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Introduction

Depuis plusieurs décennies, I'Institut Fresnel est reconnu pour son expertise dans le do-
maine de la conception, de la fabrication et de la caractérisation de composants optiques
hautes performances, avec un savoir-faire tout particulier en ce qui concerne les structures
multicouches amorphes, autrement appelées couches minces optiques ou filtres interféren-
tiels. Une des grandes forces du laboratoire est de regrouper les différents cocurs de métier
nécessaires a la synthese (équipe RCMO, pour Recherche en Couches Minces Optiques), la
fabrication (équipe RCMO) et la caractérisation des réponses optiques spéculaires de telles
structures (réflexion, transmission, absorption). Lorsque la précision requise sur les bilans
optiques est extréme, cette expertise est complétée par les outils théoriques et instrumen-
taux développés au sein de I’équipe CONCEPT, et notamment ceux en relation avec les
problemes de diffusion lumineuse dans lesquels vient s’inscrire ce travail de doctorat.

Cette activité historique connait aujourd’hui un net regain d’intérét, compte tenu notam-
ment des progres réalisés par les technologies de dépot de couches minces qui autorisent
désormais la superposition de plusieurs centaines de couches minces a l'intérieur d’un seul
et méme empilement. Les performances attendues sont extrémes a tout point de vue :
les niveaux de réjection visés sont de plusieurs décades et doivent étre atteints avec des
raideurs de pente de ’ordre du pour cent, pour étre conservés sur des bandes spectrales de
plusieurs centaines de nanometres. On vise par ailleurs des niveaux de diffusion proches
de ceux résultant de la limite imposée par la diffusion RAYLEIGH dans 'air ainsi que des
rugosités inférieures a 1’Angstroem.

A ces exigences croissantes sur les performances, s’ajoute la volonté de développer des
micro-systemes optiques, qui imposent de structurer latéralement des empilements déja
complexes. On a ainsi vu émerger de nouvelles générations de spectro-imageurs pour le
spatial, basés sur 'emploi de barrettes linéaires ou de mosaiques matricielles de filtres,
qu’il faut désormais arriver a étalonner séparément, apres élimination des phénomenes de
diaphonie. Ces nouveaux composants sont sophistiqués et présentent des exaltations des
lobes de diffusion, notamment aux grands angles, qu’il faut détourner ou minimiser afin
de ne pas perturber le fonctionnement de ces micro-imageurs. Par ailleurs, les exigences
du spatial sont d'une sévérité accrue et requierent que ces composants soient caractérisés
dans leur situation exacte de fonctionnement. Face a cette demande industrielle et insti-
tutionnelle, il a fallu mettre a niveau l’ensemble des outils expérimentaux et théoriques
liés a la métrologie des couches minces optiques, et c¢’est dans ce contexte qu’a été réalisé
ce travail de these.

Pour rétroagir sur la fabrication d’un filtre complexe ou pour optimiser les modeles asso-
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ciés, il est en effet nécessaire de pouvoir en mesurer les performances avec un instrument
présentant une dynamique et une largeur de bande respectivement bien supérieure et bien
inférieure a celles de la fonction optique mesurée, tout en gardant une précision optimale.
Typiquement, les filtres a forte réjection présentent des densités optiques souvent supé-
rieures a 8 sur plus de 200 nm de large alors que les meilleurs outils de métrologie ne
permettent pas de mesurer des densités supérieures a 6, a 'exception du cas monochro-
matique. De la méme maniere, la présence de lobes angulaires ou de résonances spectrales
dans les indicatrices de diffusion de composants complexes requierent, pour étre analysée
avec précision, un diffusometre accordable large bande qui présenterait a chaque longueur
d’onde des performances similaires a celles des meilleurs dffusometres laser. Le coeur de ce
travail de these a donc été de construire, de valider et d’utiliser une telle instrumentation
optique, afin de répondre aux demandes, toujours plus exigeantes, des utilisateurs.

Apres une breve introduction associant des rappels historiques et la définition de quelques
grandeurs photométriques et géométriques, nous présenterons (Chapitre 1) le modele
électromagnétique permettant de décrire la diffusion de la lumiere par une surface optique
de faible rugosité, c’est-a-dire dont les écarts a la planéité restent faibles devant la longueur
d’onde de travail.

Le Chapitre 2 montrera comment ce modele électromagnétique de la diffusion peut
étre étendu au cas des empilements multicouches et permettra de préciser les probléemes
spécifiques posés par les nouvelles générations de filtres interférentiels, avec un intérét
particulier pour le processus de diffusion aux grands angles, ce qui permettra de cibler et
de définir le besoin métrologique.

Nous présenterons ensuite (Chapitre 3) les différentes étapes du développement, de la
caractérisation et de la qualification du diffusometre spectralement et angulairement résolu
SALSA (pour Spectral and Angular Light Scattering characterization Apparatus).

Le Chapitre 4 sera 'occasion de tester les performances de SALSA sur des composants
clés, aussi bien pour la mesure de coefficients spéculaires a trés grande dynamique que
pour 'acquisition de cartographies spectrales et angulaires de diffusion de la lumiére par
des filtres complexes.

On notera enfin que ’ensemble de ces travaux a été réalisé grace au soutien de la Direction
Générale de I’Armement (DGA), qui a financé cette these, et du Centre National d’Etudes
Spatiales (CNES), dont le soutien, via le financement de la R&T Diffusion aux grands
angles, a permis le développement de 'instrument SALSA.
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CHAPITRE 1.

L’objectif de ce chapitre est d’introduire les méthodes qui permettent de relier I'intensité
de la lumiere diffusée par une surface rugueuse a la topographie de cette surface. On se
limitera ici au cas des surfaces optiques, qui constituent notre domaine d’application. Ces
surfaces sont en général parfaitement polies, avec des rugosités n’excédant pas quelques
fractions de nanometre. Le flux total qu’elles diffusent est tres faible, comparé a ceux
associés a la réflexion et a la transmission spéculaires. Dans ce contexte, les phénomenes
de diffusion peuvent étre analysés a partir de théories approchées, perturbatives ou limitées
au premier ordre. Apres un bref rappel de quelques définitions particulierement utiles, on
introduira les concepts qui donnent acces a la caractérisation de ces surfaces par mesure
de leur diffusion lumineuse.

1.1 Rappels historiques

Pendant la seconde guerre mondiale, de nombreux efforts ont été déployés pour com-
prendre les mécanismes régissant la diffusion d’'une onde radar par une cible. Ceci a
conduit, quelques années apres la fin de ce conflit, a la premiere publication présentant le
modele scalaire de la diffusion lumineuse [1].

Ce modele, développé par H. DAVIES, était notamment utilisé pour quantifier I'impor-
tance des échos parasites renvoyés par la surface de la mer sur un écran radar (sea clutter).
Il supposait que cette surface pouvait étre décrite par un modele statistique respectant
les hypothéses suivantes :

1. La moyenne quadratique o de I’écart z = h(z,y) entre la surface de la mer et une
surface plane moyenne est petite devant la longueur d’onde A de 'onde radar,

2. La surface est parfaitement conductrice, et par conséquent, présente un coefficient de
réflexion spéculaire de 100% dans le cas ou elle est dépourvue de toute irrégularité,

3. La distribution des irrégularités de surface z correspond a une gaussienne centrée,

4. La fonction d’auto-corrélation de la surface irréguliere est elle aussi de nature gaus-
sienne et caractérisée par un écart-type a.

H. E. BENNET et J. O. PORTEUS ont publié en 1961 un article clé [2], dans lequel ils
appliquaient les résultats de H. DAVIES a la quantification de 'influence de la rugosité
sur la valeur du coefficient de réflexion spéculaire d’une surface, au travers de la formule
suivante :

(470)?

R, = Rye AN +R,

2;7;4 (§)4 (A9)? (1.1)

ou R, désigne la valeur mesurée de ce coefficient de réflexion spéculaire, Ry sa valeur
théorique (i.e. en I'absence de toute rugosité), m la pente quadratique moyenne du profil
de la surface (a et m sont liés par la relation a = v/20/m) et Af 'angle d’acceptance
total de I'instrument utilisé pour la mesure de réflectivité.

Cette relation montre tout d’abord que des mesures de réflectivité peuvent étre affectées
par la rugosité de surface de I’échantillon utilisé. Elle montre également que les propriétés
statistiques de la surface (rugosité o, pente moyenne m) peuvent étre déduites de mesures
de réflectivité effectuées a différentes longueurs d’onde. Enfin, dans ce méme article, ces
deux auteurs suggerent d’utiliser une sphere intégrante pour mesurer la réflexion diffuse

4 THESE SIMONA LIUKAITYTE



1.2. GRANDEURS PHOTOMETRIQUES

totale R, et en déduire la rugosité o de la surface. En effet, on peut écrire, en premiere
approximation :
(47o)?
22
ce qui montre que o est directement proportionnel & /Rq/Ry.

Rd:RO—RS%RO

(1.2)

Dans le prolongement de ces travaux fondateurs, de nombreux articles ont été publiés,
tant sur I’étude théorique des phénomenes de diffusion que sur la description des montages
expérimentaux développés pour leur mesure [3,4].

Avant de présenter de maniere synthétique leurs principales conclusions, il nous a paru
utile de préciser la signification exacte de certaines grandeurs physiques, notamment pho-
tométriques, qui interviennent dans la description de ces phénomenes de diffusion.

1.2 Grandeurs photométriques

1.2.1 BSDF

La lumiere diffusée par une surface remplit en principe la totalité de I’espace entourant
celle-ci. La répartition angulaire de cette lumiere diffusée dépend de nombreux parametres,
parmi lesquels on citera notamment ’angle d’incidence, la longueur d’onde, les coefficients
de réflexion ou de transmission de cette surface, ou encore sa rugosité.

Cette répartition est décrite par une fonction, la fonction de distribution bidirec-
tionnelle du coefficient de luminance, que I'on désigne habituellement sous I'appella-
tion générique de BSDF, acronyme du terme anglais Bidirectional Scattering Distribution
Function. Lorsque 'on s’intéresse uniquement a la partie réfléchie de cette lumiere dif-
fusée (par exemple, parce que ’échantillon considéré est opaque), on parlera de BRDF
(pour Bidirectional Reflectance Distribution Function). De la méme maniere, lorsque seule
la partie transmise est prise en compte, on parlera de BTDF (pour Bidirectional Trans-
mittance Distribution Function), comme représenté de maniere schématique a la Figure
1.1.

La BSDF est en fait le rapport entre la luminance Ly, d’un élément de surface dS dans
une direction d’observation donnée (6, ¢,) et I'éclairement E; de ce méme élément de
surface provenant d’une direction d’illumination définie (6;, ¢;), comme schématisé sur la
Figure 1.2. La luminance correspondant a un flux par unité de surface et d’angle solide
(W.m~2.sr71) et Péclairement & un flux par unité de surface (W.m=2), la BSDF a donc les

dimensions de l'inverse d’un angle solide (sr™!) et dépend le plus souvent de la longueur
d’onde .

Cette notion de BSDF a été introduite pour la premiere fois par F. E. NICODEMUS en
1977 a l'aide de la relation de définition suivante [5] :

dLs(0:, ¢i; O, ds; ;)
s 6i7 i 687 s) =
fulbe, 6662, 94) dE;(0:, ¢i)
Il est facile de calculer le flux incident sur I’élément de surface dS au voisinage de la
direction d’incidence (6;, ¢;), soit :

(1.3)
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1.2. GRANDEURS PHOTOMETRIQUES

ce qui permet de réécrire I’équation 1.3 sous la forme équivalente suivante :

dLs(eia ¢i; 957 ¢s; Ez)
Li(9i> (bi) cos 0;dS;

f8(0i7¢i;087¢5) - (15)

1.2.2 Diffuseur Lambertien

On appelle diffuseur lambertien une surface dont la BRDF est égale au rapport entre
une constante p et le nombre 7. La relation de définition (1.3) permet dans ce cas
d’écrire :

dLs(0;, 613 0s, bs; Fi) = 22dE(0:, ;) (1.6)
v

I'indice A associé a p montrant que cette constante peut éventuellement dépendre de la
longueur d’onde.

La puissance totale d®, diffusée dans tout I’espace par un élément de surface dS a com-
portement lambertien soumis a 1’éclairement dE; est alors donnée par la relation intégrale
suivante :

2 w/2
4P, = / / dL, cos 0,d0dS = P dEds / dé, / sin 0, cos 6., = prd®, (1.7)
T 0 0
soit encore : 1%
n= (1.8)

L’albédo est donc I’équivalent, en lumiere diffuse, du coefficient de réflexion utilisé dans
le cas spéculaire.

Les diffuseurs lambertiens sont tres utilisés en photométrie comme étalon de mesure de la
BRDF. IIs sont également employés comme revétement de la paroi interne de cavités sphé-
riques appelées sphéres intégrantes et utilisées pour conserver la puissance d’un faisceau
lumineux tout en annulant l'influence de sa répartition spatiale. En effet, les faisceaux
lumineux provenant de n’importe quel point de la surface interne de cette sphere sont
distribués, en raison des multiples réflexions diffuses, de fagon égale vers tous les autres
points de la sphere et ceci indépendamment de la direction et de la répartition transverse
originales du faisceau lumineux [6].

1.2.3 TIS

Nous avons déja abordé cette notion au paragraphe 1.1 en la désignant sous son appella-
tion francaise de réflexion diffuse totale. [.’acronyme TIS correspond a la formulation
anglaise de ce méme terme, a savoir Total Integrated Scattering. Cette quantité est sans
dimension, puisqu’elle correspond, par exemple dans le cas réfléchi, au rapport entre le
flux total diffusé par la surface de I’échantillon dans le demi-espace contenant le faisceau
incident et le flux réfléchi par celle-ci, soit :

(47r0 cos 9i>2 )
ol S — A 0,
- A - (A) (1.9)

Py Ra
RoP; Ry

TIS, =
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CHAPITRE 1.

I'indice b rappelant que I'on se trouve dans le cas réfléchi (backward), tandis que l'intro-
duction du facteur cosf; permet de prendre en compte une valeur non nulle de I'angle
d’incidence 6,.

Dans le cas transmis, la définition du TIS est tout-a-fait similaire et s’écrit :

P
TIS; = ﬁ) (1.10)

I'indice f rappelant ici le terme anglais forward.

La mesure de ce TIS est habituellement faite a I’aide d’un dispositif expérimental utilisant
soit une sphere intégrante (ou sphére d’'ULBRICHT), soit un hémisphere de COBLENTZ,
comme représenté a la Figure 1.3 dans des configurations adaptées au cas réfléchi.

