du systéme (ici le temps de
gravure) qu’on cherchera est linéaire ou quadratique. Cela nous ameéne donc a 9 usinages
différents. Dans l'intention d’évaluer la répétabilité de la mesure et de vérifier la validité
du modele, nous réalisons des répétitions de chaque structure pour atteindre 20 structures
de test.

Les structures de test sont des cavités rectangulaires de 600 x 600 pm? par 55 pm de
profondeur. Ce choix est motivé par le fait que la géométrie du capot induite par 1'usinage
FLICE de ce genre de structure est la plus simple et la plus générique qui soit : c¢’est un
parallélépipede rectangle (pavé droit) qui peut étre envisagé dans la plupart des stratégies
de gravure pour réaliser des composants plan-convexes de faible fleche. Les dimensions,
en particulier la profondeur, se justifient par notre volonté d’achever la fabrication des
micro-axicons déja présentés dans la sous-partie précédente. Puisqu’il faut maintenir leur
ancrage en profondeur de sorte que leur sommet soit enterré a 40 pm de profondeur, leur

base se trouve donc a environ 55 pm de profondeur.

Parametres du plan d’expériences. Les parametres d’usinage associés aux 9 cavités

différentes réalisées pour notre plan d’expérience sont décrites dans le tableau 3.5.

TABLEAU 3.5 — Valeurs des paramétres d’usinage (ou facteurs) associés aux 9 configura-
tions de cavités destinées a notre plan d’expérience factoriel complet.

Nombre de Pas des lignes Distance Pas de
répétitions d’usinage (nm) d’arrét (nm) fragmentation (pm)
1 8 100
3 8 100
3 8 300
%2 1 8 300
1 24 100
3 24 100
3 24 300
1 24 300
x4 2 16 200

En ce qui concerne les valeurs de la « distance d’arrét », notons que nous avons attribué
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une valeur basse de 8 pm car celle-ci correspond a la valeur du pas de recouvrement
que nous avons déterminé comme suffisant pour garantir des découpes verticales par la
superposition de lignes horizontales (voir sous-sous-section 3.1.3.1). La valeur haute a
été fixée a 24 pm qui est la hauteur supposée du voxel généré par un objectif d’écriture x20.
Les valeurs limites du « pas d’usinage » sont choisies comme valeurs entieres en microns,
centrées autour de la valeur utilisée dans les essais antérieurs (2 pm). Les valeurs limites
du « pas de fragmentation » sont choisies comme des multiples de 100 pm en prenant pour

valeur haute la moitié¢ de la longueur du c6té de la cavité (soit 300 pm).

Protocole expérimental. Afin de déterminer le temps total de gravure de chacune de
ces structures, un suivi temporel de la gravure est mené. Le protocole expérimental adopté
consiste a immerger a un instant t = 0 min l'intégralité des dispositifs fraichement écrits
dans le bain de gravure, puis d’observer a intervalles réguliers et au moyen d’un microscope
optique la cinétique de la gravure, c¢’est-a-dire la diffusion du KOH au travers des zones
écrites. Cette diffusion s’observe nettement dans les plans XY car le contraste entre les
zones gravées et non-gravées est grand. L’intervalle de temps que nous avons choisi au
départ entre chaque observation est de 20 min, ce qui est suffisant pour distinguer un
changement manifeste entre deux états. En pratique il a été possible de rallonger le pas

d’observation a 30 min a partir des 70 premieres minutes de gravure

Notons que toutes les cavités ont été réalisées sur un unique substrat de 20x20x0.5 mm?,

afin de pouvoir observer collectivement I’avancement de la gravure.

Résultats. Les résultats de I'expérience sont présentés dans le figure 3.19. On peut y
retrouver les suivis visuels de la gravure de chaque structure-test sous la forme d’une série
de clichés au microscope, vu de haut et pris a différents intervalles de temps. Les suivis

des structures-test sont triés par ordre croissant selon le temps total de gravure associé.

Sur les clichés réalisés a I'instant t = 0 min, ol nous sommes donc censés observer I'aspect
des échantillons fraichement irradiés, les lignes les plus sombres correspondent aux coupes

de fragmentation et aux contours du capot qui se trouvent étre dans 1’axe de visualisation.

Sur les clichés correspondants aux intervalles successifs, on visualise la pénétration du

KOH au fond de la cavité par la silhouette sombre qui se dessine au fur et a mesure.

Lorsque le capot se détache (c’est-a-dire lorsque la cavité se libére), on n’observe plus
qu'un arriere-plan entierement noir. Le temps de gravure total est déterminé par la durée

a laquelle on observe cette libération des éléments du capot.

Analyse qualitative. On constate tout d’abord que pour un méme temps de gravure, la
progression de la solution de gravure est nettement différente en fonction des configurations
d’usinage appliquées. Nous remarquons notamment que les structures réalisées selon des

pas d’usinage élevés (3 pm) sont beaucoup plus longues a étre libérées. 11 est donc clair
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Temps de Gravure

Pas Distance Pas de
d'usinage d'arrét | fragmentation| 0 min 20 min 50 min 70 min 100 min 130 min 160 min

(um) (um) (um)
1 8 100
1 8 300
3 8 100
1 24 300
1 24 100
3 8 300
2 16 200
3 24 300
3 24 100

FIGURE 3.19 — Suivi de la gravure de chaque structure-test (cavités de 600 pm de coté),
triés par ordre croissant selon le temps de libération du capot.

que certains facteurs présentent une influence plus importante que d’autres.

Analyse quantitative. Pour déterminer quantitativement quels facteurs ont le plus d’in-
fluence, nous modélisons la réponse du systeme (temps de libération) en fonction des fac-
teurs selon un modéele linéaire de type « polynomial du premier degré avec interactions »

(dit modele PDAI) qui se présente sous la forme :
Y=A -+ al.Xl + a2.X2 + (1,3.X3 + bl.Xl.XQ + b2.X1.X3 + b3.X2.X3 + C.XI.XQ.X:;

Avec Y le temps de libération, X; le pas de 1'usinage associé a son degré d’influence a;, X,
le pas de fragmentation associé a son degré d’influence ay, X3 la distance d’arrét associé a
son degré d’influence as. by est le coefficient d’interaction entre X; et X5 , by est le coefficient

d’interaction entre X et X5 , b3 le coefficient d’interaction entre X; et X3. ¢ le coefficient
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d’interaction des 3 facteurs réunis. A est défini comme le décalage du modele.

Cette équation a pu étre résolue au moyen d’un logiciel de statistiques et de plan d’ex-
périences : Minitab® Statistical Software (Minitab 20, LLC, 2021). L’équation résolue se

présente ainsi, en unités dites « normales » :
Y =33,9—-6,88.X7 —1,953. X5 + 0,0188.X35 + 3,984.X1. X5 + 0,0687.X;. X3

Avec Y en minutes et X; € [1 — 3], Xy € [8 — 24] et X3 € [100 — 300]. Puisqu’on vérifie
que les réponses des points milieu modélisées correspondent aux valeurs expérimentales,

ce modele est bien linéaire (non-quadratique) et donc valide.

De TI'analyse du diagramme de Pareto et des diagrammes des effets normalisés de chaque

facteurs générés par le logiciel (voir figure 3.20), plusieurs conclusions peuvent étre tirées :

o Les coefficients b3 et ¢ attribués respectivement aux interactions X,. X3 (couplage

« pas de fragmentation x distance d’arrét ») et X;.X5.X3 (le couplage de tous les

facteurs réunis) ont une influence qu’on peut considérer comme nulle. D’ailleurs,
I’algorithme de résolution les retire de I’équation.

o L’influence de X; (le pas d’usinage) est la plus élevée et va vers une augmenta-
tion du temps de libération. L’influence de X, (la distance d’arrét) est la plus
influente apres le pas d’usinage et va également vers une augmentation du temps
de libération. L’interaction X;.X5 est la troisieme plus élevée et va aussi vers une
augmentation du temps de libération. Il en va de méme pour X3 (pas de fragmenta-
tion) et l'interaction X;.X3. En somme, tous les facteurs sont a diminuer lorsqu’on
souhaite minimiser le temps de gravure. C’est d’ailleurs ce qu’on vérifie expérimen-
talement : les temps de libération les plus bas sont associés aux valeurs de X;, Xs

et X3 les plus basses.

Diagramme de Pareto des effets normalisés

al/ s o Diagrammes des effets
(réponse = TempsLibération; a = 0.05)

Terme
272 X1 X2 X3
A 220 »
180 g
B ‘ Y 140 -
5 | ‘ 100 _, -
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c 1 3 8 24 100 300
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AC 1 C : Pas de fragmentation (X3) X1. X3 X2.X3 X1.X2
i
‘ 300 X3 x3 ©
BC 1 i *- 1000 *- 1000 o 30 )
Y 200 - 3000 - 3000 . 240 / -
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T T T T T T T 100 - : -
5 10 15 20 25 30 35 1 3 8 24 1 3

Conclusions. Nous conclurons que la configuration d’usinage qui permet d’obtenir une

Effet normalisé

FIGURE 3.20 — Diagramme de Pareto et diagrammes des effets normalisés.
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gravure rapide (et potentiellement de meilleure fidélité) est la combinaison de :
1. Un pas d’usinage le plus faible possible (1 pm).
2. Une distance d’arrét la plus faible possible (8 pm).
3. Un pas de fragmentation le plus faible possible (100 pum).

Avec une telle configuration, nous avons pu vérifier que le temps de libération est minimum
et s’éleve a 50 min environ, ce qui est en accord avec les résultats expérimentaux (voir

figure 3.18, premiere ligne).

3.1.5.2 Résultats de I’étude de 1’état de surface

Afin d’évaluer si les facteurs d’usinage testés précédemment ont une influence sur ’état de
surface des structures obtenues, nous avons décidé d’étudier leur rugosité. Cette rugosité
sera évaluée selon une procédure décrite de maniere générique en annexe 1. La mesure de
rugosité de surface repose sur des mesures de profils au moyen d’un profilometre mécanique
a stylet (Dektak XT, Bruker) car il est le seul type de profilométrie adapté aux profils tres
rugueux (voir début de 'annexe 1). Pour chacune des 9 cavités fabriquées, deux profils
selon des coupes passant autant que possible par le centre et orientées respectivement
selon les directions 0° et 90° par rapport a la direction d’écriture sont acquis. A ces fins,
le profilometre est équipé d’une pointe de 2 pm de diametre et les scans sont configurés

pour obtenir une résolution de 0,1 pm/pt selon une force appliquée par le stylet de 6 mg.

Puisque toutes les cavités ont été réalisées sur un substrat de verre unique et qu’elles
n’ont pas été libérées a des temps identiques, il est important de souligner que certaines
d’entre elles ont été soumises a une gravure excessive ; une sur-gravure. Cette sur-gravure
a pour effet de réduire la rugosité du fond des cavités puisque la gravure devient isotrope
et ne s’attaque plus qu’au verre non-irradié. Par conséquent, la rugosité mesurée n’est pas
totalement représentative de la rugosité qui serait mesurée immédiatement apres libération
du capot. Il ne faudra donc pas oublier que I'influence des facteurs d’usinage sur la rugosité
obtenue est biaisée et que si nous avions voulu évaluer dans le détail cette influence, il aurait
fallu réaliser séparément, puis suivre une a une chaque structure de test au cours de la
gravure pour finalement mesurer leurs rugosités respectives juste apres libération. Dans
notre cas, nous devons donc considérer les résultats en fonction des parametres d’usinage

mais aussi du temps de sur-gravure.

Rugosité. Pour chaque cavité gravée, nous mesurons la rugosité RMS (R,) selon la direc-
tion d’écriture FLICE (0°) et selon la direction perpendiculaire a 'écriture FLICE (90°).
La rugosité RMS est une donnée statistique qui correspond a la moyenne quadratique de
la hauteur du profil de rugosité (voir fin de 'annexe 1). Dans le cas traité ici, le profil
de rugosité est obtenu apres application sur le profil primaire d’une fréquence de coupure

(ou « cut-off ») de 20 pm. En figure 3.21, est affichée la rugosité RMS de chaque cavités
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selon la direction perpendiculaire a 1’écriture, en fonction de leur temps de sur-gravure

(temps passé apres libération du capot).
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FIGURE 3.21 — Rugosité RMS selon la direction perpendiculaire a [’écriture pour chaque
cavité en fonction du temps de sur-gravure (temps passé apreés libération du capot). Lé-
gende : [pas d’usinage (um) - distance d’arrét (um) - pas de fragmentation (um)].

Comme nous le constatons sur ce graphique, la rugosité RMS selon la direction perpen-
diculaire a I’écriture a tendance a diminuer avec le temps de sur-gravure mais les va-
leurs relevées sont toutes comprises dans une méme gamme comprise entre [90 - 210] nm,
qu’importe les parametres d’usinage et le temps de sur-gravure. Cette gamme, qu’on peut
considérer comme étroite, témoigne d’une faible dispersion de la rugosité en fonction des
parametres d’usinage et de sur-gravure. Cela suggere une influence faible sur la rugosité et
il est vraisemblable qu’aucune optimisation des parametres d’usinage ne permettront de
minimiser la rugosité. Cette conclusion est identique dans le cas de la rugosité RMS selon
la direction de I'écriture (0°), en revanche, les valeurs relevées sont nettement plus basses.
La rugosité dans la direction 0° est en moyenne de 80 nm, soit 70 nm de moins que dans
la direction 90°. Cela est probablement le résultat de la gravure anisotrope engendrée par
I’écriture selon le motif de type lignes paralleles, phénomene déja constaté indirectement
en sous-sous-section 3.1.4.2. Cela s’explique par le fait que la gravure est favorisée dans
le sens de I’écriture en raison de ’acheminement préférentiel de la solution de gravure le

long des nano-réseaux étant orientés dans la direction d’écriture.