Integrating sphere

Input port (

Fi1GcURE 1.3 — Dispositifs expérimentaux de mesure du TIS
(& gauche, schéma de principe d’une mesure par sphére d’ULBRICHT - & droite, schéma de
principe d’une mesure par hémisphére de COBLENTZ)

Considérons tout d’abord le montage utilisant la sphére ’"ULBRICHT : le faisceau lumineux
incident, de faible divergence, pénétre dans la sphere par une ouverture dédiée de tres faible
section et illumine ’échantillon que 1'on souhaite caractériser. Le faisceau réfléchi par la
surface de cet échantillon sort de la spheére par une ouverture identique a celle utilisée
en entrée, tandis que la lumiere diffusée par ce méme échantillon éclaire la paroi interne
de la sphere qui est revétue d’'un diffuseur quasi parfait (diffuseur lambertien d’albédo
ps proche de 1 sur I'’ensemble du domaine de longueurs d’onde défini par les propriétés
spectrales du faisceau incident). On notera également la présence d’un baffle introduit
entre détecteur et échantillon et dont la présence vise a empécher que le détecteur soit en
vue directe de la surface de I’échantillon.

Le courant électrique I; délivré par le détecteur est donc représentatif de 1’éclairement
E de la paroi interne de la sphere intégrante. Si I'on désigne par s la surface utile de ce
détecteur et par a le rayon de la sphere, on peut écrire :

S
4ra?

I, =SoFE = Sp, P, (1.11)
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1.2. GRANDEURS PHOTOMETRIQUES

ou S désigne la sensibilité du photodétecteur utilisé (exprimé en A/W).

I1 suffit alors de mesurer en parallele la puissance lumineuse P, du faisceau réfléchi (par
exemple, a 'aide d'un second photodétecteur placé en regard de 'ouverture de sortie
ménagée dans la paroi de la sphere) pour obtenir ainsi une mesure du TIS.

En effet, si I, désigne le courant délivré par ce détecteur de référence et Sg sa sensibilité,
il vient ;

Id - ]d . S S P d
I, ~ SgP, ~ Sp"ima®  RoP,
ou K désigne une constante qui peut étre déterminée par étalonnage, par exemple en
remplacant I’échantillon par un diffuseur lambertien d’albédo connue.

= K- TIS, (1.12)

On notera que la mesure de la puissance du faisceau réfléchi n’est pas toujours chose
aisée, aussi est-il souvent utile de remplacer la mesure du TIS par celle d'un facteur
proche, désigné par I'acronyme TS (acronyme de l'expression anglaise Total Scatter) et
qui est tout simplement le rapport entre la puissance totale diffusée P, et le flux incident
P, [7], soit :

Py
P,
Décrivons a présent le principe de fonctionnement du montage utilisant un hémisphére
de COBLENTZ [7]. Le faisceau lumineux incident (1), 1a encore de faible divergence, passe
au travers d'une ouverture (4) de faible section ménagée dans la paroi de I'hémisphere et
éclaire ’échantillon a caractériser (2) en incidence quasi normale. Le faisceau réfléchi (3)
repasse dans la méme ouverture, tandis que le faisceau transmis est envoyé dans un piege
a lumiere. [’échantillon étant placé a faible distance du centre de I’hémisphere, tout rayon
diffusé par I’échantillon vers I’arriére passe par son image au travers de I’hémisphere, située
en position symétrique par rapport au centre de celui-ci. La paroi interne de I’hémisphere
étant habituellement recouverte d’un traitement fortement réfléchissant, le flux diffusé
par I’échantillon est tres efficacement mesuré par le détecteur (5), si celui-ci est justement
confondu avec 'image géométrique de 1’élément de surface de ’échantillon qu’éclaire le
faisceau incident

TS (1.13)

Un des avantages importants de ce montage par rapport a ceux utilisant une sphere
d’ULBRICHT est justement lié & cette grande efficacité, la sphere intégrante introduisant
en effet un terme d’atténuation géométrique égal au rapport entre la surface s du détecteur
et celle (47a?) de la paroi interne de cette sphere.

L’utilisation d’une platine de translation 2 axes (6) permet de déplacer la zone de I’échan-
tillon éclairée par le faisceau incident et de réaliser ainsi des cartographies du TIS associé
a un échantillon donné. Sous réserve d’adjoindre au montage un mécanisme de rotation
d’axe approprié, il est possible de renverser I’ensemble du montage par rapport a un plan
horizontal [7] et de mesurer ainsi, avec le méme montage, les composantes b et f du
parametre T'S.

Il ne faut cependant pas perdre de vue qu’un réflecteur sphérique n’est stigmatique qu’en
son centre de courbure. L’utilisation hors axe de la sphere induit donc I’apparition d’aber-
rations géométriques [8], qui peuvent étre préjudiciables a la résolution spatiale de ce
systeme de mesure. Le remplacement du réflecteur sphérique par un réflecteur elliptique
apporte une solution élégante a ce probleme, mais au détriment de la simplicité et de la
polyvalence.
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1.2.4 ARS

On désigne par I'acronyme anglophone ARS (pour Angle Resolved Scattering) une quantité
directement liée a la BSDF et définie par la relation :

ARS = BSDF cos 6 (1.14)
Comme la BSDF, elle s’exprime en sr~! et peut en outre étre mise sous la forme équivalente
suivante :
dLs(9i7 ¢17 957 ¢5) c
Li(0;, ¢;) cos 0;d2;

soit encore, en faisant apparaitre I’élément de surface dS de I’échantillon éclairé par le
faisceau incident et I'angle solide df)s associé au systeme de détection :

dLs(0;, ¢i; 05, ds)dS cos 05dSd B dPs(0;, ¢i; 05, )

ARS(027¢17057¢8) = 0s 95 (]‘]‘5)

expression qui met en évidence le lien direct entre, d’une part, cette quantité et, d’autre
part, le rapport entre lintensité dP;/dS)s diffusée dans I'angle solide de détection et la
puissance incidente P;.

La mesure de I’ARS est réalisée en faisant pivoter un détecteur autour de I’échantillon,
le plus souvent en se limitant au plan incident (¢s = 0), et en enregistrant 1’évolution
du signal fourni par ce détecteur au cours de cette rotation. L’ARS trouve donc son
succes dans la relation simple qu’il entretient avec des quantités (des puissances optiques),
qui sont facilement accessibles a la mesure (la détermination de I'angle solide d€2s qui
apparait dans la formule (1.16) étant en fait réalisée de maniére implicite au moment de
la calibration).

Notons pour étre complet que, par suite de sa définition, I’ARS est aussi appelé BRDFcos 6.

1.3 Grandeurs géométriques

1.3.1 Caractéristiques statistiques d’une surface rugueuse

Considérons une surface rugueuse de profil moyen plan et dont les irrégularités sont dé-
crites par une fonction d’écart a ce profil moyen z = h(x,y) = h(7). La valeur quadratique
moyenne de cet écart est appelée rugosité RMS (pour root mean square) et définie de ma-
niére tout-a-fait générale par la relation :

#:é/#@fﬁ (1.17)
by

ou X désigne l'aire de la zone étudiée. Il est aussi classique d’introduire la fonction d’auto-
corrélation I'(7) de cette surface, définie par :

wazééﬁ@m@—mfﬁ (1.18)

Cette fonction est liée aux propriétés spatiales de similitude de la surface, dans la mesure
ou elle compare les profils de celle-ci en 7 et en r’ — 7. Notons que pour une surface
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1.3. GRANDEURS GEOMETRIQUES

isotrope, cette fonction est radiale. Enfin, la rugosité RMS est donnée par sa valeur a
’origine :

6% =T(0,0) (1.19)
Il est également d’usage, pour une surface rugueuse a profil aléatoire, de considérer la

longueur d’auto-corrélation [, qui est la distance pour laquelle la valeur de cette
fonction I' a décru de 1/e, soit :

INU) !
— = — 1.20
ro) e (1.20)
Plus le profil de la surface est irrégulier, plus cette distance [ est faible.
1.3.2 Spectre de rugosité
Considérons la transformée de Fourier h du profil h de la surface, définie par :
WD) = [ W@ (1.21)

ou 7 = (v, 1) désigne la fréquence spatiale. La valeur a l'origine de cette transformée de
Fourier est proportionnelle a la valeur moyenne du profil de la surface, soit :

h(0,0) = [h(f) &2 (1.22)

La fonction d’auto-corrélation introduite au paragraphe 1.3.1 correspond au produit de
convolution de la fonction de profil h par la fonction retournée h_, puisque nous avons :

O = Sl h )7 (1.23)

En utilisant les propriétés de la transformation de Fourier, il vient aussitot :

2

‘g(g)‘ (1.24)

M| =

v(V) =

ou 7 désigne la transformée de Fourier de la fonction d’auto-corrélation T'.

Cette fonction (%) est habituellement appelée spectre de puissance de la rugosité, ou
spectre de rugosité de la surface, ou encore PSD, en référence a ’acronyme de ’expression
anglaise Power Spectral Density. C’est une grandeur clé dans ’analyse des états de surface.
En effet, la fonction d’auto-corrélation I'" peut étre considérée comme la transformée de
Fourier inverse de ce spectre de rugosité, soit :

() = / ()2 P2 (1.25)

Or, nous avons montré au paragraphe 1.3.1 que la valeur a l'origine de cette fonction
d’auto-corrélation se confondait avec le carré de la rugosité RMS d. En conséquence, il
vient :

1(0,0) = [7(5) &2 = §? (1.26)
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Ainsi la rugosité de surface 62 est obtenue par simple intégration du spectre de rugo-
sité v(¥/), dont nous verrons au paragraphe 1.4.7 qu’il est directement proportionnel a
I'indicatrice de diffusion désignée par le sigle ARS.

Dans le cas ou le profil de la surface considérée est isotrope, cette relation prend la forme
particuliere suivante :

6 = //’Y(V, @) vdvdp = 27‘(‘/ vy(v)dv avec v=./vZ+V2 (1.27)

7 désignant la moyenne polaire du spectre de rugosité sur 'angle ¢ :

70 = 5 [ (0)ds (1.25)

1.3.3 Bande passante

Nous montrerons au paragraphe 1.4.7 que le spectre de rugosité d’'une surface faiblement
rugueuse est directement proportionnel a I'indicatrice de diffusion que nous avons définie
au paragraphe 1.2.4 sous le sigle ARS.

Nous disposons donc de deux méthodes pour obtenir de maniére expérimentale la rugosité
RMS 6, comme représenté de maniere schématique sur la Figure 1.4, I'une basée sur la
mesure de la diffusion totale TS et I'autre sur le relevé de I'indicatrice de diffusion ARS.

ARS(65) = CPSD(f)
Angle Resolved Scattering < > Power Spectral Density

(single surface, ¢ « 1)

Total Scattering <€ > Rms roughness
TS = R (4o /2)?

FIGURE 1.4 — Méthodes de mesure de la rugosité RMS § (d’apres [9])

En fait, I'une et 'autre mettent en ceuvre un mécanisme d’intégration angulaire, la pre-
miere en le réalisant de maniere purement analogique et la seconde en ayant recours a un
procédé numérique.

Toutefois cette intégration ne peut s’effectuer, du point de vue expérimental, que dans un
domaine angulaire donné, défini d’un c6té, par I'angle limite de 90°et de l'autre, par la
présence du faisceau spéculaire : soit 0,,;, 'angle correspondant. Or la fréquence spatiale
v associée a une onde plane monochromatique dont le vecteur d’onde fait un angle 6 avec
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1.4. MODELE ELECTROMAGNETIQUE DE LA DIFFUSION

I'axe du repere est égale a sinf/\, de sorte que l'intégration du spectre de rugosité est
obtenue sur la bande de fréquences spatiales définie par :
sin Qmin < 1

< = .
TS <y (1.29)

Supposons a présent que 1’on réalise un relevé topographique de cette méme surface ru-
gueuse, par exemple a 'aide d’un profilometre optique utilisant l'interférométrie en lu-
miere blanche [10, 11]. Serions-nous confrontés a ce méme probleme de bande passante ?
La réponse est en fait oui, car, en conformité avec le critere de Shannon/Nyquist, la fré-
quence maximale accessible est égale a I'inverse du pas d’échantillonnage spatial Ax. Par
ailleurs, pour les mémes raisons, la fréquence minimale accessible est tout simplement
égale & 1/L, ou L? correspond a la surface de la zone d’analyse, supposée ici de forme
carrée. En conséquence la bande passante de la mesure de rugosité est définie par :

1 1

T <r< N (1.30)
Cette notion de bande passante est donc de portée tout-a-fait générale et une définition
claire des bornes d’intégration doit étre associée a toute mesure du parametre de rugosité
0, de maniere a rendre possible une comparaison pertinente des valeurs obtenues par
différentes techniques de mesure.

1.4 Modele électromagnétique de la diffusion

1.4.1 Introduction

L’utilisation d’un modele électromagnétique pour décrire la diffusion de la lumiere par
une surface rugueuse [11-16] présente de nombreux avantages :

o Il donne acces a la diffusion angulaire, aussi bien dans le plan d’incidence qu’en
dehors de ce plan,

o Il prend en compte les effets de polarisation des faisceaux incidents et diffusés,

o Il permet de relier la répartition angulaire de la lumiere diffusée a la topographie de
la surface,

o Il peut étre étendu a la description de la diffusion angulaire dans des systemes
multicouches.

Notons également que ce modele a été étendu au cas des volumes diffusants [11,17-19],
méme si la diffusion volumique est ici hors de notre propos.

Compte tenu de la qualité des surfaces que nous étudions, le modele est limité au premier
ordre. Cela signifie que son domaine de validité concerne des échantillons dont la diffusion
totale est tres faible devant les composantes spéculaires (réflexion ou transmission), ce
qui correspond a des rugosités tres faibles devant la longueur d’onde du rayonnement
incident :

P
2«1 1.31
L < (1.31)
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De fagon plus exacte, il est également indispensable que les pentes des surfaces soient
faibles devant 1'unité, soit :

]gr?ih\ <1 (1.32)

Ces deux conditions sont largement remplies en optique de précision, grace aux techniques
de polissage qui permettent aujourd’hui de couramment obtenir, sur des surfaces de verre
ou de silicium par exemple, des rugosités inférieures au nanometre, avec des pentes infé-
rieures au pour-cent. Ceci explique pourquoi l'accord calcul-mesure est en général, pour
de tels substrats, quasi-parfait [20,21].

1.4.2 Champs diffusés

Dans le cadre perturbatif défini au paragraphe précédent, on montre que les composantes
fréquentielles des champs &;(7,z,w) et Hq(7, z,w) diffusés par une surface faiblement
rugueuse de profil h(z) sont identiques & celles des champs rayonnés par une surface
idéalement plane, mais supportant des courants fictifs tant électrique (j ) que magnétique
(M) Ces sources fictives sont définies par les relations suivantes :

- — - - .
M =gradh A [Eyp — E1p] — RZA [ o P

o _hin [aﬁzp - aﬁl,p]

0Es, aé,p]

(1.33)

0z 0z

ou §jjp et ﬁj’p désignent les composantes fréquentielles des champs idéaux (i.e. en 'absence
de rugosité) dans chacun des deux milieux (j = 1, 2). Ces sources fictives dépendent donc
a la fois des discontinuités tangentielles du champ électromagnétique idéal, mais aussi de

la topographie de la surface [h(7), gr?i hl].

Il est possible de représenter de maniere synthétique ces résultats en formulant les équa-
tions de Maxwell, non plus au sens des fonctions, mais au sens des distributions, soit :

{ﬁfd(ﬁz,w = iwfiHu(7, 2,w) + Md(2) (1.34)

_+ 7 — . ~E > =
rot 1, 4(7, 2, w) = —iwe&y(T, z,w) + Jd(2)
ou d(z) désigne la distribution de DIRAC centrée en z = 0, c’est-a-dire a I'interface entre

les deux milieux, supposée ici parfaitement plane, et ou Met J désignent les courants
fictifs précédemment introduits.

On notera que le champ diffusé est ici défini comme la différence entre le champ réel (total)
£ et le champ (idéal) Ep qui correspondrait a une surface parfaitement plane :

!
l

—

Ea(T, z,w) = E(7, z,w) — E(T, z,w) (1.35)

Ce champ diffusé ne contient donc pas les composants spéculaires en réflexion ou en
transmission.
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1.4. MODELE ELECTROMAGNETIQUE DE LA DIFFUSION

1.4.3 Paquets d’ondes planes associés aux champs diffusés

Nous venons de montrer que le champ électromagnétique diffusé satisfait aux équations
de Maxwell (1.34). Chacun des champs diffusés est donc constitué par un paquet d’ondes
planes vérifiant, au sens des fonctions, 1’équation d’HELMHOLTZ homogene :

Ac‘?jd(ﬁ z,w) + k?é:;"d(f: zZ,w) = 0 avec /’{:J2 = w?fi;é; (1.36)

Pour résoudre cette équation, la méthode utilisée consiste a lui appliquer une trans-
formation de Fourier bidimensionnelle portant sur les coordonnées d’espace 7 = (z,y),
soit :

E, (7, 2,w) = / & a7, 2, w)e M7 2 (1.37)
On obtient aussitot :
0°E, L
7;@ + (k’J2 —0*)Ejs=0 avec o=27v (1.38)

On introduit alors les quantités (o) définies par (o) = k7 — 0%, qui sont donc réelles
lorsque o < k; (ondes propagatives) et imaginaires dans le cas contraire (ondes évanes-
centes).

De maniere tout-a-fait générale, les solutions de ’équation (1.38) sont alors de la forme :

—

E;a(¥, z,w) = &Id(ﬁ, w)e'eil@)? 4 &;d(ﬁ, w)e i)z (1.39)

et sont donc constituées, dans le cas propagatif (le seul qui nous intéresse ici), par la

superposition d’ondes planes progressives (&jd) et rétrogrades (‘&J,d)‘

Les caractéristiques particulieres de notre probleme imposent que ces ondes diffusées soient
rétrogrades dans le milieu incident et progressives dans le substrat, tous deux supposés
semi-infinis. Il vient donc :

{Iﬁm(ﬁ,z, ) = A (7, w)e (@)

it (1.40)

soit encore, en appliquant a ces résultats une transformation de Fourier bidimensionnelle

inverse :
51@(77, Z,w) = [Aid(ﬁ,w)ei[%g"tal(a)z} d217
. [ o (1.41)
gg,d(ﬁ Z, w) = [A;d(ﬁ, w>€7/[27rl/.1"+0¢2(o')z} d2ﬁ
De la méme maniére, dans le cas du champ magnétique, nous aurions :
IF]I ﬁ, Z,W) = @_ 17, w e—ialz
ﬁl,d( ) ﬁl,d( ) | o
Ho (7, 2,0) = BY (7, w)e’™>*
puis, en revenant a la dépendance spatio-fréquentielle :
HialF, 2, w) = [ By (7, w)elBre@d g2y
: (1.43)

7'22751(7_”,2,00) = [@;d(57 W)l ras(@)2] g2
14
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1.4.4 Composantes élémentaires des champs diffusés

Pour obtenir I’expression des composantes élémentaires des champs diffusés, il nous faut
tenir compte a la fois des relations (1.40) et (1.42) définissant les composantes propagatives
des paquets d’ondes associés aux champ diffusés, mais aussi des relations de passage
relatives a ces mémes champs.

Toutefois, ces dernieres relations ne sont pas exprimées dans le bon espace de travail, et
il nous est donc nécessaire de leur appliquer la méme transformation de Fourier bidimen-
sionnelle que celle utilisée pour résoudre I’équation d’HELMHOLTZ. Il vient donc :

ENAS — AL =M et ZABS, B =17 (1.44)

ou M et J correspondent aux transformées de Fourier bidimensionnelles des quantités /\71,
et J et sont donc définies par des relations intégrales du type :

M(7, w) = / M(7,0,w)e 2T 27 (1.45)

Considérons dans un premier temps la relation relative au champ magnétique. Nous pou-
vons écrire chaque composante du champ comme la somme d’une composante tangentielle
T et d'une composante normale N a 'interface, soit :

e T+ | MmN+
Bjyd - Bjyd + Bj,d (146)
puis exprimer les composantes tangentielles des champs @fd en fonction de celles des
champs Ajjfd et des indices effectifs 71; des deux milieux, a I’aide de la relation :
BYf = +a;(Z A ATH) (1.47)

avec

(1.48)

1 { n;jaj/k; en polarisation TE
ny

B Woﬂr,j
ou 7y désigne I'impédance du vide et p,; la perméabilité magnétique relative du milieu
7.

njk;j/o; en polarisation TM

On notera que seules sont prises en compte ici les composantes tangentielles de ces champs
élémentaires. En effet, notre but étant au final de déterminer I'intensité diffusée par I'in-
terface dans une direction donnée de l’espace, nous serons amenés a calculer la densité
surfacique du flux du vecteur de POYNTING au travers de I’élément de surface dS :

dad 1. .5 -~

— =-R{(EANH)- 1.49

TS = SRUE AT -1 (1.9
expression dont il est facile de montrer qu’elle n’est fonction que de ces seules composantes
tangentielles.

L’introduction des relations (1.47) faisant intervenir les indices effectifs dans celles expri-
mant les conditions de passage nous permet d’obtenir les expressions suivantes :

T — (2 A M)

Alg=—"—"—
L e (1.50)
2,d n1 + No
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1.4. MODELE ELECTROMAGNETIQUE DE LA DIFFUSION

Il ne nous reste donc plus qu’a calculer les transformées de Fourier bidimensionnelles J et
M des courants de surface pour parvenir au résultat recherché.

Toutefois, compte tenu de la complexité des expressions littérales auxquelles ce calcul
conduit, nous supposerons désormais que l'onde incidente est monodirectionnelle et que
son vecteur d’onde B: fait un angle 6; avec 'axe Z, ce qui se traduit, apres un choix
convenable des axes X et Y, par :

g; = 27Tl/i = ]{51 sin 92
Af,(F,w) = Ki(w) 8(7 = 7) avec fi=|0 (1.51)

o; = kycosb;

Avec cette hypothese, les quantités J et Z A M s’écrivent

j(ﬁ,w)zifnl(o‘?”ifo‘ml)] Wi — 7;) AT (1.52)
s ) v
. 2oty — i - .
2 A M](ﬁ,w):i[ (0‘27;“+ ﬁo‘l“?)] h(7 — ) AT
1 2 y

€ (w) — &(w)

— 47 - —~ —~
é1(w) [Oéz(ﬂl + Mo

En regroupant les relations (1.50), (1.52) et (1.53), nous sommes enfin en mesure de
calculer les amplitude des composantes tangentielles du champ diffusé dans le milieu
incident et dans le substrat, soit :

A2 ) = — st M0 = 7 {1 (adis — alfh) - fs(azm) — aifiy) AT
A (7 — ) 22T A’?} (1.54)
€1 (0%))
N — 21 T2 — ~i 0 i~ i~ ~ i~ AN
AzT,;r(Vd) == (¢ + ) (7t + i) h(Va — 1) {[nl(a2n2 — ayiy) + af(ayny — aimip)JAT
sz mind .
_477-2(]7(1 o lji)el _ €9 nl?l ﬁz .Az—'} (155)
61 O[2

ou l'on a omis de rappeler la dépendance en w des différentes quantités intervenant dans
ces deux relations pour plus de lisibilité.

1.4.5 Influence de I’état de polarisation de la lumiere

Le calcul complet des expressions (1.54) et (1.55) nécessite de définir I’état de polarisation
des ondes incidente et diffusée.
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CHAPITRE 1.

L’onde incidente monodirectionnelle peut étre soit de polarisation s (ou TE), soit de
polarisation p (ou TM). La composante élémentaire du champ incident a dans chacun de
ces cas pour coordonnées :

0 A cos 0!
&-) s = | A; en polarisation S ; ,&l p=10 en polarisation P (1.56)
0 — A;sind}

Dans le plan xOy, la composante tangentielle de la pulsation spatiale ¢, associée au flux
diffusé a d’autre part pour coordonnées :

k. sin 6%
5, — [ ; sin Jcosqﬁl (157)

. d -
k; sin 05 sin ¢

tandis que son état de polarisation peut étre, comme précédemment, soit de type s, soit de
type p. Nous avons donc quatre cas distincts a considérer, que I'on a coutume de désigner
par les sigles SS, SP, PS et PP.

1.4.5.1 Cas SS

Il vient :

A{gswi; ‘9?7 6) = 2iky cos 0% (ny cos 0 — ny cos 03) A, COSQbB(de )

ny cos 0§ + ny cos 64

_ . . | (1.58)
, 2iky cos 64 (ny cos 0% — ny cos 6) ~
AT,SS 9t - ed _ 1 1 1 2 Az h(7 — —;
2d (01:02,¢) ny cos 04 + ny cos 09 cos ¢ h(a = ¥i)

avec Uy — U; = (k;sin 6 cos ¢ — k;jsin0%) 7 + k;sin 09 sing 7 (j = 1,2).

Il est important de rappeler ici que les angles d’incidence dans les deux milieux sont liés
par les relations de SNELL-DESCARTES, soit :

nysin ¢ = nysin@? et nysinf = nysin 6} (1.59)

1.4.5.2 Cas PP

De la méme manieére :

: 2i(n? — n)k sin 0% sin 0¢ | ~
T,PP /i . nd - 1 3)K1 3 g L.
Al,d (917 017 ¢) - _( n 4 _no )( n_ g ) Az COS(b - m h(l/d — Vi)
cos 0¢ cos 04/ \ cos 0% cos 0% 2 2

: 2i(n? — nd)k sin 6% sin 09 | ~

Ay (009, 0) = L2 A; |cos ¢+ —2" 2| Wiy — ;)

) d K3
(cozlaf + 0022Gg ) ( conélﬁ'i + 002293 ) cos 95 cos 91

(1.60)
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1.4. MODELE ELECTROMAGNETIQUE DE LA DIFFUSION

1.4.5.3 Cas SP

On obtient ici :

2ik, cosﬁi(nl cos&i — Ny cosﬁé)A in & h(7, — 7)
4 S111 Vg — Vj;

AT (0504, 0) = —

2ik 0t ( 0 03) (1.61)
ATSP(0§;937¢) _ 2iky cos 6 (ny cos ngy cos 65, Aisin¢ﬁ(ﬁd )
(cosed + Cost)
1.4.5.4 Cas PS
Dans ce dernier cas, il vient :
. —2iky(n? — n3) -
AT,PS Z_ed — 1 1 2 A'L . h - ﬁ;
1 (01307, 9) (i + cos@z)(nl 05 07 + 13 c0s 09) sin ¢ h(v; — ;)
' (1.62)

2@k1(n1 —n3)

)(ny cos 6 + ny cos 0)

(2 + =2

cos 0] cos 91

1.4.6 Puissances diffusées, Indicatrices de diffusion
1.4.6.1 Généralités

La puissance totale diffusée dans le milieu j est donnée, en fonction de la composante
tangentielle des champs, par la formule générale suivante :

Loy~ T q
@0 = [ SR HNAL@) &7 (1.63)

Comme l'on s’intéresse uniquement ici a des ondes propagatives, les indices effectifs sont
des réels, de sorte que la relation précédente peut étre mise, moyennant le changement de
variable (v,,v,) — (v, ¢), sous la forme équivalente suivante :

1. >
a= [ GOIAL (v 0)P v dvdo (1.64)

On rappelle que la fréquence spatiale v est, de maniére générale, définie par la relation
2nv = k;sin ), ce qui nous permet d’écrire :

k.
dv = i cos 0;db; (1.65)

La densité spectrale de flux diffusée dans la direction (0;1, ¢) a donc pour expression :
2
A 2

On en déduit aussitot la densité spectrale de flux par unité d’angle solide diffusée dans le
milieu j :

—

1.
d®;, = inj(l/d) ATy (va, 9))* 5 cos Qd sin Gd d@d do (1.66)

dd. 4 k2
ot = 5 () ) cost L. 00 (167

THESE SIMONA LIUKAITYTE 19



CHAPITRE 1.

En utilisant les relations (1.51) et (1.63), il nous est également possible de calculer le flux
total associé a 'onde monodirectionnelle incidente, soit :

1. -

Ceci nous donne acces a la quantité introduite au paragraphe 1.2.4 et que nous avions
désignée par I'acronyme ARS :

_ 1 d%a _ k3 iy (va) cos 94‘&%(%, o)
(I)z‘ de 42 ﬁ1<1/2‘) J |&Z—‘|2

expression qui dépend a I’évidence de I'état de polarisation de ’onde incidente et de celui
de 'onde diffusée.

ARS(6;,0; 69, ¢) = BSDF cos6? (1.69)

Au paragraphe 1.4.3, nous avions fait I’hypothese que les deux milieux considérés, milieu
incident et substrat, étaient semi-infinis.

Pour rester cohérent avec cette hypothése initiale, nous considererons donc que l'angle
04 est ici susceptible de varier entre 0°et 90°, tandis que 'angle #¢ a une plage de va-
riations restreinte a [0,05], ou 6, désigne l'angle limite de réfraction dans le substrat
(n1 = ngsin ).

1.4.6.2 Cas SS

De maniere a simplifier I'écriture et a faire ressortir les éléments communs aux deux
indicatrices de diffusion (milieu incident et substrat), on pose :

(nq cos @ — ny cos 03)?

Qss(0],05) = (1.70)

(n1 cos B¢ + ny cos 09)?

ce qui permet d’exprimer la dépendance angulaire de ces deux indicatrices sous la forme
sulvante :

K3k | o
ARSfS(Hi; 9?, b) = (;;) cos® 0 cos® ¢ cos 0] Qss ¥ (7 — 1) (1.71)

ol nous avons remplacé le module au carré de la transformée de Fourier du profil h(z,y)
de la surface par son spectre de rugosité ~.