Finalement, nous noterons que les valeurs de rugosité relevées sur nos échantillons — que ce
soit dans une direction comme dans I'autre — sont faibles en comparaison avec les structures
réalisées par technique d’usinage par ablation laser femtoseconde qu’on retrouve dans la
littérature [9, 10]. Cela signifie que le polissage que nous devrons effectuer - polissage
indispensable compte tenu du niveau de rugosité encore trop élevé pour des applications

optiques - ne devrait pas étre conséquent.

Répétabilité de 'usinage. Les mesures de profil effectuées sur les 4 structures « points
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milieu » (pas d’usinage = 2 pm, distance d’arrét = 16 pm, pas de fragmentation = 200
nm), montrent que les rugosités sont trés proches les unes des autres. Sachant que les
quatre structures sont libérées pour un temps identique, cette faible dispersion (écart-type

de 14 nm) témoigne alors d’une répétabilité de 'usinage satisfaisante.

Profondeur des cavités. Un autre point intéressant constaté grace aux mesures de profil
effectuées concerne la profondeur de chaque cavité. Celle-ci est comprise entre [65 — 69]
pm, soit en moyenne ~ 12 pm en dessous de la profondeur de consigne (55 pm). Ce résultat
n’est pas surprenant : il provient du fait que le point de référence attribué a la LAZ, tel que
les ingénieurs de FEMTOprint 'ont congu, est positionné au niveau de sa demi-hauteur.
Dans le cas d’'un objectif x20, la hauteur est d’environ 24 pm (voir tableau 3.1), on grave
donc les zones balayées sur 12 pm au-dessus et en-dessous par rapport a la coordonnée de
consigne. On retiendra donc que lorsqu’on réalise une découpe d’une surface dans le verre,

celle-ci est abaissée verticalement d’une demi-hauteur de LAZ.

Distance d’arrét optimale. Un dernier point important constaté grace aux mesures de
profil concerne les cavités réalisées selon des distances d’arrét de 8 ym (valeur minimum
testée) pour lesquelles on observe un marquage de la surface accentuée au niveau des zones
de jonctions entre les surfaces de fragmentation et la surface d’intérét (le fond plat de la
cavité). Nous attribuons ce marquage a un recouvrement excessif des surfaces de fragmen-
tation sur la surface d’intérét. En effet, compte-tenu de la hauteur de la LAZ (~ 24 pm),
le recouvrement est ici excessif pour les distances d’arrét inférieures a 12 pm (c¢’est-a-dire
en dega de la demi-hauteur). Puisque nous avons conclu que, pour optimiser nos stratégies
d’écriture, la distance d’arrét doit étre minimisée (voir sous-sous-section 3.1.5.1), nous

choisirons a présent une distance d’arrét égale a 12 pm lors de nos usinages ultérieurs.

3.2. Méthode de polissage par laser C'O;

Diverses techniques ont été étudiées dans le passé pour lisser des microstructures en verre,
notamment pour les besoins en micro-optique, mais peu d’entre elles permettent de main-
tenir leur profil global sans le déformer. Comme le polissage au laser CO, semble étre une
technique appropriée a nos objectifs de fabrication, nous avons souhaité développer une

méthode basée sur ce type de technique.
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3.2.1 Description de la technique

3.2.1.1 Principes

L’irradiation par laser C'O, est particulierement intéressante lorsqu’il s’agit de réaliser un
traitement thermique local sur les verres [11, 12]. En effet, le rayonnement d’un laser CO,,
caractérisé par une longueur d’onde centrée autour de 10,6 pm, est fortement absorbé par
les molécules qui constituent les verres de Silice (SiO3). A I’échelle microscopique, 1’ab-
sorption de I’énergie attribuée a ce rayonnement (quantifiée a 0,2 eV) entraine la vibration
d’étirement des liaisons Si — O et provoque un échauffement localisé [13]. Selon la puis-
sance du rayonnement mis en jeu, cet échauffement peut alors entrainer une fusion locale

du verre.

Pour cette raison, on retrouve bon nombre d’applications qui utilisent le traitement par
laser C'Oy pour faire fondre et remodeler localement des profils 3D en verre, notamment
pré-usinés par FLICE. Dans ce contexte, on peut par exemple transformer un cube en une

boule parfaitement sphérique [14].

L’irradiation des verres par laser C'O; se distingue des autres techniques de traitement
thermique par le fait que I’énergie est majoritairement déposée sur une fine couche en
surface (épaisseur de peau) en raison de la tres forte absorption du verre. Cette épaisseur
varie entre 40 pm et 4 pm suivant la température a laquelle est portée le substrat (voir
figure 3.22). C’est pour cette raison que l'irradiation laser C'Oq peut étre utilisée pour
le polissage des surfaces de verre rugueuses. Par exemple, on retrouve I’emploi de cette
technique dans le lissage des surfaces de canaux-microfluidiques de faibles dimensions [15],
et méme de structures micro-optiques free-form a géométries fines telles que les micro-
axicons [16-18]. Le graphique de la figure 3.22 montre la profondeur d’absorption du
rayonnement laser par le FS selon différentes températures et différentes raies spectrales
du laser C'O,. On remarque que la raie d’émission a 10,26 pm est la plus favorable pour

limiter ’action du laser a la plus fine épaisseur possible.
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FIGURE 3.22 — Evolution de la profondeur d’absorption du FS en fonction de la tempéra-
ture, a différentes raies spectrales d’un laser COy. Tiré de [19].
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Phénomeénes impliqués. L’effet de polissage peut principalement s’expliquer par le phé-
nomene physico-chimique de relaxation des tensions de surface. Il a été décrit [19, 20] que
Iirradiation par laser CO; permet de générer une fine couche de verre de faible viscosité en
surface. Cette couche, fluide et mobile, flotte sur le volume plus visqueux et se réarrange
spontanément en minimisant les tensions superficielles. Ce phénomeéne de relaxation sup-
prime naturellement les hautes fréquences spatiales, correspondant a la rugosité de surface
notamment, ce qui a donc pour effet de lisser la surface sans pour autant modifier sa forme

globale si I’épaisseur affectée par le laser est suffisamment faible.

Notons que le polissage par laser C'O, sur les verres implique la création de gradients
de températures élevés entre la surface et l'intérieur du verre, autrement dit des chocs
thermiques. Le FS est particulierement bien adapté a ce procédé du fait de sa grande
résistance aux chocs thermiques, attribuée a un coefficient de dilatation thermique (ou
« Coefficient of Thermal Expansion » (CTE) en anglais) cinq fois inférieur a celui des
autres verres « standard » (CTE = 0,5.107%/°C ). Le BF33, réputé lui aussi pour sa
résistance (CTE = 4.1075/°C), est également un bon candidat pour ce genre de procédé,

mais certainement dans une moindre mesure comme nous le confirmerons plus tard.

3.2.1.2 Avantages

Contrairement a un procédé de polissage par chauffage volumique (recuit thermique) ou a
un procédé de polissage par chauffage surfaciques de type recuit de surface a la flamme oxy-
hydrogene (H HO) dont les effets sont tous deux abordés en sous-sous-section 1.2.2.8, le
polissage par laser C'O, permet de maintenir avec une plus grande fidélité la forme globale
d’une structure. On peut alors envisager de lisser des profils qui présentent de plus hautes
fréquences spatiales, ce qui semble pertinent dans le cadre de la fabrication de composants

micro-optiques sur-mesure.

Comparé a des procédés de polissage mécanique de type abrasion surfacique, qui eux aussi
garantissent le maintien d’une forme globale, le polissage laser C'Oy présente 'avantage
d’étre un procédé sans contact et potentiellement bien plus localisé. Les procédés de type
abrasion sont d’ailleurs plus facilement applicables a des structures macroscopiques que
microscopiques. Des rugosités de I'ordre 25 nm RMS ont été rapportées en utilisant cette

technique [18]

3.2.1.3 Stratégies et conditions de polissage

Lisser une surface rugueuse dans sa totalité par irradiation d’un spot laser C'Os, sans que
son profil soit déformé, nécessite d’obtenir une élévation de la température spatialement

homogene sur la totalité de la surface.
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Stratégie N°1. L’irradiation statique de la totalité d’'une surface par un spot mis en forme
pour atteindre la taille de la surface ne semble pas adaptée, car il sera difficile d’éviter les
inhomogénéités d’intensité laser, par exemple dues a la nature Gaussienne du faisceau et

nécessiterait un laser particulierement puissant.

Stratégie N°2. Il est aussi envisageable d'utiliser le balayage en trame de la totalité de la
surface par un spot de dimension plus faible. Dans ce cas, pour parvenir a homogénéiser
la montée en température de toute la surface, il faudrait que le balayage soit suffisamment
rapide devant le temps de montée en température du verre pour un spot fixe. De cette
maniere on peut créer I’équivalent d’un chauffage progressif de la totalité de la surface
de I’échantillon. Cependant cette stratégie nécessite un balayage particulierement rapide
qu’on peut imaginer reposer sur un scanner a miroir galvanométrique fonctionnant a une

vitesse tres élevée. Néanmoins, nous ne disposions pas d’un tel équipement.

Stratégie N°3. Une derniere stratégie, cette fois-ci envisageable dans la pratique et que
nous avons donc retenue, repose sur le balayage en trame « lent » du spot laser, impliquant
un polissage de la surface point par point (la surface traitée se solidifie de nouveau apres
le passage du spot). Cette stratégie sera mise en ceuvre par un montage sur-mesure simple
basé sur une platine motorisée. Dans ce cas, il nous faudra alors développer une méthode
optimisant la combinaison de plusieurs parametres tels que : la puissance laser, la vitesse

de balayage et le taux de recouvrement entre les lignes de balayages en trame.

Fenétre de polissage. Plusieurs travaux ayant étudié les effets d’une irradiation laser
C'O, sur des verres se retrouvent dans la littérature [19, 21, 22]. Les conditions pour obtenir
un effet de polissage (ou « fenétres de polissage ») sont décrites a la fois pour le FS et le

BF33 en ce qui concerne les températures de surface a atteindre [19].

Pour le FS, l'effet de polissage est obtenu quand la couche d’absorption de surface at-
teint une température entre 1950°C (« softening point » en anglais, ou température de
ramollissement) et 2750°C (température d’évaporation) a la pression atmosphérique (voir
figure 3.23 (a)). Cette fenétre de polissage peut s’obtenir de différentes fagons dépen-
dantes de la puissance du laser appliquée, de la section du spot laser et de la vitesse
de déplacement du balayage. Considérant les données de la littérature, ces fenétres s’ob-
tiennent pour des conditions réunissant des vitesses de l'ordre du mm/s, un diametre de

faisceau inférieur au mm et des puissances laser comprises entre 0 et 10 W.

Dans le cas du BF33, la fenétre de polissage est bien plus étroite car les dopants qui consti-

tuent ce matériau s’évaporent a des températures plus faibles que SiO,, (voir figure 3.23

(b)).
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FIGURE 3.23 - (a) Evolution de la viscosité et de la pression de vapeur associée au FS.
(b) Evolution de la viscosité et de la pression de vapeur associée au BF33. Tirés de [19]

3.2.2 DMatériel et conditions expérimentales

3.2.2.1 Essais exploratoires sur machine industrielle

Le développement dune technique de polissage par laser C'O, a été envisagé des le dé-
but de ce travail de these, mais aucun équipement n’était disponible au laboratoire. Na-
turellement, nous nous sommes tournés vers des fabricants et fournisseurs de machines
industrielles de marquage/gravure au laser C'Oy. Grace a I'entreprise Gamma-Tec (Staf-
felfelden, France), des essais préliminaires sur une machine de marquage laser Epilog Mini
24 (Epilog, USA) ont été réalisés. Ce modele est constitué d’'un systéme permettant le

déplacement cartésien d’un faisceau d’un laser C'Oy d’une puissance modulable entre 6 et
30 W.

Protocole. Le polissage d’une lentille de test sphérique en BF33 fabriquée lors de la
premiere phase expérimentale de développement de 'usinage FLICE a été réalisé. Cette
lentille, dont 1'usinage est abordé dans la sous-sous-section 3.1.4.1, correspond a 1’écri-

ture du sommet du dioptre a une profondeur de 20 pm.

Les essais ont consisté a balayer le faisceau laser sous forme de lignes paralléles, comme

schématisé en figure 3.24 (a).

La valeur de puissance a été fixée a 6 W (valeur minimale applicable par le laser). La
vitesse de balayage, également contrainte, a été fixée a 10 mm/s. Le recouvrement testé a
été choisi comme la moitié du diametre du faisceau, soit 100 pm. Considérant le diametre
du spot spécifié par le constructeur a 200 pm (fixe), on peut estimer que chaque point
situé sur une ligne de balayage est irradi¢ pendant 40 ms et 1’énergie déposée est de 7,6

J/mm?2.

Résultats. Les résultats obtenus apres ces premiers essais sont présentés au travers des
clichés MEB en figure 3.24 (b) et (c). On constate que l'irradiation a provoqué des

cassures qui ont été attribuées a un choc thermique que le matériau n’a pas supporté.
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500 pm 500 pm

FIGURE 3.24 — (a) Principe de balayage en trame réalisé pour le polissage d’une lentille de
test sphérique. Vu de haut. (b) Cliché MEB d’une lentille de test sphérique usinée en BF33
(diameétre 1,89 mm, rayon de courbure 4,19 mm) avant polissage. (¢) Méme lentille aprés
polissage au moyen d’une machine commerciale de marquage laser COq (Epilog Mini 24).
La puissance laser COqy a été réglée a 20 % de 30 W pour un spot de 200 um, le pas de
balayage unidirectionnel a été fixé a 100 pm.