1.4.6.3 Cas PP

Cette fois-ci, on pose :

Z- (13 = n3)?
QPP( 1’9?) = ( noy n21)2( 311 4 2 )2 (172)
cos Gf cos 93 cos Gi cos Gé
ce qui conduit a I'expression suivante pour les indicatrices de diffusion :
ARSTP(6;: 6, ¢) = bk [cos ¢ — R;]? Crr V(7 — ) (1.73)
J J T cos 6!
avec : o i g R
sin 0} sin sin 6} sin
Ri=—>1""L . Ry=—— 1" 1.74
"7 cos 6 cos 09 2 cos 03 cos 0F (1.74)
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1.4. MODELE ELECTROMAGNETIQUE DE LA DIFFUSION

1.4.6.4 Cas SP

Le coefficient @) a ici pour expression :

(nq cos 0% — ny cos 65)?
( n_o N2 )2

d d
cos 0 cos 65

Qsp (01, 07) =

(1.75)

tandis que les dépendances angulaires des indicatrices de diffusion sont décrites par les

relations :

3k .
ARSJSP(HZ'? 93‘1’ ¢) = < ;;) sin® ¢ cos 01 Qspy(Vy — ;) (1.76)

1.4.6.5 Cas PS

Dans cette derniére configuration, nous avons :

2 2\2
g gdy — (nf —n3) 1.
QPS( 1 1) (Cozlei + COZZW )2(711 COS Qil + N COS 03)2 ( 77)
1 2
et : 13
PS/p . nd . i1 2 nd .. 92 Qs o 5
ARS;7(0:; 05, ¢) = <;2> cos™ 0j sin Cb@V(Vd — 1) (1.78)

1.4.6.6 Représentations graphiques

Les Figures 1.5 et 1.6 présentent la dépendance angulaire des indicatrices de diffusion
calculées a 'aide des formules détaillées aux paragraphes précédents dans les cas SS et
PP. Les courbes désignées par le sigle BRDF correspondent au cas j = 1 (diffusion vers le
milieu incident), tandis que celles désignées par le sigle BTDF sont relatives au cas j = 2
(diffusion vers le substrat).

Le spectre de rugosité utilisé pour ce calcul correspond a celui d’une surface optique
isotrope, dont la fonction d’auto-corrélation I'(7) est définie par :

D7) = D(r) = 2 e"/be 4 62015’ ayvec 1= /52 +y2 (1.79)

les parametres caractéristiques qui interviennent dans cette formule étant définis comme
suit : 4. = 1 nm, L. = 2000 nm, 6, = 0,5 nm et L, = 200 nm.

Nous nous sommes en outre placés a la longueur d’onde de 600 nm, et avons utilisé des
valeurs d’indice correspondant respectivement a de l'air (milieu incident, n; = 1) et a de
la silice (substrat, ny = 1,476148).

1.4.6.7 Cas particulier important

Ce cas particulier important correspond & celui de la lumiére naturelle, en incidence quasi
normale (0 ~ 0), lorsque le relevé de I'indicatrice de diffusion (ARS) est fait dans le plan
z0z (plan d’incidence).
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e BRDF SS cosTheta o BRDF PP cosTheta = BTDF SS cosTheta = BTDF PP cosTheta

1,0E-02
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F1GURE 1.5 — Dépendance angulaire des indicatrices de diffusion enregistrées dans le
plan d’incidence (angle d’incidence nul)

® BRDF SS cosTheta * BRDF PP cosTheta = BTDF SS cosTheta = BTDF PP cosTheta

1,0E-02

s AN VA
AN /.f "
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™
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FIGURE 1.6 — Dépendance angulaire des indicatrices de diffusion enregistrées dans le
plan d’incidence (angle d’incidence égal a 45°)
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1.4. MODELE ELECTROMAGNETIQUE DE LA DIFFUSION

Dans ce cas, les contributions des polarisations croisées (SP et PS) sont nulles (¢ = 0) et
les expressions relatives aux polarisations corrélées (SS et PP) se simplifient, de sorte que
I'on a, en lumiere naturelle :

K3k

272

204 1
ARS(H?) = < ) (nl o n2)2 [( COS J + o 2 ’}/(nj Sin 9?/)\)

nl COS 9% + n2 COS eg)2 (COS 01 + COs 92 )2
(1.80)

1.4.7 Extraction du spectre de rugosité

Quels que soient les états de polarisation des ondes incidente et diffusée, nous pouvons
mettre 'expression décrivant 'intensité diffusée par une surface sous la forme générale
suivante :

ARS* (0, ;) = C* (g, ;) y(Ug — 1) (1.81)

ou les symboles + et - sont respectivement relatifs aux flux diffusés vers I'avant (i.e. vers
le substrat) et vers l'arriere (i.e. vers le milieu incident).

En conséquence, si I'on est capable de mesurer, dans le plan d’incidence, I’évolution de
Iintensité diffusée en fonction de l'angle 6,4, si 'on fait en outre ’hypothése d'un com-
portement isotrope de la surface, et si I'on détermine, par calcul, la valeur théorique du
coefficient C*, il est alors possible d’en déduire le spectre de rugosité moyen a 'aide de
la relation :

ARS*(6,)
Y(0q) = ——Fi——= 1.82
90:) = g g (152)
Or nous avons montré au paragraphe 1.3.2 que le carré de la rugosité RMS ¢ est égale a
I'intégrale de ce spectre de rugosité. Ceci nous permet d’écrire :

2 romax ARST(6,)
2 miny Ymax) = 2 (nl> = Vg 1.
0%(A, Omin, Omax) = 27 ) /(%mn C=(00.0,) sin 04 cos 0, db, (1.83)

La rugosité RMS s’obtient donc, par intégration, a partir du résultat expérimental de la
mesure de la dépendance angulaire de I'intensité diffusée. On notera que nous avons assorti
I'expression du parametre ¢ des quantités A, 0., et O« afin de souligner le fait que la
valeur obtenue dépend de la bande passante effective de la mesure. Lorsque 1’échantillon
est éclairé sous incidence normale, I'intégrale est calculée sur une fenétre de fréquences
spatiales définie par :

Vinin = ™1 510 Yd,min Oamin <r< Mo Vinax (1.84)

A A

ol 04 min désigne I’angle minimal de mesure de la diffusion, et A la longueur d’onde utilisée
pour cette mesure. Ceci explique les efforts qui sont souvent déployés pour réduire la
valeur de cet angle minimum, dans le but d’augmenter la bande passante de mesure. Par
ailleurs, on retrouve dans cette derniere expression la limite de résolution caractéristique

de T'optique, la plus haute fréquence spatiale étant fixée par l'inverse de la longueur
d’onde.

Les appareils développés pour effectuer la mesure de la dépendance angulaire de cette
intensité diffusée sont habituellement désignés sous les appellations génériques de dif-
fusometre ou de scattérometre. L’échantillon est éclairé par un faisceau lumineux sous
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incidence normale ou légerement oblique. Un détecteur monté sur un bras mobile en ro-
tation tourne autour de I’échantillon en restant dans le plan d’incidence et capte ainsi la
lumiere diffusée dans les différentes directions. Malgré sa simplicité conceptuelle, la réali-
sation pratique d’un diffusometre est en réalité délicate. En effet les composants destinés
a l'optique de précision affichent des performances ultimes en terme de diffusion (valeur
totale intégrée du flux diffusé de l'ordre de quelques millioniemes du flux incident), ce
qui amene a concevoir des instruments présentant a la fois une dynamique tres élevée
et un tres faible niveau de lumiere parasite, dont la dépendance angulaire est souvent
désigné sous le terme de signature de I'instrument et correspond a sa réponse en 1’absence
d’échantillon.

De fagon plus précise, il faut parvenir a détecter des flux diffusés par unité d’angle solide
et normés au flux incident, de quelques 10~® dans chaque direction de ’espace. On notera,
que ce probleme n’a pas pour solution d’augmenter la puissance de la source d’éclaire-
ment, car c¢’est essentiellement la lumiére parasite qui impose la détectivité, et celle-ci est
proportionnelle au flux incident. La limite ultime de détectivité est donnée par la diffusion
Rayleigh par l'air ambiant (qui présente une signature fonction de 1’état de polarisation
de la lumiere), mais il faut aussi veiller a réduire les phénomenes de diffraction générés
par tous les éléments optiques du montage, notamment au voisinage des faibles angles de
diffusion.

Pour toutes ces raisons, les diffusometres performants sont souvent peu compacts et uti-
lisent des lasers comme sources lumineuses d’illumination des échantillons. Quelques ins-
truments font appel a plusieurs raies laser de facon a disposer d’informations multispec-
trales, mais aucun d’eux ne permet de balayer continiment la longueur d’onde dans un
large domaine spectral en conservant les performances requises. Nous reviendrons sur ce
point qui constitue le coeur de notre travail de doctorat, car I’étude des filtres interféren-
tiels rend indispensable I'analyse spectrale des phénomenes de diffusion dans les systemes
multicouches, a la présentation desquels va étre consacré le chapitre suivant.
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Chapitre

Phénomenes de diffusion dans les filtres
optiques interférentiels
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CHAPITRE 2.

2.1 Problématique

Lorsque nous éclairons un empilement de couches minces déposées a la surface d’'un sub-
strat plan, la lumiere diffusée trouve son origine dans deux phénomenes [16] :

« la diffusion volumique, qui est générée par les faibles variations aléatoires d’indice
de réfraction au sein des différentes couches constitutives de ’empilement,

« la diffusion de surface, qui est provoquée par la rugosité de chaque interface de ce
méme empilement.

Avec les techniques de dépot énergétiques utilisées aujourd’hui, telles que 'TAD (lon As-
sisted Deposition), la DIBS (Dual Ion Beam Sputtering) ou encore le PARMS (Plasma
Assisted Reactive Magnetron Sputtering), les couches minces réalisées présentent une den-
sité proche de celle du matériau massif et sont tres homogenes en volume, de sorte que la
diffusion de surface constitue le phénomene dominant.

La rugosité de chaque interface est constituée de la réplication de celle du substrat, et
d’un effet propre au matériau et a la technologie qui a été utilisée pour son dépot. 11 faut
donc s’intéresser a l'origine de la rugosité de chaque interface, et controler non seulement
les effets de réplication qui vont se propager dans la totalité de I'empilement, mais aussi
I’ajout d’une contribution propre a chaque interface.

Un schéma de la diffusion dans un multicouche est présenté a la figure 2.1. Chaque interface
émet son propre diagramme de diffusion, qui émerge, apres interaction avec 'empilement,
dans les demi-espaces supérieurs (BRDF, diffusion vers I'arriére) et inférieurs (BTDF,
diffusion vers I'avant).

Milieu incident

Substrat

F1cUrE 2.1 — Diffusion angulaire dans les couches minces en incidence oblique

L’application du modele électromagnétique de la diffusion a 1’étude des milieux stratifiés,
tels que ceux rencontrés dans les filtres optiques interférentiels, a été menée par plusieurs
équipes, essentiellement entre 1977 et 1994 [12-14,16,22,23]. Le paragraphe qui fait suite
va étre consacré a la présentation des principaux résultats établis par ces travaux théo-
riques.
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2.2. EXTENSION DU MODELE ELECTROMAGNETIQUE DE LA DIFFUSION AU CAS
DES SYSTEMES MULTICOUCHES

2.2 Extension du modeéle électromagnétique de la dif-
fusion au cas des systémes multicouches

Le multicouche que nous avons représenté de maniere schématique a la Figure 2.1 com-
prend p couches, les interfaces étant numérotées de 0 a p depuis le milieu incident, et
les indices des matériaux étant quant a eux désignés par n;, avec ¢ = 0 pour le milieu
extérieur et ¢ = p + 1 pour le substrat.

Nous avons montré au paragraphe 1.4.2 qu’un dioptre rugueux était équivalent a un
dioptre plan chargé de courants fictifs électrique et magnétique. En conséquence le multi-
couche représenté a la Figure 2.1 est équivalent a un multicouche plan chargé de courants
a chacune de ses interfaces.

Par ailleurs, en raison du principe de superposition applicable aux équations de Maxwell,
le champ diffusé &, résultant de cet ensemble de courants est la somme des champs
élémentaires 5d7j générés par chaque courant pris séparément dans ’empilement. On peut
donc écrire :

p
Ea=) Eu (2.1)
=0

Les relations établies au paragraphe 1.4.5 dans le cas d’une surface faiblement rugueuse
nous ont montré qu’il était possible d’exprimer les composantes des champs diffusés élé-
mentaires £;; sous la forme générale suivante :

E14(7, ) = Di(7, ) hs (7 — Tp) (2.2)

En conséquence, pour un multicouche, il vient :
Ea =" Di(7, 1) hi(V — %) (2.3)

La quantité de lumiere diffusée dans une direction 6 de 1’espace sera directement propor-
tionnelle au module au carré de ce champ résultant, soit :

2

p N ino
1(0) = K |&,* = K |3, Di(#, i00) ha(7 — )| avec v = ”S;n (2.4)
i=0
On peut aussi écrire le module au carré de cette somme sous la forme :
p o~ A~ o~
=0 i<j

Nous avions introduit au paragraphe 1.3 le spectre de rugosité d’une interface unique a
I’aide de la relation :

1
Vi = §|hz‘|2 (2.6)

Dans le cas multicouche, il est d’usage d’introduire a ce niveau les coefficients d’inter-
corrélation entre interfaces, notés «;; et définis par :

1~ Tox
Yij = ihih]’ = Q45 Y5 (2-7)

THESE SIMONA LIUKAITYTE 27



CHAPITRE 2.

La quantité +;; est donc directement proportionnelle a la transformée de Fourier du produit
d’intercorrélation entre le profil des interfaces i et 7, soit :

1 _
ou h; désigne la fonction h; retournée (h; (7) = h;(—7)). Les coefficients a;; expriment
donc en quelque sorte le degré de ressemblance entre les deux deux surfaces i et j.
Le résultat final s’écrit donc sous la forme :

1(0) = Zp: |Cil?; + 2R {Z CiC;kaiﬂj} (2.9)

i=0 i<j

Considérons tout d’abord le cas des surfaces décorrélées (c;; = 0). La relation précédente
prend la forme simplifiée suivante :

p
10) =Y |Cil*v = Lo (2.10)
=0

Dans ce cas, l'intensité diffusée est une somme de termes positifs, qu’il ne sera pas réelle-
ment possible de réduire en choisissant la formule de 'empilement. On dira ici qu’il n’y
pas d’interférences entre les ondes diffusées par les différentes interfaces, de sorte que I
est appelée composante incohérente du phénomene de diffusion.

A l'inverse, le cas corrélé (a;; = 1) fait intervenir des interférences. Considérons pour cela
des surfaces toutes identiques (y;; = 7). La relation (2.9) s’écrit alors :

I = 5 (2.11)

p
STIC + 2R {Z CiC;}

i=0 i<j

On voit qu’un spectre unique est ici en facteur du terme somme, et que ce terme somme
associe a la composante incohérente déja observée dans le cas décorrélé une composante
cohérente qui peut étre négative. En conséquence rien n’interdit que la diffusion
soit réduite, voire méme annulée, en raison des phénomenes d’interférence qui prennent
naissance entre les ondes diffusées. C’est ce que 'on appelle 'effet anti-diffusant [24,
25], qui a fait I'objet de démonstrations expérimentales dans plusieurs cas de mise en
ceuvre.

On retiendra ici que les coefficients d’intercorrélation décrivent la cohérence mutuelle
entre les sources de diffusion. Ce sont eux qui pilotent les interférences entre les sources
de lumiere diffusée par chaque interface. Mais il est également possible de leur donner une
interprétation phénoménologique. Considérons en effet le substrat avec son profil spatial
h,. Lorsqu’une couche est déposée sur cette surface, le profil qui en résulte peut étre décrit
comme :

hyp—1 = hy*a,—1+ gp—1 (2.12)

ol le premier terme décrit la réplication plus ou moins parfaite du profil du substrat et ou
le deuxieme terme représente une rugosité additionnelle apportée par le matériau qui a été
déposé. A partir de cette relation (2.12), on peut relier les coefficients d’intercorrélation
aux fonctions de réplication, ainsi qu’a 'effet du matériau [26].
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Toutefois il faut savoir que l'effet de réplication est pratiquement toujours parfait, compte
tenu de la tres grande homogénéité des couches réalisées. Par ailleurs, il faut remarquer,
que, dans le cas des applications visible ou infrarouge, I’épaisseur des couches minces est
faible devant la période des réseaux responsables de la diffusion aux angles modérés ou
les pertes sont majoritaires. En effet, si nous considérons la surface rugueuse comme la
superposition d’une infinité de réseaux, la période p responsable de la diffusion a I'angle
0 s’écrit comme :

A
— 2.13
b ng sin @ ( )

Cette relation montre que la lumiere diffusée aux petits angles provient de périodes spa-
tiales bien plus grandes que la longueur d’onde, et donc que ’épaisseur des couches minces
(qui sont en général quart d’onde). Ceci devient naturellement moins vrai aux grands
angles.

On retiendra de facon générale que la valeur du coefficient d’intercorrélation résulte d’une
compétition entre la réplication du substrat (I'effet substrat) et la rugosité intrinseque
apportée par le matériau (l'effet matériau). Les expériences ont montré que lorsque la
rugosité du substrat est égale a 0,5 nm, I'effet substrat domine I’effet matériau, de sorte que
les surfaces sont tres bien corrélées. A I'inverse, pour des rugosités de substrat de 'ordre
de 0,1 nm, I'influence du matériau commence a se faire sentir. Dans tous les cas, I'analyse
par diffusion lumineuse permet d’identifier et de quantifier tous ces phénomenes [26].

2.3 Exemples d’indicatrices de diffusion

La répartition spatiale et angulaire de la lumiere diffusée par un filtre optique interférentiel
dépend donc de nombreux parametres tels que la formule de I'empilement, la rugosité du
substrat, ou la topographie effective de chacune des interfaces.

Comme indiqué au paragraphe 2.2, Iintensité I du champ diffusé par un multicouche
dans la direction 6 est décrite par la relation générale (2.9), dans laquelle les coefficients
C; dépendent non seulement de la transmission de I'empilement partiel situé entre le milieu
incident et la couche n°i considérée, mais aussi de celle de I’empilement partiel situé entre
cette méme couche et le milieu final (milieu incident dans le cas BRDF, substrat dans le
cas BTDF). Chacune de ces transmissions fait intervenir les admittances complexes des
interfaces des empilements partiels considérés et donc les indices effectifs de I’ensemble
des couches traversées tant par la lumiere incidente que par la lumiere diffusée.

Si 'on se remémore la complexité des formules établies de maniere littérale au Chapitre 2
dans le cas d’une interface unique entre deux milieux semi-infinis, on comprendra aisément
que la détermination théorique de la lumiere diffusée par un empilement multicouche ne
puisse étre réalisée de maniere littérale, mais impose le recours a un logiciel de modé-
lisation. Ce logiciel a fait 1'objet de travaux importants au sein de I’équipe CONCEPT
de I'Institut Fresnel, et la version qui sera utilisée dans cette theése a été finalisée par
Myriam Zerrad, et associe des modules de calcul écrits en langage C++ et des modules
de traitement et d’affichage écrits sous Matlab®.

Les indicatrices de diffusion présentées dans les paragraphes qui vont suivre ont été cal-
culées a l'aide de ce logiciel de modélisation, y compris dans le cas du premier de ces
exemples, a savoir un substrat nu.
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2.3.1 Substrat

Le premier constituant de tout composant optique de filtrage est le substrat sur lequel il
est déposé. Nous allons donc considérer, pour 1’ensemble de ces exemples, un substrat de
silice de qualité de polissage P4, et dont le spectre de rugosité a été mesuré sur la bande
passante d’'intérét par interférométrie en lumiere blanche (ZYGO NewView 7300).

L’indicatrice de diffusion (ARS) calculée pour ce substrat a la longueur d’onde de 633 nm
est représentée a la Figure 2.2 pour les deux états de polarisation S et P, tandis que la
Figure 2.3 présente une cartographie de 1’évolution de ces mémes quantités en fonction
de 'angle de diffusion et de la longueur d’onde d’éclairement.

| —p

10’ | =5
: — (§+P)/2
|
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BRDF cosg
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FIGURE 2.2 — Indicatrices de diffusion calculées pour un substrat de silice de qualité de
polissage P4 en polarisation S et P
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F1GURE 2.3 — Dépendances spectrale et angulaire des indicatrices de diffusion d’un sub-
strat de silice de qualité de polissage P4 en réflexion (0°<6<90°) et en
transmission (90°<#<180°) pour les polarisations S et P

(& gauche, polarisation S - & droite, polarisation P ; le code de couleurs utilisé correspond au
logarithme de l'intensité diffusée)

On peut voir que I’évolution angulaire des indicatrices de diffusion est ici continument
décroissante et que leur évolution spectrale suit celle des coefficients de réflexion et de
transmission du substrat.
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L’ensemble des empilements étudiés dans la suite de ce chapitre seront supposés avoir été
déposés sur un tel substrat, que nous noterons désormais S1. On pourra ainsi apprécier
Ieffet de chaque empilement en comparant I'indicatrice qui lui sera associée a celle du
substrat nu.

2.3.2 Miroir quart d’onde

L’une des fonctions optiques les plus classiques réalisables a 1’aide de couches minces
optiques est tres certainement le miroir quart d’onde.

On peut voir a la Figure 2.4 un exemple de réponse spectrale spéculaire (transmission en
rouge, réflexion en bleu) obtenue pour un miroir comprenant 17 couches quart d’onde et
de formule

Substrat S1 / H (BH)® / Air

ou H désigne une couche haut indice (ici du pentoxyde de tantale TayOs), quart d’onde &
la longueur d’onde de centrage du miroir (633 nm) et B une couche bas indice (ici de la
silice SiOs), également quart d’onde a cette méme longueur d’onde.

Ces réponses spectrales spéculaires ont été calculées lorsque le miroir est éclairé en inci-
dence normale sur I’ensemble de la gamme [400 nm — 1000 nm], gamme que nous assimi-
lerons au domaine de sensibilité d'un capteur CCD de type silicium.
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FI1GURE 2.4 — Dépendance spectrale des coefficients de transmission et de réflexion d’un
miroir M17 centré a 633 nm

Pour ce méme empilement, nous avons représenté aux Figures 2.5 et 2.6 les indicatrices de
diffusion en fonction de 'angle de diffusion @ et de la longueur d’onde d’éclairage X\, pour
chacune des deux polarisations S et P. Nous avons supposé ici que les interfaces étaient
fortement corrélées entre elles et que I’échantillon était éclairé par une onde plane.

Comme on peut le voir, les indicatrices de diffusion présentent de fortes variations angu-
laires et spectrales qui sont également dépendantes de la polarisation.
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FIGURE 2.5 — Dépendances spectrale et angulaire des indicatrices de diffusion d’un mi-

roir quart d’onde M17 centré a 633 nm
(& gauche, polarisation S - & droite, polarisation P ; le code de couleurs utilisé correspond au
logarithme de l'intensité diffusée)
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FIGURE 2.6 — Dépendances spectrale et angulaire de I'indicatrice de diffusion d’un mi-
roir quart d’onde M17 en lumiere naturelle

Si on souhaite maintenant analyser ces indicatrices de maniere plus quantitative, on peut
s’'intéresser, dans un premier temps, aux variations angulaires de l'intensité diffusée par
ce miroir, par exemple a sa longueur d’onde de centrage.

On trace donc Figure 2.7 la BRDF cos 8 calculée pour ce miroir a cette longueur d’onde
en polarisations S et P, ainsi qu’en lumiere naturelle. On notera que l'allure générale des
variations angulaires enregistrées est tres proche de celle obtenue pour le substrat nu,
méme si le niveau global d’intensité diffusée est augmenté dans le rapport des coefficients
de réflexion des deux structures.

On peut également analyser les variations spectrales de l'intensité diffusée a un angle
donné : on peut ainsi voir, Figure 2.8, que celles-ci restent tres proches de celles du
coefficient de réflexion, lorsque I'angle de diffusion est relativement faible, et qu’elles s’en
écartent de maniere sensible lorsque la valeur de celui-ci augmente.
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BRDF cos@
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FI1GURE 2.7 — BRDF cos 6 calculée pour un miroir M17 a sa longueur d’onde de centrage
(633 nm)
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FIGURE 2.8 — Evolution spectrale de I'intensité diffusée par le miroir M17 en lumiére

naturelle aux angles § = 2°, 40° et 65°
(courbe cyan, coefficient de réflexion - courbe rouge, intensité diffusée; a gauche, angle de

diffusion égal & 2° - au centre, 40° - & droite, 65°)

TIS

400 500 600 700 800 900 1000
Afnm)

FIGURE 2.9 — Evolution spectrale du TS du miroir M17 calculé en lumiere naturelle
dans le demi-espace réfléchi
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Ce constat est confirmé par la comparaison (Figure 2.9) entre la courbe donnant 1’évolu-
tion spectrale de la diffusion totale (T'S) dans le demi espace réfléchi et celle correspondant
au coefficient de réflexion.

La majorité des fonctions optiques de filtrage faisant appel a un nombre relativement
réduit de couches (typiquement moins de 50) suit la méme logique de comportement.
Celle-ci a d’ailleurs fait 'objet par le passé de confirmations expérimentales et numériques
avec un excellent accord entre calculs et mesures [19,27,28].

De nombreux travaux ont en outre été menés a l'Institut Fresnel pour la gestion de la
lumiére parasite générée par diffusion dans les composants optiques [16,18,21,24, 24,29
40], ce qui en fait I'un des coeurs de métiers du laboratoire.

Cette thématique a toutefois connu un réel renouveau ces derniéres années avec I’évolution
des technologies de fabrication qui autorisent désormais le dépdt maitrisé et répétable de
filtres & grand nombre couches (typiquement entre 100 et 150). On a alors constaté lors de
I'utilisation de ces filtres des phénomenes de diffusion nouveaux propres a cette catégorie
de composants.

2.4 Influence de la complexité des empilements

Pour une fonction de filtrage donnée, la formule choisie lors de la synthese de I’empilement
peut présenter une complexité qui va croitre avec le niveau d’exigence spécifié sur certaines
de ses performances. Celles-ci concernent notamment le niveau demandé de réjection hors
bande et la pente tolérée sur la chute de transmission entre partie passante et partie
bloquante.

On peut illustrer cet effet on considérant un filtre bande étroite centré a 633 nm et dont
la largeur de bande est de 20 nm.

400 500 600 700 800 900 1000 400 500 600 700 800 900 1000
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FIGURE 2.10 — Fonctions de transmission de filtres passe bande centrés a 633 nm et
présentant un niveau croissant de complexité
(& gauche, 14 couches - au centre, 60 couches - & droite, 110 couches)
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On présente, en Figure 2.10, 3 fonctions de filtrage qui répondent a cette définition avec
un niveau de performances croissant : un Fabry-Perot simple cavité (14 couches) noté F1,
un Fabry-Perot multicavités (60 couches) noté F2, et enfin, un Fabry-Perot multicavités
avec ajout de filtres bloqueurs pour augmenter la largeur spectrale de la zone de réjection
(110 couches). Ce dernier filtre sera noté F3.

Ces fonctions de filtrage sont classiques dans les composants optiques de pointe et les ré-
ponses spéculaires des composants effectivement réalisés présentent en général un excellent
accord entre la performance synthétisée et les coefficients spéculaires mesurés.

Intéressons-nous maintenant a la réponse en diffusion de chacune de ces fonctions de
filtrage. Pour ce faire, nous allons calculer la dépendance spectrale et angulaire des indi-
catrices de diffusion correspondant a ces différents filtres en supposant que ceux-ci ont été
déposés sur le méme substrat S1 que précédemment et que les interfaces qui les constituent
sont toutes fortement corrélées. Ces indicatrices sont tracées en polarisation S (Figure
2.11) et en polarisation P (Figure 2.12).

P
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FI1GURE 2.11 — Modélisation de la répartition angulaire et spectrale de I'intensité diffu-
sée par les filtres F1, F2 et F3 en polarisation S
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FIGURE 2.12 — Modélisation de la répartition angulaire et spectrale de I'intensité diffu-
sée par les filtres F1, F2 et F3 en polarisation P

Ces quelques modélisations mettent en évidence le fait que, pour des fonctions de filtrage
dites simples (typiquement moins de 40 couches), la dépendance spectrale de 'intensité
diffusée suit la logique décrite dans le cas des composants classiques. La dépendance an-
gulaire est continument décroissante avec une forme générale imposée par le spectre de
rugosité du substrat. A 'inverse, lorsque la formule de 'empilement se complexifie, les in-
dicatrices de diffusion ne sont plus angulairement monotones et ne suivent pas directement
la réponse spectrale spéculaire. En conséquence, sur les structures a nombre d’interfaces
élevé, la répartition des pertes par diffusion lumineuse est tres complexe et présente des
exaltations angulaires ou spectrales appelées lobes de diffusion.