Nous remarquons en revanche que 'effet de polissage recherché est tres net. Une analyse
visuelle plus détaillée ainsi que des mesures de rugosité RMS localisées - non présentées
ici - montrent toutefois que I’état de surface n’est pas homogene : les bords de la lentille
semblent moins lissés que le sommet et les lignes de balayage sont visibles sur la surface
de la lentille. De plus, on observe par contraste la présence de taches en surface que nous

attribuons a la migration de certains dopants.

Bilan. Ces premiers essais semblent montrer qu'un effet de polissage peut étre obtenu
sur le BF33 et cela au moyen d’une machine qui n’a pas été concue pour cet usage. Les
résultats obtenus sont donc prometteurs méme s’ils suggerent d’évidentes problématiques
a résoudre. Afin de disposer de plus de souplesse de réglage des parametres d’irradiation
laser, I'idée de 1'achat d’une machine industrielle a été abandonnée et nous nous sommes

tourner vers l'utilisation d’'un banc de polissage réalisé au laboratoire.

3.2.2.2 Montage sur-mesure

Le banc de polissage disponible, schématisé en figure 3.25, se compose d'un laser Diamond
C-30 (Coherent, Santa Clara, CA, USA), dont le faisceau fixe est dirigé verticalement par

un systeme optique vers la surface supérieure d’une platine X7 motorisée.

Le systeme optique comprend plusieurs miroirs et une lentille en ZnSe. Non-schématisés,
deux premiers miroirs sont placés en sortie du laser afin de régler I'incidence du faisceau
sur le miroir de renvoi (qui oriente le faisceau a la verticale). Un dernier miroir, percé
(laissant passer le faisceau laser), est aussi installé a la sortie de la lentille afin de pouvoir

visualiser ’échantillon au travers un systéme d’imagerie annexe (caméra et objectif).
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Interface LabVIEW

Verre

FIGURE 3.25 — Schématisation simplifiée du banc de polissage monté dans notre labora-
toire.

Le laser utilisé dans ce systeme peut fournir une puissance modulée jusqu’a 30 W. En
pratique, il est difficile d’obtenir des puissances faibles sous les 5 W. La platine motorisée
peut se déplacer jusqu’a des vitesses de 10 mm/s. Pour le pilotage du matériel et I’automa-

tisation du balayage en trame, une interface LabVIEW a spécifiquement été développée.

3.2.3 Détermination expérimentale des parametres de polissage

3.2.3.1 Fenétre de polissage

Dans un premier temps, les conditions pour lesquelles on obtient un effet de polissage sont
recherchées. Les premiers essais sont réalisés sur des cavités en F'S de 600x 600 x50 pm? pré-

cédemment fabriquées dans le cadre du plan d’expérience (voir sous-sous-section 3.1.4.1).

Nous commencons par déterminer les valeurs de puissance laser pour lesquelles une rugosité
minimale peut étre obtenue lorsqu’on pratique une irradiation statique. Dans cet objectif,
la taille de notre spot laser est fixée a 250 pm (mesuré a la largeur a mi-hauteur) et le

temps d’irradiation statique est fixé a 250 ms.

Grace a de multiples essais dans ces conditions d’irradiation selon plusieurs puissances
laser, on détermine le seuil de puissance pour lequel un effet de polissage apparait : il
s'éleve a 4,95 W. La figure figure 3.26 montre que 'effet de polissage est net et compris
dans un disque d’environ 150 pm de diamétre. A ce seuil, la rugosité RMS mesurée dans

le disque poli vaut 80 nm, ce qui est encore trop élevé.

A des puissances supérieures testées, on constate que la rugosité diminue et atteint un
minium de 9 nm pour une puissance de 5,70 W. Au-dela de 5,70 W, il n’y a plus de
diminution de rugosité et 'irradiation entraine un phénomene d’affaissement du verre. Ce

phénomene d’affaissement, visible en figure 3.27 pour les puissances de 5,85 et 6,00 W,
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FIGURE 3.26 — (a gauche) Topographie d’une cavité ayant subie une irradiation statique
durant 250 ms a 4,95 W selon un spot de diamétre 250 pm (largeur d mi-hauteur). (d
droite) Le profil de rugosité obtenu sur la section tracée en tirets.
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corrobore avec les données de la littérature. Il est responsable de la formation de puits dont
la profondeur augmente avec la puissance et peut atteindre jusqu’a 1,5 pm pic-a-pic pour
6,00 W. 1l est attribué, dans le cas particulier du FS, a la contraction du verre induite par
l'augmentation momentanée de la « température fictive » [19]. Cette température fictive
correspond au degré d’ordre au sein du verre liquide au moment de son figeage, c’est-a-
dire lors d’un refroidissement rapide. Plus la température de chauffe est élevée et le figeage
rapide, comme c’est le cas pendant le polissage laser C'Oy a haute puissance surfacique,
plus la température fictive sera élevée. Dans le cas spécifique du FS, une température
fictive élevée a pour effet de contracter le verre (on assiste a une dilatation pour les autres
verres comme le BF33 notamment). Ce genre de phénomeéne n’est pas souhaitable car il
peut étre responsable d’une déformation du profil. Il témoigne d’une énergie déposée trop

importante.

Pour une puissance de 5,70 W (voir figure 3.27), ce phénomene d’affaissement n’est pas
observé. De plus, la valeur de rugosité mesurée dans le disque poli, s’élevant a 10 nm,
correspond au niveau le plus bas obtenu, toutes puissances confondues. Nous concluons
ainsi que la puissance laser optimale pour obtenir la plus faible rugosité est de 5,70 W.
Nous calculons que les conditions d’irradiation ayant permis cette diminution maximale de
la rugosité sont associées a une énergie déposée de 34 J/mm? qu’on considére uniformément

répartie sur la largeur a mi-hauteur du spot.

Afin d’obtenir un effet de lissage du méme niveau que ce qui est obtenu précédemment
mais en pratiquant maintenant un balayage unidirectionnel sur le fond de nos cavités, il
faut faire en sorte que chaque point balayé soit irradié par un temps identique a celui des
essais statiques (250 ms). Considérant le diametre du spot (largeur a mi-hauteur) de 250

pm, nous calculons qu’une vitesse de 1 mm/s le permet.
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FIGURE 3.27 — (a gauche) Topographie d’une cavité ayant subie 3 irradiations statiques
pour des puissances laser de 5,70, 5,85 et 6,00 W. (a droite) Les profils d’ondulation
obtenus sur les sections tracées en tirets.

En réalisant des essais selon ces nouvelles conditions consistant a balayer le fond de nos
cavités, les résultats montrent que le lissage est détérioré. Les lignes balayées sont en effet
creusées pour les puissances testées. Cela est la conséquence du phénomene de contraction
du verre décrit précédemment et témoigne d’une énergie déposée trop importante. Afin
de diminuer I'énergie déposée, on choisi alors d’augmenter la vitesse de balayage puisque
la diminution de la puissance laser n’est pas souhaitable étant donné la difficulté qu’a le
laser a moduler des puissances sous les 5 W. Nous choisissons de fixer une vitesse de 2

mm/s. Dans ce cas, 1'énergie déposée est divisée par deux.

o7z
Cavité 600x600x55 pm>

Direction de balayage Laser CO2

FIGURE 3.28 — Principe de ’expérience, vu de haut. Le spot laser COy est balayé sur le
fond d’une cavité usinée par FLICE selon un trajet rectiligne a une vitesse de 2 mm/s et
a puissance fixe. Le balayage démarre et s’arréte a plusieurs dizaines de microns des bords
de la cavité.

Par I'essai de différentes valeurs de puissance laser centrées autour de 5,55 W, des résultats
intéressants sont tirés. On réalise alors une expérience qui consiste maintenant a balayer
de part et d’autre le fond des cavités en fonction de 6 puissances laser comprise entre 5,25

et 6,00 W. Les cavités utilisées ici sont les répétitions du point milieu (voir sous-sous-
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section 3.1.4.1) car elles présentent des états de surface similaires (rugosités RMS de
I'ordre de 150 nm selon la direction perpendiculaire a I’écriture FLICE). Comme schématisé
en figure 3.28, la direction de balayage laser C'Oy est choisie pour étre perpendiculaire
a la direction d’écriture FLICE et le trajet du faisceau démarre et s’arréte en dehors de
la cavité, a plusieurs dizaines de microns de distance des bords verticaux, afin de garantir

une vitesse de balayage stable lors du passage au niveau du fond de la cavité.

Uniformité de la rugosité. Les topographies des surfaces apres irradiation au laser
C'O, sont acquises au moyen d’un profilomeétre optique (Polytec) et la rugosité est évaluée
sur plusieurs trongons de 100 pm de longueur, en appliquant une fréquence de coupure
(cut-off) de 10 pm. On constate que la rugosité n’est pas uniforme le long de la ligne
irradiée. Quelque soit la puissance appliquée, elle est généralement plus élevée au départ
qu’a l'arrivée, comme on peut l'observer sur la figure 3.29. On observe également le
fait que les surfaces proches du premier bord vertical traversé par le faisceau laser sont

quasiment non-polies.
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FI1GURE 3.29 — Topographie a ’échelle x 20 d’une cavité doublement balayée selon 2 puis-
sances : en haut de 5,55 W et en bas 5,70 W. Le sens de balayage est indiqué par les
fleches en rouge. La direction d’écriture FLICE (DE) est indiquée en jaune. La rugosité
RMS est mesurée selon plusieurs troncons de 100 um représentés en tirets blancs, dans la
direction du balayage du laser C'O,.

Nous interprétons ces phénomenes par la dynamique du polissage qu’on décrit comme
la propagation d’un front thermique dont la température croit progressivement par effet
thermique cumulatif, faisant progressivement augmenter 'effet de lissage. Ainsi, lorsque
le spot est balayé sur une surface plane, la rugosité tend initialement a baisser le long
de la ligne de balayage jusqu’a se stabiliser (équilibre thermique). La rugosité n’est ainsi
pas uniforme dans le fond des cavités et plus faible a la fin qu’au début du balayage,
indépendamment de la puissance laser appliquée. De plus, on observe que la rugosité reste
a un niveau post-usinage (non-poli) du ¢6té du premier bord vertical traversé par le faisceau

laser. Nous l'interprétons comme un « effet de marche ». En effet, le balayage démarre en
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dehors de la cavité et le front thermique se propage a la surface du substrat jusqu’a ce
qu’il rencontre la marche constituée par le premier bord de la cavité, ou il est stoppé net.
Cette rupture fait perdre la dynamique du polissage. Une fois la marche passée, le front
thermique se reforme au fond de la cavité : son lissage ne peut pas bénéficier de l'effet
cumulatif précédent et il repart donc a zéro. L’effet cumulatif observé explique pourquoi il
est possible d’obtenir des rugosités en fin de balayage d’un niveau proche de celui minimal
observé lors de nos essais d’irradiation statique alors que I'énergie déposée a été divisée

par 2.

Evolution de la rugosité. Les résultats de cette expérience permettent également de
vérifier que la rugosité diminue avec 'augmentation de puissance laser. Sur la figure 3.30,
I’évolution de la rugosité RMS moyenne selon la direction de balayage du laser CO, est

tracée en bleu en fonction de la puissance laser appliquée.

Puissance optimale. La puissance optimale, définie comme le seuil a partir duquel la
rugosité ne diminue plus et le phénomene d’affaissement du verre apparait (voir courbe
rouge en figure 3.30), est déterminée a 5,70 W. A cette puissance, on obtient une rugosité
de 9 nm. Ce niveau de rugosité est intéressant car il est nettement inférieur a celui mesuré

pour le polissage de micro-composants usinés par ablation laser [18].

Dans ces conditions d’irradiation laser C'O,, le diametre du disque poli vaut entre 150 et
200 pm. Ce diametre est intéressant dans la mesure o1 nous pourrons étre capable de lisser
des surfaces localement : on pourra par exemple lisser nos axicons par de multiples passes

en prenant soin d’éviter la pointe.
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FIGURE 3.30 — En bleu, évolution en fonction de la puissance laser appliquée de la rugosité
RMS moyenne mesurée le long de la ligne de balayage laser CO2 (cut-off de 10 ym). En
rouge, évolution de la profondeur de la tranchée formée (profondeur pic-a-pic mesurée sur
le profil perpendiculaire d la direction de balayage du laser COs).

Cas du BF33. Plusieurs essais exploratoires sur divers échantillons en BF33 usinés par
FLICE nous ont rapidement amené a conclure de la difficulté d’un tel polissage. Nous avons

constaté que les substrats en BF33 sont fortement contraints et ont donc tendance a se
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fissurer consécutivement a une irradiation au laser C'O,. Nous attribuons ce comportement
a la moindre résistance du BF33 aux chocs thermiques comparée a celle du FS. Afin de
diminuer le gradient de température responsable des fissures, une solution pourrait étre
de chauffer la totalité du substrat au cours du processus de polissage a une température
s’approchant au plus pres de celle de son ramolissement (820°C). Toutefois, cette solution

est en pratique difficile & mettre en ceuvre en raison des températures concernées.

3.2.3.2 Distance de recouvrement

Nous cherchons a présent a déterminer les parametres de recouvrement pour lesquels la
totalité de nos surfaces pourra étre lissée de maniere homogene et sans déformation de
profil. Pour cela, nous commencgons par tester sur des cavités en FS le balayage unidirec-
tionnel & 5,70 W et 2 mm/s de plusieurs lignes qui se recouvrent avec des entraxes de 200

pm puis de 150 pm.

Résultats. Le recouvrement de 200 pm semble étre insuffisant car on reléve la présence
d’une bande interstitielle de rugosité résiduelle importante entre les passages du faisceau
laser CO, (voir figure 3.31 (a)). Lorsqu'un recouvrement de 150 pm est appliqué (voir
figure 3.31 (b)), cette bande tend a disparaitre. Néanmoins, dans ce dernier cas, une
ondulation périodique reste visible dans la direction transverse au balayage laser (voir
figure 3.31 (c)). Cette ondulation, dont la hauteur pic-a-pic s’éleve jusqu’a environ 500
nm, semble étre le résultat de la juxtaposition de tranchées correspondant au passage de
chaque ligne de balayage. Elle nous indique vraisemblablement qu'un effet d’affaissement
de la surface s’opeére et par conséquent, que la puissance laser appliquée est encore trop

forte (régime de contraction du verre).
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FI1GURE 3.31 — Topographies, vues de haut, de cavités irradiées de gauche a droite selon
(a) 2 passages avec un recouvrement de 200 pm, (b) 3 passages avec un recouvrement de
150 pm. (c) Profil d’ondulation relevé selon la direction transversale au balayage laser COy
(décrite par le trait jaune en (b)) dans le cas de 3 passages avec un recouvrement de 150
um. Les fléches en rouges représentent les balayages effectués.

112



Chapitre 3. Développement d'une méthode de fabrication de microlentilles sur-mesures

C’est pourquoi l'expérience est réitérée en diminuant légerement la puissance a 5,55 W.
Dans ce cas, on releve une rugosité RMS moyenne certes plus élevée (50 nm selon 90°)
mais une ondulation nettement inférieure (environ 100 nm pic-a-pic). Ainsi, pour résumer,

I'ondulation est diminuée au détriment de la rugosité.

@75(.
I
Y

FIGURE 3.32 - Principe du balayage en X puis Y.

Optimisation. Afin de réduire la rugosité, un balayage additionnel est appliqué selon une
direction perpendiculaire au précédent. Nous réalisons ainsi le balayage d’une cavité sur
le principe schématisé en figure 3.32. La vitesse est reste fixée a 2 mm/s et la puissance
ajustée a 5,55 W.

Résultats. Cette expérience montre que la rugosité est maintenant uniforme sur la totalité
de la surface. On releve des rugosités similaires dans les directions X et Y, observables en

figure 3.33. La dispersion mesurée (écart-type) est en effet de 'ordre de 4 nm.

(a) Selon X (b) SelonY
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FI1GURE 3.33 — Topographie a [’échelle X5 d’une cavité balayée par cing passages consécu-
tifs en X puis Y d une vitesse de 2 mm/s selon une puissance de 5,55 W. (a) Mesures de
rugosité RMS selon différents trongons en X. (b) Mesures de rugosité RMS selon différents
troncons en Y.

Elle montre également que la rugosité est diminuée par rapport a un balayage unidirec-
tionnel et qu’elle est uniformisée selon les 2 axes, ce qui n’est pas le cas apreés usinage
FLICE (du fait de I'anisotropie de la gravure). Nous relevons une rugosité RMS moyenne

de 14,1 nm selon la direction perpendiculaire a ’écriture FLICE (axe X) et de 11,4 nm
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selon la direction d’écriture FLICE (axe Y). Concernant 'ondulation de surface, elle est

aussi uniformisée selon les deux axes de balayage et s’éleve a environ 400 nm.

Bilan. Nous avons réussi a obtenir une méthode efficace pour abaisser uniformément
la rugosité de nos structures en verre sans les déformer. La méthode retenue consiste a
effectuer un balayage XY d’un faisceau Gaussien circulaire de 250 npm de diametre (largeur
a mi-hauteur), selon un recouvrement de 150 pm et avec une puissance laser fixée a 5,55 W.
La rugosité atteinte est de 'ordre d’une dizaine de nanometres RMS, ce qui est suffisant
pour une utilisation en optique dans le domaine du visible. Cette méthode nous servira de
base pour la fabrication de démonstrateurs que nous allons aborder dans le chapitre qui

suit.
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CHAPITRE 4.

Réalisation de micro-axicons

Dans ce chapitre, nous allons aborder 'application de notre procédé a la réalisation de
micro-axicons plan-convexes en F'S. Cela sera l'opportunité de démontrer la pertinence des
méthodes que nous avons développées et de comprendre les perspectives qui en découlent.
Apres avoir détaillé les raisons pour lesquelles nous avons choisi ce type de composant puis
décrit la procédure de fabrication appliquée, nous caractériserons a la fois la morphologie

et les fonctions optiques de nos micro-axicons.

4.1. Intéréts et Objectifs

Les micro-axicons sont des micro-composants optiques intéressants pour bon nombre d’ap-
plications et leur fabrication dans le verre est un atout des lors qu’on recherche a augmenter

leur potentiel notamment en termes de résistance au flux.

Besoin d’une haute fidélité de fabrication. L’axicon plan-convexe est une structure
optique nécessitant une haute-fidélité de fabrication. En effet, la mise en forme du quasi-
faisceau de Bessel (QFB) est tres sensible aux erreurs de forme (écarts entre le profil
fabriqué et le profil idéal). Par exemple, un axicon dont la pointe est tronquée aura ten-
dance & décaler le démarrage du QFB, comme schématisé en figure 4.1 (a). D’une autre
fagon, I'arrondissement de la pointe (qu’on retrouve dans un cas plus proche de la réalité) a
pour conséquence de donner une composante sphérique au front d’onde et donc d’éloigner
de la pointe le QFB tout en modulant la distribution axiale et radiale de son intensité
optique (interférences entre la composante sphérique issue de la pointe et les composantes
planes des bords), comme l'illustre la figure 4.1 (b) [1]. Sur cette figure, a est 'angle
d’apex et b et a sont des caractéristiques dimensionnelles aléatoires telles 2 = tan(c).
Les courbes en bleu représentent (& gauche) I'intensité optique selon 1'axe optique Z et (a
droite) I'intensité selon une coupe radiale prise aux points Z; et Zy. Dans le cas d’un axi-
con a la pointe arrondie, I'intensité longitudinale est modulée et les distributions radiales

ne sont plus invariables.

La mise en forme du quasi-faisceau de Bessel le long de sa propagation est ainsi dépendante
du profil de I'axicon puisque chaque couronne du composant contribue a former le faisceau
a une distance Z donnée. Dans ces conditions, les erreurs de forme sont relativement simples
a identifier. Par conséquent les axicons - et a fortiori les micro-axicons - sont des objet-
tests particulierement intéressants a réaliser lorsqu’il s’agit de démontrer la pertinence et

les aptitudes de notre procédé de fabrication.
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() (b)

front d'onde

front d'onde

FIGURE 4.1 - (a) Schématisation de la mise en forme d’un faisceau collimaté par un
azicon idéal (en haut) et idéalement tronqué (en bas) avec le décalage § sur le démarrage
impliqué. (b) Schématisation de la mise en forme d’un faisceau gaussien collimaté par un
azicon idéal (en haut) et par un axicon réel dont la pointe est arrondie (en bas). Tiré de

[1].

4.2. Fabrication des composants

4.2.1 Conception des composants

Dimensions. Mentionnées en chapitre 3, les dimensions retenue pour les micro-axicons
sont les suivantes :
o un diametre de 500 pm

o un angle d’apex de 170°; c’est-a-dire un angle o de 5°

Ces parametres ont été choisis pour comparer nos résultats a ceux issus d’autres techniques
présentées dans la littérature (par exemple [2]) pour lesquelles ces parametres sont assez

standards.

Conception. Notre phase de développement du polissage a mis en évidence 'absence
d’effet de lissage au niveau des zones proches des bords verticaux. Cet « effet de marche »,
est donc pris en compte en éloignant les bords verticaux de la surface d’intérét a polir.
Ainsi, les micro-axicons sont imbriqués dans une cavité cubique dont les bords verticaux
se trouvent a une distance minimum de 500 pm du composant, comme schématisé en
figure 4.2. Le micro-axicon présente une faible hauteur, soit ~ 22 pm. La profondeur de
la cavité est fixée a 55 pm pour que la pointe de ’axicon soit localisée 33 pm sous le niveau

de la surface du substrat (voxel complétement enterré).
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1500 pm

FIGURE 4.2 — Schématisation du micro-axicon de 500 um de diametre inséré dans une
cavité de 1500x 1500x 55 pm3. Les bords verticauz sont éloignés d’au moins 500 pm des
contours de [’axicon.

4.2.2 Méthode de fabrication appliquée

Stratégie de gravure. La stratégie de gravure consiste a :
1. découper le contour vertical de la cavité.
2. découper des surfaces d’acces verticales avec un pas de 100 pm.

3. découper la surface d’intérét (surface 3D du céne unie avec le fond plat de la cavité).

Stratégie d’écriture. Pour chaque type de découpe, les stratégies d’écriture sont les
suivantes :

- Le contour de la cavité est écrit comme une superposition de contours carrés hori-
zontaux, espacés de 8 pm.

- Les surfaces d’acces verticales sont écrites comme la superposition de lignes dont
la courbure décrit la silhouette de la surface d’intérét (voir figure 4.3). Ces lignes
sont espacées de 8 nm. Une distance d’arrét de 12 pm est maintenue pour éviter le
marquage de la surface du composant.

- La surface d’intérét est écrite comme la juxtaposition de lignes courbes paralleles,

espacées latéralement de 1 pm les unes des autres.

Particularité de I’écriture de la surface d’intérét. Notons ici que le logiciel de pro-
grammation de ’écriture utilisé, AlphaCAM, génere les trajets d’écriture par interpolation
linéaire (approximation de la courbure d’une surface par une série de segments rectilignes),
il est donc nécessaire de paramétrer correctement le niveau d’interpolation, décrit par la
« tolérance de fleche ». Dans les faits, plus la tolérance de fleche est basse, plus les seg-
ments interpolés suivent la surface d’intérét avec fidélité, mais leur nombre augmente et
ils deviennent probablement difficiles & étre interprétés par la machine d’écriture. En effet,
les segments (ou « cordes ») peuvent mesurer jusqu’a moins d’'un dixiéme de micron si
la tolérance de fleche est choisie a 0,1 pm. L’asservissement de la platine de la machine

d’écriture nécessite alors des traitements complexes qui peuvent provoquer des erreurs
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4.2. Fabrication des composants

FIGURE 4.3 - Stratégie d’écriture employée pour les surfaces d’accés verticales dans le cas
d’un micro-axicon inséré dans une cavité.

d’interprétation conduisant a des erreurs de forme comme nous avons eu l’occasion d’en
discuter en sous-sous-section 3.1.3.1. A l'inverse, plus la tolérance de fleche choisie est
élevée, meilleure sera l'interprétation du trajet programmé, mais au détriment de la fidélité
d’usinage. Il faut donc trouver un compromis entre la fidélité d’usinage et la fidélité de la
programmation. Pour évaluer I'influence de la tolérance de fleche, nous réalisons donc deux
« modeles » dont les tolérances de fleche sont différentes. Le premier modele « MA1 » est

associé a une tolérance de fleche de 1 pm et deuxieme « MA2 » & une tolérance de 0,1 pm.

Notons que le temps nécessaire a I’écriture complete d'une structure MA2 soit effective
s’éleve a environ 10 min quand il est d’environ 6 min pour MA1, soit deux fois moins que
pour MA2, ce qui indique clairement que la tolérance de fleche a une influence conséquente

sur l'interprétation du programme d’écriture.

Nos études préalables prédisent un temps de gravure de chaque modele d’environ 60 min

qui est bien observé expérimentalement.

Apres usinage FLICE, la derniere étape de fabrication consiste a pratiquer le polissage
des surfaces obtenues par laser C'Oy. Reposant sur la méthode établie en section 3.2,
plusieurs essais de polissage effectués nous ameénent a diminuer la distance d’entraxe et la
puissance laser. Pour chaque structure de chaque modele, 13 scans rectilignes sont réalisés
a une vitesse de 2 mm/s, une puissance du laser de 5,3 W et un recouvrement de 100 pm

selon la direction X puis Y successivement.
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Chapitre 4. Réalisation de micro-axicons

4.3. Caractérisation du profil des composants

4.3.1 Caractérisations apres usinage FLICE

4.3.1.1 Fidélité de fabrication

Vérification de 'usinage au MEB. Apres usinage FLICE, nos composants sont d’abord
observés au MEB ot aucune anomalie morphologique n’est a signaler, comme en témoigne
le cliché MEB d’un axicon MA2 en figure 4.4.

FIGURE 4.4 — Clichés MEB d’un micro-azxicon MA2 apres usinage FLICE.

Démarche de caractérisation. Les premieéres caractérisations portent sur 'angle d’apex
« et le rayon de courbure R, de la pointe. Dans cet objectif, nous recherchons de multiples
profils - passant par la pointe - afin de les approximer par une équation décrivant le profil
d’un axicon « réel » (un céne arrondi en son sommet). L’équation en question, tirée de [3],

se présente sous la forme :

1472

2(r) = 20 — R.tan’*(a) 2 tan?(a)

(4.1)
Avec z I'altitude du profil, r la coordonnée radiale ayant pour origine 1’axe de révolution du
cone, R, le rayon de courbure de la pointe et « 'angle d’apex (zy correspond a 'altitude

de I'apex dans un cas ou R, = 0).