On peut voir a la Figure 2.13 un exemple de lobe angulaire de diffusion qui apparait aux
grands angles & la longueur de centrage du filtre (c’est-a-dire dans sa partie passante).
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— Dépendance angulaire des indicatrices de diffusion des filtres passe bande

F1, F2 et F3 calculées a 633 nm (polarisation S, polarisation P et lumiere

naturelle)

Ce type de remontée aux grands angles est particulierement problématique dans le cas
de composants microstructurés puisqu’il est potentiellement générateur de diaphoties (ou
de crosstalks, pour utiliser la terminologie anglaise). En effet, comme illustré Figure 2.14
par une modélisation de la répartition spatiale tridimensionnelle de la lumiere diffusée
a différentes longueurs d’onde, les lobes de diffusion enregistrés aux grands angles sont
susceptibles de venir éclairer les pixels adjacents et d’en parasiter ainsi la mesure.
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FIGURE 2.14 — Indicatrice de diffusion 3D calculées pour des filtres passe bandes a diffé-

Ce phénomene de diaphotie peut également étre spectral. En effet, si on calcule, pour
filtres, la valeur du TS dans le demi-espace transmis comparé au coeffi-
cient de transmission spéculaire, on peut voir que dans la bande de réjection du filtre, le

chacun des trois

rentes longueurs d’onde — Mise en évidence du phénomeéne de diaphotie
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niveau de lumiere diffusée est supérieur a celui de la lumiere transmise, ce qui souleve des
interrogations sur 'utilisation pratique d’un tel filtre, et ce, des le filtre F2.
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FIGURE 2.15 — Evolution spectrale comparée du TS calculé dans le demi-espace trans-
mis et du coefficient de transmission spéculaire pour les 3 filtres passe-
bande F1, F2 et F3.

A la vue du résultat de ces modélisations numériques, on comprend bien ’enjeu qui réside
dans une meilleure compréhension des phénomenes de diffusion dans les filtres interféren-
tiels complexes. Cet intérét est particulierement fort dans le cas des applications spatiales,
car ce secteur est I'un des plus exigeants en termes de performances opérationnelles, no-
tamment en ce qui concerne le niveau de lumiere parasite toléré.

Les quelques exemples que nous venons de présenter ont permis de mettre en évidence la
complexité des dépendances spectrale et angulaire de ces indicatrices de diffusion. Pour
pouvoir espérer a terme en maitriser la structure, il est donc nécessaire de développer
une métrologie adaptée a ce type de problématique et dont on puisse garantir la précision
avant de pouvoir envisager de 'utiliser pour rétroagir sur les choix de fabrication. Le
développement d’un tel moyen optique de caractérisation constitue le cceur
de notre travail de these, et c’est a la description détaillée de sa structure que sera
consacré le prochain chapitre.

Compte tenu de l'objectif général assigné a ce montage (enregistrement des variations
de lintensité diffusée par un filtre optique interférentiel en fonction de I'angle de dif-
fusion et de la longueur d’onde d’éclairage), nous le désignerons désormais sous ’acro-
nyme générique SALSA, pour Spectral and Angular Light Scattering characterization
Apparatus.
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CHAPITRE 3.

3.1 Définition des spécifications métrologiques

Les deux chapitres précédents nous ont d’ores et déja permis d’identifier un certain nombre
d’exigences métrologiques auxquelles ce diffusometre devra répondre, tels que la détecti-
vité, la sélectivité angulaire ou le domaine spectral de fonctionnement. Il sera également
nécessaire de pouvoir qualifier les performances de ce montage d'un point de vue pho-
tométrique, ce qui va nous conduire a mesurer les réponses spéculaires, en transmission
ou en réflexion, de filtres optiques interférentiels de formules connues. Enfin, on souhaite
disposer de la meilleure résolution spectrale possible sans que le respect de cette exigence
ne pénalise de maniere significative la détectivité.

Les principales spécifications métrologiques de notre instrument sont donc les suivantes :

o Détectivité meilleure que la limite imposée par la diffusion Rayleigh dans
I’air, soit 1078 sr—!
Cette spécification fixe le niveau minimal du rapport entre puissance diffusée détec-
tée dans I'angle solide de réception du montage et puissance incidente sur I’échan-
tillon. Nous pouvons en effet traduire cette spécification de la maniere suivante :

dP;s
<1078 srt (3.1)

< 10-8 o1
ARS <107 sr = P, S

o Sélectivité angulaire 00 meilleure que le degré

Cette spécification a pour objet de permettre la mesure des flux diffusés le plus
prés possible des directions spéculaires. Elle fixe donc la valeur de I’angle solide de
détection :

dQs = 2m(1 — cos 60) ~ 7(60)* < 1073 sr (3.2)

o Dynamique D autorisant la mesure des flux transmis et réfléchis

Cette dynamique est définie comme le rapport entre le plus grand et le plus petit
flux mesurés et a donc ici pour valeur :

Pmax o TmaXR:

D= —
Pmin dPs

> 10" (3.3)

« Résolution spectrale 6\ de ’ordre du nanometre

Compte tenu de la complexité de la dépendance spectrale des indicatrices de dif-
fusion associées a des filtres interférentiels a grand nombre de couches, il serait
naturellement intéressant de pouvoir les enregistrer avec une résolution spectrale
proche de 0,1 nm, mais ce souhait ne saurait constituer ici une exigence formelle,
compte tenu des valeurs de dynamique recherchée (> 10'1).

o Domaine spectral A\ couvert correspondant a la bande de sensibilité du
Silicium, soit typiquement entre 400 nm et 1000 nm.

Avant de nous préoccuper des conséquences pratiques de ce jeu de spécifications métrolo-
giques sur la définition de notre instrument, il semble nécessaire de situer notre démarche
par rapport aux performances des appareillages existants.

Le développement de diffusometres angulairement résolus a éclairage monochromatique a
fait I'objet de nombreuses études ces dernieres décennies et est aujourd’hui maitrisé par la
communauté internationale dans les trois grandes gammes de longueurs d’onde que sont
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I'ultraviolet [41-43], le visible [16,40,44-48] et l'infrarouge [49, 50]. Certains dispositifs
dits multiraies couvrent ’ensemble de la plage optique de maniere discrete, via le recours
a plusieurs sources lasers et a des détecteurs adaptés a chaque domaine spectral [37].

On notera a ce stade que les performances définies par les 3 premiers points de notre cahier
des charges correspondent a celles des meilleurs diffusométres laser de I'Etat de I’Art. Le
dernier point demande de conserver ces performances sur l'intégralité de la bande CCD
tout en ayant un choix arbitraire de la longueur d’onde d’illumination, ce qui constitue
un réel challenge en termes de métrologie. En effet, les quelques diffusometres spectraux
développés a ce jour 'ont essentiellement été pour des applications demandant une dy-
namique de mesure modérée telles que la colorimétrie. Il s’agit de systémes qui associent
un éclairage large bande a source halogene a un détecteur de type spectrophotometrique.
Les détectivités accessibles sont de I'ordre de 10~* sr~! dans le visible.

3.2 Pré-définition de 'instrument

Il ressort du jeu de spécifications définies au paragraphe 3.1 que la densité spectrale de
puissance émise par la source est directement reliée a la puissance minimale détectable
dP; par la relation suivante :
dp;
dA

Le choix du détecteur et de la source sont donc intimement liés. Pour fixer les idées, si
la source utilisée présente une densité spectrale de puissance de 'ordre de 1 mW /nm,
alors la puissance minimale détectable ne devra pas excéder 10 fW, ce qui est a ’évidence
extrémement exigeant et en pratique difficilement accessible a des photodiodes utilisées
en régime photoconducteur.

S\ =P, =D-dP, (3.4)

Or des études précédentes menées au sein de I’équipe CONCEPT ont permis de montrer la
tres grande sensibilité de caméras CCD scientifiques pour lesquelles le bruit thermique
est négligeable (typiquement 0,001 électrons par pixel et seconde) et les bruits de lecture
et de numérisation limités a quelques photo-électrons [40]. De tels détecteurs fonctionnent
en régime d’intégration parfaite et accumulent avec une grande fidélité les photo-électrons
dans des puits de grande capacité (typiquement 100 000 photo-électrons). Ils associent
donc sensibilité et dynamique de maniére quasi unique.

Si 'on conserve ces 10 fW comme objectif de sensibilité au niveau détection, les densités
spectrales de puissance mentionnées plus haut correspondent en fait a des sources a
supercontinuum, dont les propriétés ont souvent été décrites de maniere concise par la
sentence anglaise broad as a lamp, bright as a laser. La génération d'un supercontinuum
correspond a la création d’un spectre large et continu par une impulsion laser lorsque celle-
ci se propage dans un milieu non linéaire. Les effets non linéaires mobilisés comprennent
notamment 'auto-modulation de phase (SPM, Self Phase Modulation) et la diffusion
Raman. Grace a leur cohérence spatiale et a leur grande qualité de faisceau, ces sources
peuvent étre aisément couplées a l'intérieur de fibres optiques, que celles-ci soient de
structure monomode ou multimode. Leur faible étendue géométrique permet donc de
respecter la contrainte de sélectivité angulaire en associant a ces fibres de transport une
optique de mise en forme de type catoptrique (le grand domaine spectral couvert
impose en effet I'utilisation exclusive de miroirs).
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Pour satisfaire la condition de résolution spectrale définie au paragraphe 3.1, il nous faut
adjoindre a notre montage un élément de filtrage, susceptible d’isoler dans un spectre
continu une raie de faible largeur spectrale et dont la longueur d’onde centrale peut
étre continument accordée entre 400 nm et 1000 nm. Il est évidemment crucial que la
transmission de cet élément de filtrage soit la plus élevée possible, afin de n’avoir pas de
conséquences trop négatives sur la dynamique ou la détectivité. Notre choix s’est donc
porté sur un filtre accordable construit autour d’un réseau holographique de volume, car
c’est la technologie qui garantit les plus faibles niveaux de pertes en exces (transmission
de lordre de 60%).

3.3 Description des éléments clés de ’'instrument

3.3.1 Sous-ensemble de détection
3.3.1.1 Caméra CCD scientifique faible bruit

La caméra CCD scientifique faible bruit que nous avons sélectionnée est proposée par la
société ROPER SCIENTIFIC sous la référence PIXIS 1024B (Figure 3.1).

FI1GURE 3.1 — Caméra CCD scientifique faible bruit PIXIS 1024B

Ses principales caractéristiques utiles sont les suivantes :
e 1024 x 1024 pixels de 13 x 13 pm?
e Taux de remplissage : 100%
 Bruit de lecture de la trame (CCD read noise) : occp Ry = 2 €7

 Bruit de numérisation (System read noise) :

3,6 e~ @ 100 kHz de fréquence d’échantillonnage

TSystem RN = { 9 e~ @ 2 MHz de fréquence d’échantillonnage

« Capacité du puits associé a chaque pixel : 100 000 e~
« Courant d’obscurité : Inc = 0,001 e~ /s par pixel, soit 1,6.1072% A /pixel

o Dynamique de numérisation : 16 bits @ 100 kHz et 2 MHz de fréquence d’échan-
tillonnage

» Gain de conversion : 1 - 2 -4 e~ /coup
e Binning : 2x2,4x4

o Temps d’intégration minimal : 50 ms
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ency (%)

CCD Quantum Effici

Note: Quantum efficiency measured af -20°C.

Wavelength (nm)

FI1GURE 3.2 — Dépendance spectrale de l'efficacité quantique du détecteur matriciel de
la caméra PIXIS 1024B

» Refroidissement par effet PELTIER (température minimale : -70°C)
» Efficacité quantique : voir Figure 3.2, Courbe rouge Basic BroadBand

Compte tenu de 'ensemble de ces spécifications, il est possible de faire une premiere
évaluation de la détectivité de cette caméra CCD en calculant 1’écart type du bruit de
détection en I'absence de signal, noté .. Les sources de bruit étant toutes indépendantes,
nous pouvons écrire :

2 2 2
0, = IpcT + 0¢ep RN T TSystem RN (3.5)

ou 7 désigne le temps d’intégration de la caméra CCD. Pour convertir ce résultat en
puissance optique, il faut tenir compte de la relation entre nombre moyen m de photo-
électrons détectés et nombre moyen n de photons recus, soit :

m=nA\)n (3.6)

ou n(\) désigne l'efficacité quantique du capteur CCD. Le nombre moyen de photons
détectés est relié a la puissance optique P par la relation suivante :
Pr Pt
n=-—=_"_)\ 3.7
hv hc (37)
ou h désigne la constante de PLANCK et ¢ la vitesse de la lumiere dans le vide. On
en déduit aussitot 1’écart-type oy de la puissance équivalente au bruit de ce détecteur

CCD :

he 1

PPy
Nous avons représenté a la Figure 3.3 la variation de cet écart-type oy avec le temps
d’intégration 7 en unités log-log. La pente de cette variation est égale a -1, ce qui montre
que la contribution du courant d’obscurité est toujours négligeable lorsque le temps d’in-
tégration reste inférieur a 100 secondes. En outre, le niveau de puissance équivalente au
bruit est inférieur au femtoWatt dans toute la gamme de temps d’intégration considérée
(50 ms - 100 s), ce qui valide le choix de notre détecteur.

\/IDCT + 080D RN T O8ystem RN (3.8)
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FIGURE 3.3 — Evolution de I’écart-type de la puissance équivalente au bruit du détecteur
CCD en fonction du temps d’intégration

3.3.1.2 Interface optique de détection

Compte tenu de la tres grande sensibilité de notre détecteur et des faibles niveaux de
lumieére que nous pourrons étre conduits a mesurer, il est indispensable que la partie
sensible de la caméra soit uniquement éclairée par le flux utile correspondant a ces mesures.
Pour ce faire, nous avons choisi de récupérer le flux réfléchi, transmis ou diffusé par notre
échantillon dans une fibre optique et de connecter I'une de ses extrémités a un bouchon
métallique directement vissé sur la monture C de la caméra de détection. La partie centrale
de ce bouchon comprend un ensemble optique constitué de deux objectifs montés téte-
béche, a savoir :

— un objectif de collimation THORLABS de référence F220SMA-B (focale f; = 10,99
mm, ouverture numérique 0,25) et équipé d'une embase de connexion fibre de type

SMA,

— un objectif de focalisation THORLABS de référence AC127-025-B-ML (focale fo =
25 mm, diameétre utile CAy = 12,7 mm).

Ces deux objectifs forment donc une image de 'extrémité de la fibre raccordée a ’embase
SMA du premier d’entre eux. Le grandissement yros de cet ensemble est donné par le
rapport des focales des deux éléments constitutifs, soit :

Yros = ;j = 2,275 (3.9)

Les fibres optiques que nous utilisons ont des dimensions de ccoeur comprises entre 70
et 200 ym. La dimension transverse de l'image au niveau de la matrice CCD sera donc
comprise entre 160 et 455 um, et couvrira donc une zone incluant entre 150 et 1000 pixels.
Le résultat de notre mesure sera donc constituée par la sommation des signaux délivrés
par tous ces pixels, ce qui permettra de réduire, par effet de moyenne, 'influence relative
des bruits associés.
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3.3.2 Sous-ensemble d’éclairage
3.3.2.1 Source a supercontinuum

Nous avons sélectionné comme source d’éclairage le laser a supercontinuum NKT Photo-
nics EXB-6 (cf. Figure 3.4), qui émet 600 mW dans le visible et plus de 3W sur I’ensemble
de sa gamme de fonctionnement (400 nm - 2 pum). Le signe EXB est un acronyme de la
dénomination anglaise EXtreme Blue et le chiffre 6 est relatif a la puissance émise dans
le visible.

FI1GURE 3.4 — Laser a supercontinuum NKT EXB-6

Comme le qualificatif Blue le laisse supposer, ce type de source présente un fonctionnement
optimisé dans la partie bleue du spectre, c’est-a-dire typiquement entre 400 et 450 nm.
La densité spectrale de puissance, exprimée en mW /nm, est donnée Figure 3.5 pour une
utilisation & 80% de la puissance maximale.

2,5

2,0

DSP (mW/nm)

0,5

0,0
400 500 600 700 800 900 1000

A (nm)

FI1GURE 3.5 — Densité spectrale de puissance émise par le laser a supercontinuum NKT
EXB-6

Le faisceau délivré par cette source est un faisceau gaussien dont le diametre de waist est
d’environ 1 mm a 530 nm et varie de maniere directement proportionnelle a la longueur
d’onde. Par conséquent, la divergence de ce faisceau est la méme a toute longueur d’onde
(0 = \/mwp) et de l'ordre de 0,35 mrad. La stabilité de pointage du faisceau est meilleure
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que 50 prad, ces deux éléments garantissant une grande efficacité de couplage dans tout
type de fibre, méme monomode (couplage garanti supérieur a 70%).

3.3.2.2 Filtre accordable

La source et le détecteur choisis étant tous les deux large bande, il nous faut donc ajouter
sur le trajet de la lumiere un élément nous permettant de sélectionner la longueur d’onde
d’éclairage, autrement dit un filtre passe bande accordable. Comme nous tenons a conser-
ver la plus grande densité spectrale de puissance possible au niveau de ’échantillon, nous
avons choisi un systeme utilisant comme élément de filtrage un réseau de Bragg en volume,
car il bénéficie d’'un avantage d’étendue tres net par rapport aux solutions a réseaux de
diffraction classiques.

Un réseau de Bragg en volume (VBG, Volume Bragg Grating) est un composant de fil-
trage qui utilise une modulation périodique de I'indice de réfraction dans tout le volume
d’un matériau photosensible. Si A désigne la période de cette modulation d’indice, ng la
valeur moyenne de l'indice de réfraction du matériau photosensible, la longueur d’onde
A sélectionnée par le réseau est celle qui satisfait, en transmission, la relation :

A = 2noA sin 6 (3.10)

ou # désigne I'angle d’incidence sur le réseau de volume. La sélectivité spectrale de ce
type de composant est essentiellement pilotée par 1’épaisseur du matériau photosensible
et 'amplitude de la modulation d’indice. Pour des raisons de mise en ceuvre pratique,
la configuration le plus souvent utilisée correspond a un fonctionnement en réflexion et
en double passage, le réglage de la longueur d’onde filtrée étant obtenu au travers d’une
rotation contrélée du réseau de Bragg en volume.

Le composant que nous avons sélectionné est proposé par PHOTON ETC sous la dénomina-
tion LLTF Contrast VIS (LLTF, Laser Line Tunable Filter). Ses principales spécifications
sont les suivantes :

— Domaine spectral de fonctionnement : 400 nm - 1000 nm

— Bande passante de filtrage : entre 1 nm et 2,5 nm

— Diametre d’ouverture : 5 mm

— Divergence maximale du faisceau entrant : 0,5 mrad

— Stabilité de pointage du faisceau sortant : meilleure que le miliradian

— Efficacité maximale : 65%

3.3.2.3 Caractérisation du sous-ensemble d’éclairage

Pour qualifier de maniére préliminaire les performances du sous-ensemble d’éclairage
constitué par l'association NKT EXB-6/LLTF VIS, nous avons réalisé, a différentes lon-
gueurs d’onde, des mesures du spectre du faisceau filtré apres recouplage dans une fibre
optique.

La Figure 3.6 présente un exemple des profils spectraux enregistrés pour trois longueurs
d’onde différentes de filtrage (A = 670 nm, Ay = 780 nm, A3 = 910 nm). De maniére a
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éviter 'emploi de composants d’atténuation, ces enregistrements ont été réalisés a 12%
de la puissance maximale et en ne cherchant pas optimiser le couplage dans la fibre op-
tique utilisée pour raccorder le sous-ensemble d’éclairage a ’analyseur optique de spectre
ANDO 6315A utilisé. Les puissances crétes obtenues ne sont donc pas représentatives
d’un fonctionnement nominal.

-
n
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FI1GURE 3.6 — Spectre du flux lumineux délivré par le sous-ensemble d’éclairage pour
trois longueurs d’onde différentes affichées sur le filtre accordable (A =
670 nm, A2 = 780 nm, A3 = 910 nm)

En normalisant ces enregistrements et en les recentrant sur la longueur d’onde définie par
le filtre accordable, on obtient les graphes présentés a la Figure 3.7. Ils montrent que, pour
les trois longueurs d’onde utilisées, la largeur spectrale a mi-hauteur en sortie de filtre est
de l'ordre de 2 nm.

I 0(1'14)/ 1, max

-3 -2 -1 0 1 2 3
A=A, (nm)

o] ]2 e 13

F1GURE 3.7 — Profil spectral du flux lumineux délivré par le sous-ensemble d’éclairage
pour trois longueurs d’onde différentes affichées sur le filtre accordable
(A1 = 670 nm, Ay = 780 nm, A3 = 910 nm)

Si 'on remplace les échelles linéaires de puissance utilisées jusqu’ici par des échelles lo-
garithmiques et si I'on augmente la puissance de la source (par exemple en se plagant
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a 80% de sa puissance nominale), on constate la présence de pics parasites situées dans
la bande spectrale d’intérét lorsque les longueurs d’ondes de filtrage choisies sont situées
en bord de ce méme domaine. La Figure 3.8 permet de visualiser leur intensité et leur
position, lorsque la longueur d’onde de filtrage Ay est respectivement égale a 450 nm et
950 nm.
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F1GURE 3.8 — Densité spectrale normalisée du faisceau enregistrée a la sortie du filtre
accordable LLTF, source a 80% de la puissance maximale (courbe bleue,
Ao = 450 nm - courbe rouge, Ag = 950 nm)

Lorsque la longueur d’onde de filtrage Ay est égale a 450 nm, on constate la présence
d’un pic parasite de faible intensité (107 en relatif) centré a 900 nm, c’est-a-dire a 2.
Lorsque cette méme longueur d’onde de filtrage est égale a 950 nm, on constate a nouveau
la présence d’un pic parasite, d’intensité plus forte (107! en relatif), mais centré cette fois
a 475 nm, c’est-a-dire a \o/2.

Le premier pic parasite (2)) est généré par la non linéarité résiduelle de la modulation
d’indice de réfraction du matériau photosensible. Quant au second (\g/2), il correspond
au deuxieme ordre de la fonction de filtrage. Ces deux pics parasites sont en fait présents
quelle que soit la longueur d’onde de filtrage considéré, mais nous ne les observons pas
au méme instant, car notre gamme spectrale de fonctionnement est limité a 2,5 octaves

(1000/400).

La présence de pics parasites dans le spectre de la lumiere filtrée va empécher une mesure
correcte des signaux de diffusion. En effet, si plusieurs longueurs d’onde sont simulta-
nément envoyées sur un échantillon, la détection sommera les intensités diffusées a ces
différentes longueurs d’onde et considerera l'intensité totale mesurée comme l'intensité
de la lumiere diffusée par cet échantillon a la seule longueur d’onde A\y. Or, comme les
signaux de diffusion attendus présentent de fortes variations spectrales, la présence de ces
pics parasites peut fortement affecter le résultat de notre mesure.
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Pour pallier ce probleme, nous avons donc décidé d’ajouter des filtres trieurs d’ordre a
la définition de notre sous-ensemble d’éclairage. Compte tenu de I'extension de notre do-
maine spectral (400 nm a 1000 nm), la plage spectrale associée aux pics en 2\g correspond
a la gamme 800 nm - 2000 nm, que 'on peut restreindre a 800 nm - 1300 nm, si I'on tient
compte de la sensibilité spectrale de notre détecteur. De la méme maniere, celle associée
aux pics en \g/2 correspond a la gamme 200 nm - 500 nm, que l'on peut restreindre a la
gamme 350 nm - 500 nm si 'on tient & nouveau compte du filtrage 1ié¢ au détecteur.

La transmission spectrale des filtres trieurs d’ordre que nous avons sélectionnés est repré-
sentée a la Figure 3.9. 1l s’agit d’un filtre passe-bas (FESH0700, en bleu sur le graphe)
et d’'un filtre passe-haut (FELH0600, en rouge sur le graphe). Ils seront placés en sortie
du filtre accordable et montés dans un dispositif bistable permettant de choisir lequel est
inséré sur le faisceau lumineux. Lorsque la longueur d’onde Ay de mesure sera inférieure
a 650 nm, on utilisera le filtre passe bas, et dans le cas contraire, le filtre passe haut sera
mis en place. Cette méthode nous permet de supprimer de maniere relativement simple
la totalité des pics parasites, quelle que soit leur origine.

— FELH0600 — FESHO0700
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FIGURE 3.9 — Transmission des filtres trieurs d’ordre utilisés pour la suppression des
pics parasites introduits par le filtre accordable

3.3.3 Collimateurs a miroirs et fibres optiques de liaison

Dans un montage comme le notre, I'utilisation de fibres optiques présente le double avan-
tage de limiter les sources de lumiere parasite et de simplifier la gestion des interfaces
optiques entre partie fixe et partie mobile. Nous avons donc choisi d’utiliser des fibres op-
tiques pour déporter le sous-ensemble d’éclairage et le sous-ensemble de détection. Seuls
2 collimateurs resteront sur la table optique, le collimateur d’éclairage (TRC), situé en
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position fixe, et le collimateur de reprise (RRC), placé sur un bras tournant. Ceci per-
met de dégager au maximum la zone de mesure tout en l'isolant optiquement du reste
du montage, mais souleve deux questions critiques qui sont le choix des fibres et ce-
lui des systémes optiques chargés de I'injection de la lumiere dans ces fibres ou de la
collimation du flux lumineux en sortie de celles-ci.

Le faisceau lumineux délivré par le sous-ensemble d’éclairage étant un faisceau gaussien
monomode d’environ 1 mm de waist, il est nécessaire d’utiliser un premier systéme op-
tique (noté ORC) pour le focaliser dans une fibre (notée FOL1) dont le diameétre de coeur
doit permettre de disposer de tolérances d’alignement aisément accessibles, compatibles
avec les stabilités de pointé du faisceau d’éclairage, tout en conservant a celui-ci une
étendue géométrique aussi faible que possible. Cette fibre sera ensuite reliée au collima-
teur d’éclairage TRC évoqué plus haut et la lumiere transmise, réfléchie ou diffusée par
I’échantillon sera récupérée par le systeme optique de réception RRC au foyer duquel sera
placée 'extrémité d'une seconde fibre optique (notée FOL2), dont la sortie sera raccordée
a 'interface optique du sous-ensemble de détection.

Les trois systemes optiques utilisés (ORC, TRC et RRC) doivent étre exempts d’aber-
rations géométriques et présenter un fonctionnement achromatique sur ’ensemble de la
gamme spectrale d’intérét [400 nm - 1000 nm]. Pour couvrir une plage spectrale d’une telle
largeur, il est indispensable d’avoir recours a des systemes optiques de type catoptrique
(c’est-a~dire n’utilisant que des miroirs). Il est en effet difficile, sauf a se tourner vers des
objectifs de microscope de cofit tres élevé, de trouver des systemes optiques présentant a
la fois, sur une telle plage de longueurs d’onde, une ouverture numérique comparable a
celle de fibres optiques standard (soit de I'ordre de 0,22), une qualité optique satisfaisante,
une transmission élevée (en pratique supérieure ou égale a 80%) et un faible chromatisme
axial.

Les collimateurs réflectifs que nous avons retenus sont fabriqués par la société THOR-
LABS et commercialisés sous la référence générique RCxxSMA-P01 et RCxxFC-PO01, les
initiales RC correspondant a Reflective Collimator, les initiales SMA ou FC au type de
connexion a fibre utilisée et la lettre P a celle du traitement réfléchissant apposé sur les
miroirs, a savoir une argenture protégée. Le mot numérique désigné par la notation xx
peut prendre pour valeur 02, 04, 08 ou 12 en fonction de celle du diametre du faisceau
collimaté exprimé en millimetres et que délivre le composant lorsqu’il est utilisé avec
une fibre optique d’ouverture numérique 0,13. Une photographie du collimateur a miroir
de référence RC12SMA-PO1 est placée pour illustration a la partie gauche de la Figure
3.10.

Sur la partie droite de cette méme Figure 3.10, nous avons placé un schéma de principe
du fonctionnement de ce collimateur : il utilise un miroir parabolique hors d’axe dont le
foyer se trouve positionné dans le plan d’accostage du connecteur a fibre employé.

La dépendance spectrale du coefficient de réflexion du traitement argent protégé apposé
sur le miroir parabolique est donnée a la Figure 3.11, pour une incidence de 45° (moyenne
des coefficients de réflexion des deux états de polarisation TE et TM).

La technologie étant choisie, il reste maintenant a définir précisément chaque type de
collimateur et de fibre optique utilisés.
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FIGURE 3.10 — Collimateur a miroir THORLABS RC12SMA-P01
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Fi1GURE 3.11 — Dépendance spectrale du coefficient de réflexion du miroir parabolique
a argenture protégée
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3.3.3.1 Collimateur de couplage ORC et fibre de liaison FOL1

Pour choisir le type de collimateur utilisé pour focaliser le flux lumineux filtré dans la
fibre optique de liaison FOL1, nous devons évidemment prendre en compte les caractéris-
tiques de cette fibre, mais également les exigences photométriques associées au transport
du flux lumineux entre le sous-ensemble d’éclairage et celui chargé de l'illumination de
I’échantillon sous un angle d’incidence fixe.

La Table 3.1 regroupe les caractéristiques utiles des montages que 'on est susceptible de
créer a 'aide des 4 variantes disponibles de collimateurs fibrés a miroirs.

FC Du

(mm) | (mm) | ONe | (um)
RC02SMA-PO1 7 7,5 0,47 9 0,13
RC04SMA-PO1 15 11 0,34 20 0,06
RCOSSMA-PO1 33 11 0,16 43 0,03
RC12SMA-PO1 50,8 22 0,21 66 0,02

Collimateur sind,.