Protocole. Une solution idéale pour 'obtention de multiples profils serait d’acquérir une
topographie de laquelle on extrairait plusieurs coupes radiales passant par la pointe. Tou-
tefois, les surfaces trop rugueuses résultantes de I'étape d’usinage FLICE contribuent a la
présence d’artéfacts sur les topographies mesurées par profilométrie optique (rayons réflé-
chis dans des angles plus grands que les angles de collection de I'objectif du profilometre).
Cette solution sera néanmoins utilisée dans le cas des surfaces polies. Par conséquent,

lacquisition de profilogrammes 2D sur échantillon rugueux est réalisée par profilométrie
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4.3. Caractérisation du profil des composants

mécanique a stylet (Dektak XT, Briiker, France). Notons qu’avec ce dispositif, la distribu-
tion des valeurs (moyenne et écart-type) de plusieurs coupes autour de 'axe de révolution
des micro-axicons est difficile a obtenir. Afin d’avoir une idée pertinente des caractéris-
tiques morphologiques de nos composants apres usinage FLICE, nous réalisons donc des
mesures de profil en effectuant deux scans paramétrés pour passer par la pointe de I'axicon,
respectivement dans les directions 0° et 90° par rapport a la direction d’écriture FLICE.
A ces fins, le profilometre est équipé d’une pointe de 2 pm de diametre et les scans sont
configurés pour obtenir une résolution de 0,1 pm/pt selon une force appliquée par le sty-
let de 6 mg. Les scans balayent toute la cavité usinée afin que les zones planes du fond
puissent servir de repere horizontal. Nous noterons que les mesures réalisées sont inexactes
(inexactitude de mesure) puisque les trajectoires des scans programmées ne peuvent pas

passer exactement par la pointe.

Concernant les approximations par ’équation 4.1 des profilogrammes 2D obtenus au
moyen d'un code écrit sous MATLAB (version R2018b), plusieurs points sont au préalable
a souligner :

- Les valeurs de R, sont estimées sur une plage de [-100 - 100] pm par rapport a
I'axe de rotation de l'axicon (voir exemple en figure 4.5 (b)), car cette plage
réduite permet une approximation plus cohérente de la pointe. Ces valeurs de R,
sont plus élevées selon la direction 0° que 90°. Cela peut étre la conséquence de la
gravure anisotrope susceptible de dégrader plus facilement le profil selon la direction
d’écriture que dans la direction transverse. On peut donc s’attendre a une perte de
symétrie autour de 'axe de révolution (nous le vérifierons d’ailleurs par la suite dans
les caractérisations apres-polissage). Nous constatons également que les pointes du
modele MA1 (tolérance de fleche de 1 pm) sont caractérisées par un R. minimum
de 28,2 nm et sont donc plus acérées que celles du modéle MA2 (tolérance de fleche
de 0,1 pm) pour lesquelles le R. minimum s’éleve a 103,2 pm. Cet écart est attribué
a une mauvaise interprétation de la pointe par le programme d’écriture FLICE
lorsque la densité de segments devient trop importante. Néanmoins, ces mesures de
R, relativement faibles suggerent que la pointe des axicons réalisés est fidele a la
conception conique du composant.

- En ce qui concerne 'angle «, soulignons que les valeurs sont estimées sur une plage
de [-200 - 200] pm par rapport a 'axe de rotation de l’axicon, cette plus large
plage permettant une approximation plus cohérente des flancs. On trouve pour les
deux modeles MA1 et MA2 des angles plus grands dans la direction 0° que dans la
direction 90°. De plus, les angles de I'axicon MA2 sont, quelle que soit la direction,
supérieurs a ceux de MA1. Pour MA1, selon la direction 90°, on mesure un angle
de 5,07° (pour 5° visé), tandis que I’angle atteint 5,53° pour le modele MA2 selon
la direction 0°. Apres usinage, les axicons sont typiquement plus obtus que désiré

avec des écarts ne dépassant pas le % degré.
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~
1]
-’

(b)

20} 20k

Hauteur (um)
Hauteur (pm)

Profil brut
Approximation

! . . . . .
2200 -100 0 100 200 -100 -50 0 50 100
Distance au centre (um) Distance au centre (um)

FIGURE 4.5 — (a) Profil extrait d’un des micro-axicons MA1 selon la direction 90°
par rapport a écriture FLICE. (b) Méme profil avec son approzimation en rouge par
léquation 4.1 . R. estimé a 28,2 ym sur [-100 - 100] pm. « est estimé a 5,12 ° sur [-200
- 200] pm.

Cette premiere caractérisation opérée apres usinage montre une bonne fidélité de fabrica-
tion bien que la technique de mesure employée empéche ’étude de la symétrie de rotation.
Les échantillons seront donc analysés plus en détail apres ’étape de polissage dans la partie

suivante.

4.3.1.2 Etat de surface

La caractérisation de 1’état de surface de nos composants apres usinage FLICE repose
sur les mesures au profilometre mécanique précédemment décrites. Ici, nous extrayons
des profils les caractéristiques d’état de surface que sont la rugosité RMS et 'ondulation
RMS au moyen d'un code MATLAB qui suit la démarche décrite en annexe 1. En guise
d’exemple, les profils obtenus d’'un micro-axicon MA2 pour une coupe prise a 90° sont

présentés en figure 4.6.

Résultats. Les rugosités RMS déterminées selon la direction 90° sont plus élevées que
celle déterminées selon la direction 0°. Dans le cas de MA1, elles s’élevent en moyenne
respectivement a 140 nm contre 85 nm (cut-off de 30 pm). Dans le cas de MA2 elles
s’élevent en moyenne respectivement a 160 nm contre 120 nm (cut-off de 30 pm). Les
rugosités mesurées sur les micro-axicons correspondent a celles mesurées dans le cas de
I'usinage d’une simple cavité, soit en moyenne 150 nm (voir sous-sous-section 3.1.4.2).
Notons par ailleurs que MA2 présente une rugosité de surface supérieure en tout point
a MA1. La gravure de MA2 semble donc plus irréguliere, probablement a cause de la
tolérance de fleche plus faible que celle de MA1 choisie lors de la programmation (0,1 pm

contre 1 pm).
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FIGURE 4.6 — (a) Pour une coupe d 90° d’un micro-azicon MA2, profil extrait et la

forme nominale obtenue par l'approzimation de [’équation 4.1. (b) de haut en bas :
profil primaire [P], profil d’ondulation [W] (cut-off de 30um) et profil de rugosité [R].

Discussion. Les rugosités de surface de nos composants restent trop importantes pour
atteindre un poli de surface optique. Ces états de surface justifient donc la nécessité d’un
polissage additionnel. On peut néanmoins souligner que les rugosités obtenues sont net-
tement inférieures a celles de composants similaires usinés par d’autres procédés d’usi-
nage soustractifs que I'on trouve dans la littérature. A titre de comparaison, des rugosités
moyennes de 650 nm résultent généralement de I’ablation laser femtoseconde [2, 4], ce qui

représente plus de 4 fois les rugosités que nous obtenons.

4.3.2 Caractérisations apres polissage laser C'O,

4.3.2.1 Fidélité de fabrication

Confirmation de ’effet de lissage. Les clichés pris a la loupe binoculaire de nos compo-
sants avant et apres polissage confirment le lissage de surface effectif visible en figure 4.7
(a). Les observations MEB, dans le cas de MA1 (voir figure 4.7 (b)) ne montrent aucune

anomalie morphologique particuliere et la surface ne semble pas avoir subi de déformation.

Procédure d’analyse. La méme procédure que pour les composants non-polis est ap-
pliquée a la différence que nous sommes ici en mesure d’acquérir des topographies grace
a l'utilisation d’un profilometre optique (MSA 500, Polytec, Waldbronn, Allemagne). Ce
systeme nous permet d’étudier, entre autres, la distribution de valeurs des R, et de «
autour de 'axe de révolution des axicons. Par ailleurs, les résultats de caractérisation de
nos composants sont comparés a ceux d’un axicon commercial dit « de précision » (AX125
de Thorlabs), spécifié & un angle d’apex de 5°. Notons que cet axicon de précision présente

un diametre de 12,7 mm bien supérieur a celui de nos composants.

124



Chapitre 4.

Réalisation de micro-axicons

Apres polissage

FIGURE 4.7 — (a) Clichés a la loupe binoculaire d’un micro-axicon MA1 avant polissage
(en haut) et aprés polissage (en bas). (b) Cichés MEB du méme micro-azicon avec un
grossissement x50 (en haut) et un grossissement X 150 (en bas). L’azicon grossi en X 150

®)

apparait flou car la surface est lisse.

Topographies obtenues. La topographie de chacun des 3 types d’axicons (MA1, MA2
et AX125) est réalisée de sorte que leur sommet soit pris comme référence au centre. La
figure 4.8 (en haut) présente chacune de ces topographies. Gréace a elles, nous pouvons
alors extraire un nombre important de profils de coupes radiales passant exactement par

la pointe. Les profils orientés selon les directions 0° et 90° sont affichées en figure 4.8 (en

bas).
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FIGURE 4.8 — (en haut) Topographies 3D de MA1 et MA2 aprés polissage et de I’AX125.
Etendue de la surface : 886X 662 ym?. Facteur d’échelle x20. (en bas) Profils selon les

coupes prises a 0° et 90°.
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4.3. Caractérisation du profil des composants

Distribution de R. et de «. Dans l'objectif d’analyser la distribution de R, et de «,
chacune des coupes extraites est approximée selon I’équation 4.1. Pour chaque topogra-
phie obtenue, nous avons extrait 36 coupes (par pas de 10°). Le tableau 4.1 résume la

distribution des valeurs de R, et de a présentées selon la moyenne, I'écart-type et ’étendue.

TABLEAU 4.1 — Valeurs moyennes, écart-types et étendues de l’angle d’apex o et le rayon
de courbure de la pointe R. associés aux trois types de composants mesurés (MA1, MA2
et AX125). Valeurs calculées selon 36 coupes radiales extraites des topographies.

! R
C sant 3 p . ¢ P
oHposatt Moyenne (°) Ecart-type (°) Etendue (°) Moyenne (pm) Ecart-type (nm) Etendue (um)
MA1 5,08 0,07 5,02 - 5,22 191 37 157 - 246
MA2 5,32 0,10 5,20 - 5,45 228 19 208 - 258
AX125 4,67 0,01 4,66 - 4,67 344 2 340 - 346

Conclusions sur «. L’analyse de la distribution de I'angle autour de la pointe (voir
tableau 4.1 et figure 4.9) permet d’établir plusieurs conclusions quant a la fidélité
de fabrication; non seulement concernant le respect de l’angle mais aussi vis-a-vis de
la symétrie des composants. Les valeurs moyennes de I'angle associées a MA1 et MA2
s’élevent respectivement a 5,08° et 5,32° (en tirets noirs sur la figure 4.9). Lors des
premiers essais de fabrication abordés en sous-sous-section 3.1.4.2 une valeur moyenne
de 5,77 © avec une étendue de [5,46° - 6,18°] (voir figure 3.15) était obtenue, on peut donc
valider que la méthode de fabrication de nos composants a été optimisée (grace a I’ajout des
coupes de fragmentation du capot). Cependant, nos deux composants présentent des flancs
plus obtus que désiré, avec MA1 se rapprochant davantage de la spécification que MA2.
On remarque que la valeur moyenne de I'angle de 'axicon commercial AX125 est de 4,67°
et differe davantage de la valeur d’angle spécifiée que les micro-axicons. Toutefois, il est
important de garder a ’esprit que cet angle moyen est évalué a partir d’une topographie
sur un disque de 500 pm de diameétre (comme pour les micro-axicons); le diametre de
I’AX125 étant bien plus grand (12,7 mm), cela peut donc expliquer la divergence avec
I’angle spécifié de 5°. L’étendue des valeurs d’angle et de I’écart-type de ’angle associé a
MAT1 et a MA2 (respectivement 0,07° contre 0,10°) montre que MA1 présente une meilleure
symétrie que MA2. A nouveau, nous attribuons ce comportement & une gravure plus
réguliere obtenue grace a une écriture FLICE exécutée plus fideélement concernant MAT.
En revanche, elle reste inférieure a celle de ’axicon commercial AX125 pour qui, au vu de
I’écart-type de I'angle, est relevé a seulement 0,01 °. Cela est probablement lié a leur plus
grande dimension et a leur technique de fabrication reposant sur une technique d’abrasion
rotative selon le principe exposé dans [5] (technique utilisée pour des composants de taille

& macroscopique »).

Conclusions sur le R.. Les rayons de courbure moyens associés a MA1 et MA2 sont
respectivement déterminés a 191 pm et 228 pm. L’augmentation des valeurs de R, résulte

sans surprise du polissage (auparavant jusqu’a 28 pm). On retrouve la pointe de MA1
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FIGURE 4.9 — Distribution de l’angle d’apex en fonction de 36 coupes radiales. Les
moyennes sont tracées en tirets noirs.

plus acérée que celle de MA2 comme avant polissage. Néanmoins, 1’écart-type élevé de R,
que présente MA1 (estimé a 37 pm) traduit une une asymétrie de révolution localisée au
niveau de la pointe. Cette tendance étant moins prononcée pour MA2 (écart-type de 19
pm), nous pouvons en conclure que la forme de la pointe de MA2 est plus symétrique
que celle de MA1 mais toutefois moins fidele (rayon de courbure plus élevé). Lorsqu’on
compare avec ’AX125, pour lequel on releve un R. moyen de 344 pm, il est intéressant de
constater que nos composants sont nettement plus pointus. En revanche, d’une maniere
analogue a ce que l'on peut conclure relativement a l'angle o, nos composants restent
assurément moins symétriques au niveau de la pointe ; I'écart-type du R, de P’AX125 est

en effet de seulement 2 pm.

Rectitude des flancs. Lors de nos premiers essais de fabrication de micro-axicon (voir
sous-sous-section 3.1.3.2), nous avions déterminé que les flancs/pentes orientés dans la
direction d’écriture étaient a la fois incurvés de maniére concave mais aussi beaucoup plus
inclinés. Les développements consécutifs ont cherché a corriger cet aspect. Pour vérifier
si la correction a été faite, nous évaluons la rectitude des pentes selon la démarche suivie
dans le cas de nos premiers essais de fabrication (approximation de chacune des pentes
par un modele d’ordre 1 et d’ordre 2 puis calcul de la RMSE). La figure 4.10 présente
la distribution selon la coupe radiale des valeurs de RMSE d’ordre 1 (RMSEL en bleu) et
d’ordre 2 (RMSE2 en rouge).

On constate que les valeurs de RMSE1 de MA1 et MA2 sont nettement plus faibles que
celles des composants MAO réalisés lors de nos premiers essais de fabrication. Celles-
ci sont en moyenne inférieures a 0,1 pm alors qu’elles atteignent jusqu’a 0,4 pm avec
MAO (direction 0°). MA1 semble étre celui dont les pentes sont les plus rectilignes car,
contrairement a MA2, le RMSE1 est plus faible et plus proche de son RMSE2. Pour MA1
comme pour MA2 nous remarquons finalement que la dispersion n’a pas d’orientation
particuliere, que ce soit dans la direction d’écriture FLICE ou tout autre direction. En
ce sens, l'optimisation d’usinage a été efficace : les pentes sont relativement rectilignes

selon une symétrie de révolution et la fidélité de fabrication est donc naturellement plus
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FIGURE 4.10 — Distribution de la RMSE d’ordre 1 (RMSE1 en bleu) et d’ordre 2 (RMSE2
en rouge) en fonction des 36 coupes radiales sélectionnées (calcul sur 200 pm de lon-
gueur) pour chacun des composants MA1, MA2 et AX125 mais aussi MAO repris de la
figure 3.15.

élevée. Par ailleurs, on peut remarquer que les pentes de I’AX125 sont nettement moins
rectilignes, bien que de symétrie de révolution. Dans les faits, les pentes sont incurvées de
manieére convexe (d’apres les coefficients d’ordre 2 inclus dans les équations des modéles

d’ordre 2). Cette incurvation est cohérente avec 'arrondissement prononcé de la pointe de
IPAX125.

Erreur de forme. L’erreur de forme (ou « shape-error » en anglais) est le résultat de la
soustraction d’un profil mesuré au profil idéal (un cone parfait d’angle 5°). Cette approche
souligne principalement ’écart entre la pointe réelle et la pointe idéale. Pour chacun des
trois types de composants en notre possession, un profil d’erreur de forme est tracé en
figure 4.11 (a). Dans le cas de MA1, on releve au niveau de la pointe un écart a la
position idéale de 1,6 pm. Pour ce qui est de MA2, cette erreur de forme est 1légerement

supérieure (1,8 pm).
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FIGURE 4.11 - (a) Tracé de Uerreur de forme de nos composants MA1, MA2 et AX125.
(b) Tracé de l’erreur de forme des composants « LF1 », « LF2 » (fabriqués par ablation
laser suivie d’un polissage au laser CO3) et d’un axicon de précision commercial, publié
dans larticle de Dudutis et al. [2].

Ces écarts correspondent a 7 & 8 % de la hauteur totale du composant, néanmoins, ils
sont en comparaison presque deux fois plus faibles que celui mesuré sur ’AX125 (erreur

d’environ 3 pm) et méme deux a trois fois plus faibles que ceux mesurés sur des composants
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similaires fabriqués par une technique d’ablation laser et reporté dans l'article de Dudutis
et al. [2] (voir figure 4.11 (b)). A Pégard de la littérature, cette meilleure fidélité de la
pointe s’explique par la meilleure conservation du profil rendue possible par un polissage
plus léger en raison d’une rugosité initiale (rugosité apres usinage FLICE) plus faible. Nos
composants présentent ainsi, en comparaison avec la littérature une plus grande fidélité

de fabrication au niveau de la pointe.

4.3.2.2 Etat de surface

Procédure d’analyse. L’acquisition des topographies précédemment obtenues permet de
dériver les caractéristiques d’état de surface de nos composants selon la démarche détaillée
en annexe 1. Les valeurs moyennes, écart-type et étendue de la rugosité RMS et de

I'ondulation RMS calculées pour les 36 coupes extraites sont reportées dans le tableau 4.2.

TABLEAU 4.2 — Valeurs moyennes, écart-types et étendues de la rugosité RMS (R,) et
de Uondulation RMS (W,) associés aux trois types de composants mesurés (MA1, MA2 et
AX125). Valeurs calculées selon 8 coupes radiales extraites des topographies . Le cut-off
appliqué pour l’estimation de ces valeurs est de 10 pm.

R W,
C sant . 4 . . 4 .

OHpOSatt Moyenne (nm) Ecart-type (nm) Etendue (nm) Moyenne (ym) Ecart-type (nm) Etendue (pm)
MA1 0,9 0,1 0,7-1,0 68 13 47 - 85
MA2 0,8 0,2 0,6- 1,1 55 9 40 - 71

AX125 0,7 0.1 0,6- 0,8 34 7 923 - 43

Analyse de la rugosité RMS. La rugosité des composants est trés nettement abaissée
par I'étape de polissage. Comme nous pouvons le voir dans le tableau 4.2, les rugosités
RMS (R,) moyennes pour MA1 et MA2 s’élevent respectivement a seulement 0,9 nm
et 0,8 nm pour un cut-off de 10 pm, soit plus de deux ordres de grandeurs inférieures
aux valeurs mesurées sur les composants avant polissage. Ces niveaux de rugosité sont
plus bas que ceux observés durant la phase de développement du polissage sur cavités.
Nous l'attribuons au recouvrement plus important appliqué lors de I’étape de polissage et
aux distances parcourues par le spot laser plus grandes ayant favorisé ’effet cumulatif. Les
niveaux moyens de rugosité obtenus, que ce soit sur MA1 ou MA2, sont caractéristiques de
surfaces de qualité optique. A titre de comparaison, ils sont proches de celui de ’AX125
spécifié par Thorlabs a 0,6 nm (6 A) et déterminé expérimentalement par nos soins a
0,7 nm. En outre, on retrouve sur nos composants une dispersion de la rugosité tres faible
autour de la pointe, notamment associée a un écart-type de seulement 0,1 nm. Cela dénote
I’aspect trés uniforme de la rugosité résultante apres polissage. Néanmoins, notons qu’on
observe a nouveau une rugosité est plus élevée selon la direction 90° que 0°; conséquence
définitivement inévitable de la gravure anisotrope induite par 1’écriture FLICE par des

lignes paralleles.
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Analyse de I’ondulation RMS. L’ondulation, associé¢e aux valeurs de W, estimées et
qu’on peut relier a la rectitude « locale » des flancs/pentes des micro-axicons reste tres
faible quel que soit le type de composant considéré. Les valeurs moyennes estimées sont en
effet de 'ordre de 60 nm, valeur plus faible que celle de la rugosité RMS avant polissage.
MA2 semble présenter de maniere globale des flancs légerement plus droits, que MA1 (W,
moyen de 55 nm et écart-type de 9 nm contre W, moyen de 68 nm et écart-type de 13 nm).
Ce degré de rectitude plus élevé des flancs de MA2 peut s’interpréter par une plus grande
fidélité de fabrication au niveau des zones éloignées de la pointe, comme on le constate
indirectement sur le tracé de lerreur de forme en figure 4.11 (a). Ici, 'écriture FLICE
semble étre interprétée plus fidelement, contrairement aux zones situées au niveau de la
pointe (la densité de segments décrivant le contour des axicons est plus faible qu’au niveau
de la pointe car les fréquences spatiales sont plus hautes). Néanmoins, la surface de MA2
- et a fortiori de MA1 - reste nettement moins rectiligne que celle de I’AX125 pour lequel

on reléve une ondulation de 34 nm.

4.4. Caractérisation optique des composants

Réaliser la caractérisation optique de nos composants nous permet non seulement de
connaitre la qualité des faisceaux qu’ils mettent en forme mais aussi indirectement de
quantifier la fidélité de leur fabrication. Afin de caractériser leurs aptitudes optiques, nous

investiguons la mise en forme d’un faisceau incident sur les axicons en quasi-faisceaux de

Bessel (QFB )

4.4.1 Méthodologie

4.4.1.1 Matériel

Le banc utilisé permettant de reconstruire en 3D la distribution d’intensité lumineuse
d’un faisceau optique. Ce systéme, assemblé dans le passé par notre équipe [6], est initia-
lement dédié a la mesure de la fonction d’étalement du point en intensité - ou « Intensity
Point Spread Function » (IPSF) en anglais - de composants micro-optiques. Il est basé
sur l'acquisition de la distribution d’intensité lumineuse sur de multiples plans transver-
saux constituants le volume focal du faisceau mis en forme. Le dispositif, schématisé sur
la figure 4.12, capture l'intensité lumineuse de chaque plan transversal au moyen du
déplacement longitudinal du systéme d’imagerie mobile, constituée d'un systeme optique
de grossissement associé a une caméra CMOS (pEye UI-1545LE-M-GL, IDS). Chaque

translation est réalisée grace a un servomoteur (Ealing 37-1104) selon un pas choisi.
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LASER BE A2 P BST

Motion control Z scan €= oo

FIGURE 4.12 — Schématisation du systeme sur-mesure pour la construction en 3D de
l'intensité lumineuse de faisceauzr optiques. Dans cet exemple, ’échantillon testé est une
lentille convergente. On y retrouve un expanseur de faisceau avec filtrage spatial (BE) ,
une lame demi-onde (\/2), un polariseur (P), des miroirs (M1 et M2), un objectif de
microscope (MO) et une lentille tube (TL). Tiré de [0].

Dans le cadre de nos caractérisations, chaque composant testé est éclairé par un laser He-
Ne de longueur d’onde centrée sur A = 632,8 nm et dont le faisceau Gaussien est collimaté
par un agrandisseur de faisceau lui permettant d’atteindre un waist Wy = 240 pm. Le
diametre du faisceau incident est choisi plus faible que 'ouverture de nos composants

pour éviter les phénomenes de diffraction sur les bords des composants.

Ce systeme d’acquisition permet d’extraire de multiples sections transversales (distribu-
tions d’intensité XY) et longitudinales (distributions d’intensité XZ) associées aux volumes

focaux enregistrés.

Pour les mesures présentées ci-dessous, chaque translation longitudinale est réalisée selon
un pas de 25 pm et 'origine de la distance longitudinale est choisie comme la position de

la pointe de I'axicon.

4.4.1.2 Critéres de caractérisation

Représentation d’un QFB. En 3D, la distribution en intensité d’'un QFB se carac-
térise par un long lobe central étroit/mince et intense entouré d’anneaux concentriques
uniformément séparés selon les plans transversaux (fonction de Bessel d’ordre 0), comme

représenté en figure 4.13.

Caractéristiques du faisceau. Dans un cas idéal (pointe parfaite), le QFB démarre des

la pointe de 'axicon et son diametre est invariable jusqu’a son extinction nommée Z,,,.
qui dépend de I'angle de I'axicon et du diameétre éclairé. Le diametre du lobe central - que
nous définirons comme la largeur totale a mi-hauteur du pic d’intensité (FWHM) - est

donné par I'expression suivante, tirée de [3] :
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FIGURE 4.13 — Représentation 3D de la distribution en intensité d’un faisceau de quasi-
Bessel se propageant selon laze Z. Tiré de [7].

2,532
FWHM = 22321

T sin((n—1)a)

Avec A la longueur d’onde du faisceau incident, n I'indice de réfraction (1,45 pour le FS)

et a 'angle d’apex.

L’extinction du lobe central, correspond a la distance nommée Z,,,., définie par la relation

suivante [3], valable uniquement dans I’approximation paraxiale :

Wo

Zrmas = tan((n — 1) )

(4.2)

Avec Wy le diametre du faisceau collimaté incident.

Dans un cas réel, la mise en forme du QFB est retardée a une distance donnée de la

pointe de l'axicon en raison de son arrondi [1], comme illustré sur la figure 4.1. Par
ailleurs, le diametre du lobe central est légerement modulé en fonction des variations de a
(inclinaison moyenne et ondulation des flancs). On peut donc identifier ces imperfections

grace a I'analyse de la distribution d’intensité générée par le composant.

Dans notre cas, comme on peut le constater en figure 4.14, les lobes centraux de MA1,
MA2 et AX125 - caractérisés longitudinalement par une ligne longue et fine (en bas) - sont

générés a des distances différentes de la pointe des composants (z = 0 mm).

En outre, comme on peut le remarquer sur les différentes coupes transversales sélectionnées
(en haut), les dimensions du lobe central ne sont pas identiques, en termes de diametre et

de symétrie.
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FIGURE 4.14 — (en haut) : sections transversales (XY) du faisceau prises da plusieurs
distances de la pointe. On observe sur ces sections un noyau central (associé au pic central
trés intense) parfois entouré d’anneauz concentriques peu intenses. (en bas) : une section
longitudinale (YZ).

4.4.2 Caractéristiques des faisceaux et ses implications

4.4.2.1 Distance de démarrage

La figure 4.15 rassemble, pour chaque composant testé, le profil longitudinal d’intensité
sur 'axe optique OZ (au milieu) et I'évolution du diametre du noyau central (en bas)
obtenue pour la distribution d’intensité d’une section longitudinale (en haut). En outre, le
graphique de I’évolution du diametre, comporte également la valeur théorique d’un axicon
idéal, c’est-a-dire entierement conique, de méme angle (les valeurs d’angle sont reportées
dans le tableau 4.1). Ces largeurs théoriques sont de 6,2 pm pour AX125, 5,5 pm pour
MAT1 et 5,3 pm pour MA2.

Au regard du profil longitudinal d’intensité sur l'axe optique OZ et de I’évolution du
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diametre du noyau central, les QFB générés par MA1 et MA2 démarrent plus pres de
la pointe (typiquement a 1 mm de la pointe) que celui généré par AX125 (2 mm). On
notera également qu’en comparaison avec la littérature, ces distances de démarrage sont
nettement plus courtes que celles obtenues par des axicons fabriqués par ablation laser [2,

4] qui atteignent typiquement les 3 mm.

MA1 MA2 AX125

3 _ ; ; |
0 = 0 =
00 _ ~100 -100 0
|
|

! 1
|
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Intensité
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o

=
T
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FIGURE 4.15 — Pour chacun des composants testés : (en haut) distribution d’intensité
d’une section longitudinale (YZ). L’intensité est normalisée afin de pouwvoir visualiser l’en-
tiereté de la propagation des faisceauz; au milieu : profil d’intensité longitudinal sur [’axe
OZ; (en bas) profil du diamétre du lobe central évalué selon la coupe (YZ).

Cela confirme alors indirectement que la pointe de nos composants est effectivement moins
arrondie - et donc plus fine - que celle de ’'AX125 et des composants fabriqués par abla-
tion laser, ce qui est cohérent avec nos caractérisations morphologiques. Cet aspect est
important dans le cadre de la réalisation de composants micro-optiques voués a étre in-
tégrés dans des microsystémes optiques pour lesquels les contraintes de compacité sont

importantes.

4.4.2.2 Distance d’extinction Z,,,,

En utilisant I’équation 4.2, si I'on tient compte des angles moyens mesurés rapportés
dans le tableau 4.1, Z,,,, (la distance d’extinction du lobe central) atteint idéalement
la valeur de 6,54 mm pour AX125, 6,01 mm pour MA1 et 5,74 mm pour MA2. Ainsi,
nos micro-axicons fabriqués doivent générer des QFB plus courts en raison de leurs angles
d’apex moyens supérieurs : cette différence s’observe nettement sur les profils d’'intensité
selon OZ (voir milieu de la figure 4.15). Néanmoins, le Z,,,, de MA1 et MA2 (distance
ou lintensité sur l'axe optique chute drastiquement), se situe aux distances z ~ 5,25
mm pour MA1 et z &= 4,75 mm pour MA2. Cette disparition prématurée du lobe central
se matérialise par 'apparition de lobes latéraux asymétriques nettement visibles sur les

coupes transversales en haut de la figure 4.14, pour z = 5 mm. Ce comportement est
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attribué a la partie basse de nos micro-axicons (voir figure 4.1) et a ses irrégularités en

termes de symétrie et d’angle (en particulier MA2).

4.4.2.3 Symétrie du lobe central

Les distributions d’intensité transversales reportées en figure 4.15 (en haut) affichent
des sections du lobe central qui ne sont pas totalement circulaire mais plutét elliptique
concernant les composants MA1 et MA2. On retrouve ici les conséquences de la symétrie
de révolution dégradée de MA1 et MA2 comparée a celle de AX125 observée auparavant

lors de nos caractérisations morphologiques.

La figure 4.16 présente 1’évolution de cette ellipticité transverse en fonction de la distance
de propagation. La valeur de l'ellipticité du lobe central ¢ pour une section transversale
donnée est définie comme le rapport du grand axe sur le petit axe, tous deux estimés par

analyse de multiples coupes radiales.

MA1

MA2

1.4

Ellipticité
S

z (mm)

FIGURE 4.16 — Evolution de Uellipticité e du lobe central du QFB généré par MAI et
MA2.

Comme on peut l'observer pour des z < 1 mm - la zone ou le QFB commence a se former
- le lobe central présente une ellipticité élevée (jusqu’'a ¢ = 1,66 dans le cas de MA1).
Cette ellipticité, synonyme d’une forte asymétrie au niveau de la pointe, semble d’ailleurs
plus élevée pour MA1 que pour MA2. Cela confirme les conclusions de nos résultats de
caractérisation morphologiques : MA1 est moins symétrique que MA2 au niveau de la
pointe. De méme, ellipticité au début du QFB (z ~ Imm) est aussi plus élevée pour
MAT que pour MA2:; ce qui confirme que MA2 est également plus symétrique que MA1

des lors que 'on s’éloigne légérement de la pointe, comme nous I’avons vu précédemment.
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A Dautre extrémité, pour des z > 4,5 mm, ellipticité de MA1 et de MA2 augmentent
drastiquement, mais cette fois MA1 produit un faisceau plus symétrique que MA2, lequel
produit de surcroit des lobes latéraux asymétriques bien plus tot. Cela suggere que MA2
est moins symétrique que MA1 au niveau de la partie inférieure, ce qui est en accord avec
nos caractérisations morphologiques (dispersion de I’angle plus forte pour MA2). En ce qui
concerne les plages intermédiaires, pour des z compris entre 1 mm et 4,5 mm pour MA2 et
pour des z compris entre 1 mm et 4,75 mm pour MA1, nous remarquons que l'ellipticité
reste relativement stable et faible. Les valeurs oscillent en effet entre 1,00 et 1,15 seulement.
Pour les deux modeles de micro-axicons, cela traduit une fidélité de fabrication élevée au

niveau de la ceinture intermédiaire.

Longueur opérationnelle. Si 'on définit la longueur opérationnelle des QFB générés
par nos composants comme étant la plage pour laquelle le QFB a un lobe central stable le
plus symétrique possible, nous constatons que MA2, malgré une longueur opérationnelle
légerement plus courte que MA1 (3,50 mm contre 3,75 mm), présente une meilleure qualité
de faisceau dans la mesure ou l'ellipticité reste plus proche de 1 et la largeur plus stable.
Ce comportement de MA2 va ainsi dans le sens des conclusions tirées des caractérisations
d’état de surface : 'ondulation des flancs de MA2 est plus faible que celle de MA1.

4.4.3 Discussion

Pour résumer ce travail de caractérisation, nous retiendrons les points suivants :

o En comparaison avec la littérature, nos composants présentent une pointe plus
acérée et ont donc une plus grande fidélité de fabrication. Cette plus grande fidélité
au niveau de la pointe se traduit par une mise en forme plus précoce d'un quasi
faisceau de Bessel, atout important pour 1'utilisation de ce type de composants dans
des microsystémes optiques.

o Ils sont légerement asymétriques au niveau de la pointe mais aussi des parties basses
contrairement a la ceinture intermédiaire.

« Lemodele MA1 (tolérance corde élevée) est plus fin au niveau de la pointe que MA2
(tolérance corde basse) mais beaucoup moins symétrique. Au niveau de la ceinture
intermédiaire, MA1 est en revanche plus symétrique que MA2. Les flancs de MA1
sont aussi plus droits que MA2 mais les flancs de MA2 présentent une ondulation
plus faible.

» Bien que les deux composants MA1 et MA2 présentent des caractéristiques proches,
MAZ2 se distingue. Il est en effet capable de mettre en forme un QFB démarrant a
seulement 1 mm de sa pointe, qui présente un lobe central de seulement 5,3 nm de
diametre, stable et non-elliptique sur une distance de 3,50 mm, ce qui correspond

a un rapport d’aspect de 660.
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Conclusion générale et

perspectives

Résumé des travaux

Le travail de cette these s’est déroulé en deux grandes étapes :

1. La premiere étape a concerné le développement d’'une méthode de fabrication en
explorant et en optimisant diverses stratégies d’usinage et de polissage, afin d’obte-
nir des résultats les plus satisfaisants possibles en termes de fidélité de fabrication
et de qualité optique sur le FS comme sur le BF33. Grace a des caractérisations
morphologiques et/ou d’état de surface de ces composants de test, cette premiere
étape a permis de tirer des conclusions quant a la pertinence des stratégies utilisées

et & leur influence sur la fidélité de fabrication.

2. La seconde a concerné la réalisation puis la caractérisation d’un démonstrateur dont
le profil particulier permet de le qualifier de « sur-mesure », a savoir un micro-axicon
plan-convexe de 500 pm de diametre et de 5° d’angle d’apex, afin de démontrer

I'intérét et la validité du procédé de fabrication qui a été mis au point.

Principales conclusions de ce travail

Influence de I’écriture laser des surfaces a réaliser. Nous avons observé que la qua-
lité de I’écriture laser peut étre considérablement dégradée si les surfaces a écrire sont trop
proches d’une interface air-verre, probablement a cause des contraintes mécaniques géné-
rées par le laser au moment de I’écriture. Par conséquent, il est important de positionner
les surfaces a écrire a une profondeur suffisante, corrélée a la hauteur de la Zone Affectée
par le Laser (LAZ) qui dépend donc de I'objectif d’écriture utilisé (10 pm minimum dans

le cas de l'utilisation d’un objectif x50 par exemple).

Nous avons également constaté qu’une écriture de la surface selon des cercles concentriques
conduit a de mauvais états de surface au centre du motif balayé ; sans doute parce que le
logiciel de balayage peine a maintenir de maniere constante 1’énergie laser déposée sur des
cercles de faibles rayons. De fagon surprenante, une écriture selon des lignes paralleles est

donc recommandée, méme pour des surfaces de révolution.
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Influence de la gravure. Apres gravure d’une surface d’intérét (écrite selon des lignes
paralléles) on constate que la rugosité RMS est plus faible dans la direction d’écriture que
dans la direction perpendiculaire. Cela s’explique par ’anisotropie de ce type de gravure :
la solution pénetre plus rapidement dans la direction d’écriture que dans la direction

perpendiculaire a ’écriture.

Apres gravure d’une surface conique, nous avons mis en évidence des décalages significatifs
entre la surface réalisée et la surface souhaitée pour une gravure de la surface d’intérét
démarrant de sa périphérie vers le centre de la lentille. Ces décalages sont dus a des effets
de sur-gravure, ce qui nous a amenés a proposer d’acheminer le liquide de gravure vers la
surface d’intérét via des coupes verticales réparties sous la forme d’'un quadrillage. Cette
méthode a pour effet de fragmenter le volume & évacuer (le capot), mais permet surtout
d’homogénéiser le temps d’exposition a la solution de gravure pour tous les points de la

surface d’intérét.

En complément, un plan d’expérience a permis de déterminer les parametres minimisant le
temps de libération de la surface d’intérét. Nous avons ainsi montré que le « pas d’usinage »
(distance entre les lignes de balayage) doit étre le plus faible possible (1 pm dans notre
cas), tout comme la « distance d’arrét » (distance entre le fond du quadrillage permettant
l’acces de la solution de gravure a la surface d’intérét) qui doit étre de 12 pm pour assurer
la libération de la surface sans que les coupes verticales du quadrillage ne « marquent » la
surface d’intérét. De méme, le pas de fragmentation du capot doit aussi étre le plus faible
possible (il a été fixé a 100 pm dans notre expérience). Cette méthode a permis d’améliorer
significativement la fidélité d’usinage comme en témoignent a la fois la valeur moyenne de
I’angle d’apex plus proche de la valeur ciblée, la plus faible dispersion de I’angle mais aussi

la plus grande « rectitude » des flancs relevés sur nos composants MA1 et MA2.

Influence du polissage par laser C'O,. Dans tous les cas, la rugosité résiduelle apres
gravure reste de l'ordre de 80 nm dans la direction d’écriture et 150 nm dans la direc-
tion perpendiculaire, ce qui montre I’absolue nécessité d'un polissage pour permettre des

applications a l'optique.

En ce qui concerne la Silice Fondue (FS), un phénomeéne d’affaissement de la surface
se produit lorsque la puissance laser est trop élevée. De ce fait, malgré une diminution
significative de la rugosité RMS, la surface est déformée a plus grande échelle ce qui se
traduit par une « ondulation » de la surface plus importante. Un bon compromis a été
trouvé pour une puissance laser C'Oy de 'ordre de 5,55 W selon un spot laser de 250 pm de
diametre et une vitesse a 2 mm/s. En utilisant deux balayages successifs, d’abord suivant
X puis suivant Y, avec un recouvrement entre les lignes de 150 pm, nous sommes parvenus
a atteindre une ondulation relativement faible (400 nm) et une rugosité quasi-uniforme
(entre 11,4 nm dans la direction d’écriture FLICE et 14,1 nm a 90°).
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Au cours de ces expériences nous avons constaté un « effet de marche », c’est-a-dire une
diminution de l'effet de polissage quand le faisceau du laser COy traverse une marche
verticale. L’illumination des surfaces supérieures et inférieures est perturbée lors du pas-
sage d’une marche, ce qui dégrade le polissage des zones proches des bords verticaux. En
conséquence, cela nous a amené a devoir décaler les bords verticaux suffisamment loin des

composants.

Nous avons aussi observé que le polissage des structures en BF33 est plus difficile que
celui du FS. Il entraine souvent des cassures macroscopiques que nous expliquons par un
fort gradient thermique di a l'irradiation laser C'Oy que le matériau semble difficilement
supporter. Malgré un coefficient de dilatation thermique faible et donc une résistance
accrue aux chocs thermiques, le polissage par laser CO, du BF33 nécessite donc des

précautions particulieres et reste a développer.

Conclusions tirées de la fabrication de micro-axicons. Nous avons réalisé deux mo-
deles (MA1 et MA2) d’un méme axicon, qui different par la précision de la programmation
numérique de leur écriture FLICE. Dans les 2 cas, la distance entre une courbe et son ap-
proximation par des segments successifs (cordes) doit rester inférieure a la « tolérance de
fleche », fixée & 1 pm pour MA1 et 0,1 pm pour MA2 (qui sera ainsi décrit plus finement,
avec plus de segments, que MA1). Nous avons aussi pris pour référence un axicon commer-
cial dit « de précision » (AX125) de Thorlabs et des résultats de caractérisation présentées

dans la littérature.
Pour les 2 modeéles :

- En ce qui concerne I'état de surface, les rugosités RMS (R,) et ondulations RMS
(W,) mesurées sur les flancs de nos micro-axicons atteignent des niveaux tres faibles
(respectivement de 0,9 nm et 55 nm). Ces niveaux sont tres proches de ceux relevés
sur ’AX125 et nettement meilleures que les composants présentés dans la littérature
(réalisés par ablation laser).

- En ce qui concerne la fidélité de fabrication, les rayons de courbure des pointes de
nos composants passent de ~ 30 pm a ~ 200 pm apres polissage. Sur des criteres
de rayons de courbure et d’erreur de forme, les pointes de nos composants restent
finalement plus acérées que celles des composants utilisés pour la comparaison. Pour
cette raison, nos composants permettent de générer des quasi-faisceaux de Bessel
plus proches de la pointe

- La partie qualifiable de plus fidele reste la ceinture intermédiaire entre la pointe et la
base de nos composants (compte tenu de l'erreur de forme, la dispersion de I'angle,
la rectitude des flancs mais aussi de la faible ellipticité relevée sur les QFB générés).
Néanmoins, il faut souligner que cette fidélité (notamment au niveau de la symétrie)
est toujours bien inférieure a ce qui est obtenu sur un axicon commercial. La fidélité

de fabrication perd toutefois en niveau sur la partie basse et la pointe des axicons
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ou on releve des asymétries plus fortes que 'AX125. Ces asymétries entrainent
Iextinction prématurée du quasi-faisceau de Bessel (QFB) et des distorsions du

noyau central en début de QFB (baisse des performances optiques).
Différences entre les deux modeles :

- Au niveau de la pointe, I'axicon MA1 est plus fin que MA2 mais beaucoup moins
symétrique, donc moins fidele.

- Au niveau des flancs, MA1 est en revanche plus symétrique et avec des flancs
globalement plus droits (donc plus fidele que MA2). Néanmoins, MA2 présente une

ondulation plus faible de ses flancs

Sur des criteres « géométriques » il est donc difficile de trancher entre les deux modeles.
Cependant, le critere final étant la performance optique, on peut dire que MA2 est le

modele qui présente les meilleurs résultats.

Bilan. De toutes ces conclusions, nous retiendrons deux points principaux :

1. Grace au degré d’optimisation auquel nous sommes arrivés, la méthode de fabrica-
tion que nous avons développée permet d’obtenir des microlentilles avec une fidélité
plus importante que ce qui est relevé sur un composant commercial dit « de préci-

sion » (AX125) et dans la littérature (procédé par ablation laser).

2. Notre méthode fournit des résultats en termes d’états de surface qui rivalisent avec
les composants commerciaux (poli optique) et qui sont aussi plus intéressants que

ce qu’on retrouve dans la littérature.

En définitive, nous pouvons affirmer que notre procédé de fabrication est, a notre connais-
sance, le plus pertinent et le plus prometteur pour la réalisation de microlentilles sur-
mesure. Néanmoins, de nombreux axes d’amélioration sont encore a prévoir si I’on souhaite

repousser les limites que nous avons posées.

Perspectives

Perspectives d’optimisation des études. Au cours du développement de 'usinage
FLICE, nous avons a plusieurs reprises été limités par le manque d’acces aux programmes
d’écriture laser qui sont interprétés par la machine. Par exemple, nous n’avons pas pu
démontrer la raison pour laquelle I’écriture de la surface d’intérét sous forme de cercles
concentriques amenait a des résultats non-escomptés. N’ayant pas eu la possibilité d’exami-
ner le G-Code exécuté, il nous a été difficile de savoir si les erreurs d’usinage proviennent
d’une mauvaise interprétation par la machine d’écriture, des instructions dans le code

lui-méme ou encore de la programmation sur AlphaCAM. Ainsi, il serait intéressant de
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pouvoir extraire les informations transmises a la machine a chaque étape pour vérifier

I'origine des phénomenes observés et de proposer une correction appropriée.

Plus généralement, le logiciel AlphaCAM ne nous permettait pas de programmer des types
d’écritures autres que les cercles concentriques et les lignes paralleles : nous n’avons donc
pas pu explorer des stratégies d’écritures basées sur des balayages en spirale ou encore des
balayages hybrides. Or, I’écriture sous forme de lignes paralléles (que nous avons retenue)
implique une gravure anisotrope qui introduit des irrégularités dans la morphologie des
structures, ce que nous avons tenté de compenser par des optimisations. Ce mode d’écriture
n’est donc pas nécessairement le plus pertinent : il n’est pas exclu qu’en ayant la possibilité

de tester d’autres types de balayage, nous pourrions obtenir de meilleurs résultats.

Quelques interrogations sont aussi restées en suspens, bien qu’optionnelles compte-tenu
de nos objectifs visés. Nous n’avons pas pu démontrer avec certitude pourquoi I’écriture
d’une surface d’intérét proche de l'interface air-verre n’est pas faisable. Nous avons dé-
terminé une bande dans laquelle il est vraisemblablement impossible d’usiner une surface
correctement, mais il serait intéressant d’en déterminer la raison exacte, dans I’éventualité
ou des contraintes de conception ameneraient a devoir réaliser une structure tres proche

de l'interface air-verre.

Au cours du développement du polissage laser C'Os, nous avons dii abandonner le dévelop-
pement du BF33 en raison des difficultés rencontrées. Néanmoins, nous avons imaginé une
solution de résolution méme si nous n’avons pas pu la mettre en place et la tester. Celle-ci
consiste a chauffer & haute température (proche des 800°C) le substrat dans son volume
afin de minimiser le gradient de température formé lors de l'irradiation entre la surface
supérieure et inférieure. S’il était possible d’obtenir, grace a cette solution par exemple,
une méthode de polissage optimisée pour le BF33, cela offrirait des perspectives tres inté-
ressantes. Grace a l'intégration des composants optiques en BF33 sur des microsystemes

en Silicium par soudure anodique, il deviendrait alors possible de réaliser des MOEMS.

Perspectives applicatives. En guise de démonstrateur, nous nous sommes bornés a la
fabrication de micro-axicons de faible angle d’apex. Grace a la méthode de fabrication que
nous avons développée, il serait intéressant de tenter la fabrication d’autres composants
optiques avec des profils paramétrés plus arbitraires. La fidélité de fabrication obtenue
étant prometteuse, nous pouvons espérer que des profils encore plus sophistiqués puissent

étre réalisés.

Par ailleurs, les aptitudes de la technique FLICE tels que I'usinage monolithique et dans le
volume n’ont pas été exploités au cours de ce travail de these. Compte-tenu des résultats
obtenus, 1'idée de réaliser un démonstrateur entierement monolithique de type MOEMS
telle qu'une lentille intégrée sur un peigne interdigité semble aussi envisageable. Moyennant

I'étude de I'usinage de la partie MEMS (le peigne interdigité), nous pensons que de bons
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résultats peuvent étre obtenus.

Enfin, une autre idée intéressante et peut-étre plus concrete serait de réaliser un empile-
ment de lentilles au sein d’un systeme optique « auto-aligné ». En tirant parti du dispositif
d’écriture a notre disposition (la machine FEMTOprint), on pourrait imaginer un systéme
optique bi-face composé d’une lentille sur la face supérieure et d’une autre sur la face infé-
rieure, dont 'alignement serait parfaitement garanti grace a une session d’écriture unique.
Ce genre de structure est déja en cours de développement et les premiers résultats obtenus

a la fin de cette période de these sont plutét encourageants.
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Procédure de caractérisation de la

morphologie et de I’état de surface
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Dans cette annexe, nous avons souhaité expliquer la procédure appliquée lors de chacune
des démarches de caractérisation de la morphologie et de 1’état de surface de nos structures

fabriquées.

Choix de appareil de mesure

La caractérisation de la morphologie et/ou de I’état de surface des structures usinées par
FLICE et parfois polies par laser C'O,, a pu étre réalisée grace a deux différents types
d’appareils de mesure de profil disponibles dans notre institut de recherche, a savoir : un
profilometre optique a lumiere blanche et un profilometre mécanique a stylet. En fonction

des conditions d’utilisation, nous avons di faire le choix de I'un ou 'autre de ces appareils.

o Le profilomeétre optique a lumiére blanche (MSA 500, Polytec, Waldbronn, Alle-
magne) permet de réaliser la topographie (profil 3D) d’une structure en quelques secondes
seulement et selon une résolution sub-nanométrique. C’est donc un moyen ultra rapide
et précis de mesure de profil. Grace a 'acquisition topographique de la structure, nous
pouvons extraire et analyser un nombre important de coupes (ou profil 2D), c¢’est donc
clairement I’appareil de mesure le plus efficace pour la caractérisation de la morphologie et
I’état de surface de structures 3D. Toutefois, cet appareil ne peut étre utilisé que lorsque
la rugosité de surface est suffisamment faible - typiquement < 50 nm RMS - car le principe
d’interférométrie sur lequel il repose ne fonctionne pas au-dela. Les surfaces trop rugueuses
résultantes de 'étape d’usinage FLICE contribuent a la présence d’artéfacts sur les topo-
graphies mesurées par profilometrie optique (rayons réfléchis dans des angles plus grands
que les angles de collection de I'objectif du profilometre). Par conséquent, il ne pourra étre

employé que pour la caractérisation de structures polies.

e Le profilométre mécanique a stylet (Dektak XT, Briiker, France) repose sur des
scans unidirectionnels de la surface d'une structure. Contrairement au profilomeétre op-
tique, c’est un moyen tres lent basé sur I'acquisition de coupes (profil 2D) décrites par la
trajectoire rectiligne des scans effectués. L’obtention d’une topographie est possible mais
excessivement lente puisqu’elle nécessite la réalisation de multiples scans juxtaposés suc-
cessifs. En pratique, on 'utilise donc uniquement pour obtenir des coupes. C’est le seul
appareil de mesure de profil utilisable lorsque la rugosité de surface de la structure fabri-
quée est élevée ; c’est pourquoi nous 'utiliserons pour caractériser la morphologie et 1'état
de surface de nos structures apres usinage FLICE (avant polissage donc). Notons que ce
moyen de mesure présente un gros désavantage en plus d’étre lent : il est imprécis au sens
ou il est difficile d’obtenir une trajectoire de scan (une coupe) passant par un point donné.
Son imprécision, essentiellement causée par le manque de précision du systeéme d’aligne-
ment visuel des échantillons, est particuliecrement contraignante dans le cas, par exemple,

de la caractérisation de la pointe de micro-axicons.
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Evaluation des grandeurs caractéristiques

Caractéristiques morphologiques. Chaque type de structure présentée dans ce manus-
crit de these est associé a des caractéristiques morphologiques qui lui sont propre. En ce
sens, nous ne pouvons pas généraliser la démarche d’évaluation de ces dernieres dans cette
annexe. Voila pourquoi elle est détaillée dans les paragraphes lorsque nécessaire. Retenons
simplement ici que les démarches appliquées se basent systématiquement sur les mesures

de profils décrites précédemment.

Caractéristiques d’état de surface. L’état de surface peut se définir par plusieurs
grandeurs caractéristiques que sont la rugosité et 'ondulation. L’ondulation, ou « waviness
» (W) en anglais, décrit les oscillations a basses fréquences spatiales autour de la forme
nominale (le profil supposé étre suivi). La rugosité, ou « roughness » (R) en anglais, décrit
les oscillations de hautes fréquences relativement a un seuil fixé. Elles sont évaluées par
des indicateurs statistiques calculés a partir des profils dits « profil d’ondulation » et «
profil de rugosité » tous deux extraits des profils bruts (mesures réalisées au profilometre

optique ou mécanique).
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FIGURE 17 — Profils extraits a chaque étape du protocole décrit par la norme ISO 3274,
appliqué dans le cas d’un micro-azicon. (a) Profil brut et forme nominale, (b) profil pri-

maire [P], (c) profil d’ondulation [W], (d) profil de rugosité [R)].

Dans le cadre de nos caractérisations, ces profils sont extraits au moyen d’un code sur-
mesure écrit sous MATLAB (version R2018b) et selon le protocole décrit par la norme ISO
3274 (voir https://guide.digitalsurf.com/fr/guide-techniques-filtrage.html).
Pour illustrer le principe, un exemple est donné en figure 17 dans le cas d’'un micro-
axicon. Le code commence par extraire le profil primaire [P] (figure 17 (c)), résultat de
la soustraction entre le profil brut (figure 17 (a)) et la forme nominale (profil supposé
étre suivi, figure 17 (b)).
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Par la suite, il extrait le profil d’ondulation [W] (figure 17 (d)) obtenu grace a 'appli-
cation sur [P] d’un filtre passe-bas, dit « filtre de coupure » ou « cut-off » en anglais, fixé
entre 10 et 30 pm. Avec la soustraction de [W] a [P], le code géneére ensuite le profil de
rugosité [R] (figure 17 (e)).

Pour chacun des profils extraits [W] et [R], le code calcule finalement différents indicateurs
statistiques décrivant la dispersion des valeurs de hauteur observées. Dans ce manuscrit,
nous discuterons essentiellement de la moyenne quadratique (ou « Root Mean Square »
(RMS) en anglais). C’est une sorte d’écart-type ou les écarts de hauteur ne sont pas calculés
par rapport a la moyenne mais par rapport a 'origine (hauteur = 0 pm). Retenons alors

cette définition lorsque nous discuterons de l'ondulation RMS (W) et la rugosité RMS
(Rq)-
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