TABLE 3.1 — Dimensionnement Collimateur réflectif de couplage ORC

La quantité F, désigne la distance focale (Effective Focal Length) du miroir parabolique,
D, le diameétre utile de sa pupille (Clear Aperture) et I'acronyme ON. son ouverture
numérique, calculée a l'aide de la relation générique :

: D,
ON, = sin(arctan {QFJ) (3.11)

Le terme D,, désigne le diametre du disque encerclant 99,9% de la puissance focalisée au
foyer du collimateur. Sa valeur découle directement de la nature gaussienne des faisceaux
et peut étre calculée a I’aide de la relation suivante :

D, =+V6m10F,0 (3.12)

ou 6 désigne la divergence du faisceau émergeant du filtre accordable (0,35 mrad). De

la méme maniere, 'ouverture numérique sin 6. du faisceau convergent au foyer du miroir

parabolique est définie par la relation approchée suivante :
F.  7n0F,

Les valeurs figurant dans la Table 3.1 correspondent au cas pire, soit A = 1000 nm.

sinf, ~

(3.13)

De maniére a maximiser la luminance au niveau de I’échantillon, nous avons intérét a
utiliser une fibre susceptible de conserver au niveau de sa sortie une ouverture numérique
comparable a celle du faisceau utilisé a l'injection, c¢’est-a-dire présentant une faible dé-
gradation du nombre d’ouverture a la propagation (FRD, pour Focal Ratio Degradation).
D’aprés nos analyses, deux types de fibre présentent ce type de propriété, a savoir :

o les fibres fabriquées par la société POLYMICRO TECHNOLOGIES et distribuées par
la société MOLEX sous la référence FBP,

o les fibres a cceur carré fabriquées par la société CERAMOPTEC et distribuées par
cette méme société sous la référence générique Optran NCC UV/WF (NCC, Non
Circular Core).
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3.3. DESCRIPTION DES ELEMENTS CLES DE L’INSTRUMENT

Un bon compromis semblerait donc ici atteint par l'association entre un collimateur ré-
flectif THORLABS de référence RC04SMA-PO1 et une fibre de faible diametre de coeur,
pouvant étre choisie parmi I'une de ces références :

1. MoLEX/PoLYMICRO TECHNOLOGIES FBP050070085 (cceur circulaire de 50 pm de
diametre et 0,22 d’ouverture numérique),

2. CERAMOPTEC SQ-WF 70x70/115 N (cceur carré de 70 pm de c6té et 0,22 d’ouver-
ture numérique).

Ces fibres sont caractérisées I'une et 'autre par un coeur de silice présentant une faible te-
neur en radicaux hydroxyles (Low-OH). La variation spectrale de leur atténuation linéique
a()) est donc similaire a celle présentée a la Figure 3.12. Cette atténuation n’excede donc
pas 40 dB/km, ce qui garantit des transmissions supérieures a 95% sur quelques metres et

montre que la longueur de ces fibres ne constitue par un parametre dimensionnant dans
le cas de notre montage.

1.E+02

1.E+01

Attenuattion (dB/km)

1E+00
400 500 600 700 800 900 1000
A (nm)

FicURE 3.12 — Dépendance spectrale de l'atténuation linéique d’une fibre optique de
silice Low-OH

3.3.3.2 Collimateur d’émission TRC

Des contraintes liées a la définition mécanique du banc et a I’encombrement des pieces qui
le constituent nous imposent une distance typique de 700 mm entre la pupille de sortie
des systémes optiques utilisés et la surface de I’échantillon. Par ailleurs, pour tous les
dimensionnements qui vont suivre, nous nous placerons dans le cas pire ou l'ouverture
numérique du faisceau émergeant de la fibre FOL1 est égale a celle de cette fibre (soit
0,22), et non a celle définie par son FRD et par 'ouverture numérique du faisceau utilisé
a 'injection.

Nous avons placé a la Figure 3.13 une représentation schématique de la propagation des
faisceaux lumineux entre la face de sortie de la fibre FOL1 et le plan de ’échantillon.
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Fibre FOL1

Echantillon

F1cURE 3.13 — Représentation schématique de la propagation des faisceaux lumineux
entre la face de sortie de la fibre FOLI et le plan de I’échantillon

On constate que I'image du champ lointain de la fibre se trouve située dans le plan focal
image du collimateur et que la répartition d’éclairement a la surface de I’échantillon est
constituée d’une image agrandie de I'extrémité de la fibre a chaque point de laquelle est
associé un disque a éclairement quasi uniforme de diametre Dpp défini par :

La dimension transverse caractéristique de I'image agrandie de 'extrémité de la fibre est

quant a elle donnée par :

d

DNF = QGFC

ou 2a désigne ici soit le diametre de la fibre a coeur circulaire (50 pm), soit la diagonale
de la fibre a coeur carré (100 pm).

(3.15)

La valeur critique de la focale pour laquelle ces deux diametres caractéristiques sont
identiques est définie par la relation :

ad

Fh =
0 sin 6

(3.16)

soit environ 13 mm pour la fibre SQ a cceur carré et 9 mm pour la fibre CC a coeur
circulaire. Si la valeur de la focale est grande devant cette valeur critique, le profil d’éclai-
rement recu par 1’échantillon sera similaire a celui du champ lointain de la fibre, tandis
qu’il ressemblera a son champ proche dans le cas contraire. Dans tous les cas, on pourra
considérer que la dimension caractéristique D de la zone éclairée est définie en premiere

approximation par :

Les variations de cette quantité en fonction du choix de la fibre FOL1 et de celui du
collimateur d’émission TRC sont regroupées dans la table 3.2.

Collimateur | F, (mm) | Dgpre cc (mm) | Dgpre s (mm)
RC02SMA-P01 7 5,9 10,5
RC04SMA-PO1 15 7,0 8,1
RCO8SMA-PO1 33 14,6 14,7
RC12SMA-PO1 | 50,8 99.4 99.4

TABLE 3.2 — Dimension transverse de la zone éclairée au niveau de 1’échantillon

o4
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3.3. DESCRIPTION DES ELEMENTS CLES DE L’INSTRUMENT

On pourrait étre tenté de sélectionner un collimateur de courte focale de maniere a re-
produire le champ proche de la fibre et a disposer ainsi d’une répartition d’éclairage la
plus homogene possible au niveau de I’échantillon. Toutefois d’autres éléments doivent
étre pris en compte au moment de ce choix. Il s’agit de la dimension effective de la zone
éclairée et de la sélectivité angulaire de notre montage.

Les échantillons que nous utilisons le plus souvent lors de nos mesures de diffusion sont des
lames circulaires de 25 mm de diametre et de 2 mm d’épaisseur. Il est donc souhaitable
que la dimension transverse de la zone éclairée que nous venons d’évaluer avec ce modele
simplifié ne dépasse pas la moitié de ce diametre nominal de 25 mm. Cela nous conduit a
écarter le collimateur RC12, mais également RCOS8, surtout si I'on tient compte dans ce
dernier cas de la faible valeur de son ouverture numérique (0,16 - cf. Table 3.1).

La sélectivité angulaire de notre montage dépend bien évidemment des caractéristiques
combinées des collimateurs d’émission et de réception. Il est donc encore un peu tét pour
conclure sur ce point, mais un premier élément d’analyse est évidemment constitué par la
divergence intrinseque du faisceau d’éclairage, qui varie entre 0,2° pour I'association Fibre
CC/Collimateur RC04 et 0,8° pour I'association Fibre SQ/Collimateur RC02.

Comme la dimension de la zone éclairée n’a pas d’impact sur le bilan global de flux a
partir du moment ou le systeme optique de reprise n’introduit aucune diaphragmation
de champ, nous sélectionnerons donc le collimateur qui apporte la plus faible divergence
angulaire et utiliserons la remarque précédente comme guide lors du choix du collimateur
de réception.

3.3.3.3 Collimateur de réception RRC et fibre de liaison FOL2

Le plus simple ici consiste a utiliser comme systeme optique de réception le méme colli-
mateur & miroir que celui utilisé en émission (RC04SMA-P01), en placant a son foyer une
fibre de méme ouverture numérique que celle utilisée en émission et dont les dimensions
transverses du cceur sont supérieures a celles de cette méme fibre.

Au cours de nos expériences, 3 types de fibre ont été utilisés comme liaison FOL2, a
savoir :

1. CERAMOPTEC SQ-WF 70x70/115 N (coeur carré de 70 pm de coté et 0,22 d’ouver-
ture numérique),

2. CERAMOPTEC SQ-WF 140x140/115 N (cceur carré de 140 pm de c6té et 0,22 d’ou-
verture numérique),

3. THORLABS FG200LEA (cceur circulaire de 200 pm de diametre et 0,22 d’ouverture
numérique).

Dans tous les cas, la sélectivité angulaire de notre montage peut étre évaluée en premiere
approximation a l'aide de la relation :

ai + as

00 = F

(3.18)

soit par exemple 0,8° dans le cas de I'association entre une fibre SQ-WEF 70x70 en émission
et et une fibre SQ-WF 140x140 en réception.
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3.4 Montage SALSA 1

3.4.1 Présentation générale

Maintenant que sont définis les 4 sous-ensembles clés de notre montage (réception, éclai-
rage, systeémes optiques et fibres de liaison), nous pouvons présenter un schéma global de
celui-ci dans une structure qui correspond en fait a sa premiere variante de réalisation et
que nous désignerons sous 'appellation SALSA 1. Nous verrons en effet que des problemes
de diaphotie spectrale nous conduiront & en développer une seconde (SALSA 2).

On retrouve donc dans le schéma de la Figure 3.14 les éléments constitutifs du sous-
ensemble d’éclairage (source laser a supercontinuum NKT EXB-6, Filtre accordable LLTF,
Filtre trieur d’ordre OSD) ainsi que ceux du sous-ensemble de détection (Interface optique
de détection FOC, Caméra scientifique faible bruit PIXIS 1024B).

On voit également apparaitre sur ce schéma les différents collimateurs a miroir définis
au paragraphe 3.3.3 (ORC, TRC, RRC), le dernier étant monté sur un bras mobile en
rotation, ainsi que les fibres optiques qui les relient (FOL1, FOL2).

TFF
I
i
MRS

FOL2 0

PIXIS 1024B

/

4\—= =- FoL1
W;‘ onrw
I BS
NKT EXB-6 === LLTF i N i ORC
A SH I ODF1 ODF2

—

osb

OD_R

Pl
(@]

FOL_R

FEMTO OE-200-SI

FIGURE 3.14 — Schéma du montage SALSA 1

NKT EXB-6 : Laser a supercontinum ; LLTF : Filtre accordable ; OSD : Filtres trieurs d’ordre
commutables; SH : Obturateur externe; BS : Cube séparateur; OD_ R : Densité voie Réfé-
rence; RC_R, ORC, TRC, RRC : Collimateurs & miroir; FOL_R : Fibre optique de liaison
voie Référence ; FEMTO OE-200-SI : Photorécepteur a gain ajustable; ODF1, ODF2 : Den-
sités commutables; ODFW : Roue a densités; FOL1, FOL2 : Fibres optiques de liaison voie
Mesure; TFF : Echantillon; MRS : Platine de rotation motorisée; FOC : Interface optique
de détection ; PIXIS 1024B : caméra CCD
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3.4. MONTAGE SALSA 1

Support d’Echantillon

Bras tournant Systéme Optique de Réception

Systéme Optique d’Emission

Marbre optique

FIGURE 3.15 — Vue 3D du banc optique

La Figure 3.15 présente en outre une vue 3D du banc optique sur lequel n’apparaissent
pas le sous-ensemble d’éclairage (localisé sous le marbre optique) et le sous -ensemble de
détection (situé sur ce marbre optique, mais non représenté).

On remarquera sur cette vue 3D que les collimateurs d’émission TRC et de réception RRC
sont munis de baffles coniques de couleur noire, afin de réduire encore 1'influence possible
de la lumiere parasite (cf. Figure 3.16).

FI1GURE 3.16 — Représentation 3D du systeme de réception incluant le collimateur, le
baffle et les platines de positionnement associés (X, Z, 0, ¢)

On notera enfin qu’apparaissent sur le schéma de la Figure 3.14 des éléments dont les
fonctions n’ont pas encore été définies. Il s’agit de la voie Référence (BS, OD_R, RC_R,
FOL_R, FEMTO OE-200-SI, du jeu de densités optiques commutables (ODF1, ODF2,
ODFW) et de 'obturateur externe SH.
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3.4.2 Présentation détaillée
3.4.2.1 Voie Référence

Les lasers a supercontinuum sont des sources aux performances inégalables en terme de
densité spectrale de puissance, mais elles ne présentent pas des stabilités comparables a
celles d’'une lampe & halogene. Ce sont en effet des sources pulsées (durée d’impulsion de
I'ordre de 5 ps) fonctionnant a de fortes cadences de répétition (dans notre cas, 40 MHz).
En outre, comme indiqué au paragraphe 3.2, elles font appel a des processus non linéaires
qui sont susceptibles d’amplifier les fluctuations de puissance du laser de pompe.

On notera par ailleurs que se rajoutent a ces fluctuations d’intensité enregistrées a une
longueur d’onde fixe les variations importantes de puissance émise a l'intérieur du domaine
spectral de fonctionnement, comme présenté au paragraphe 3.3.2.1.

il est donc nécessaire d’avoir une mesure en temps réel des variations du niveau de signal
lumineux envoyé sur I’échantillon. Pour ce faire, on préléve, via un cube séparateur (BS),
10 % du flux lumineux disponible en sortie du filtre trieur d’ordre et apres lui avoir fait
traverser une densité optique de faible valeur (OD_R), on le focalise sur 1’entrée d’une
fibre optique toute silice de 50 pm de diametre de coeur a ’aide d’un collimateur a miroir
identique a celui utilisé sur la voie de mesure (RC04SMA-PO01). La sortie de cette fibre
optique est directement raccordé a une embase FC solidaire d’'un photorécepteur de grande
qualité (c’est-a-dire caractérisé par un faible bruit et une grande linéarité) et de grande
dynamique (de maniére & pouvoir s’adapter aisément aux variations du flux mesuré). Le
photorécepteur que nous avons sélectionné est proposé par la société allemande FEMTO
sous la référence OE-200-SI. 11 est construit autour d'une photodiode au silicium de 1,2
mm de diametre, fonctionnant en régime photoconducteur (sensibilité 0,6 A/W @ 850
nm). Son courant d’obscurité est de l'ordre de 2 pA et sa sortie en courant est couplée a
un amplificateur de transimpédance dont le gain peut étre ajusté a ’'aide de commandes
TTL entre 10% et 10 V/W. La précision du gain est meilleure que le pour cent pour tous
les calibres et la fréquence de coupure du photorécepteur est supérieure a 50 kHz pour
toutes les valeurs de gain utilisées.

0,7

Sensibilité (A/W)

=4
to

o

0,0
400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200

A (nm)

Fi1GURE 3.17 — Dépendance spectrale de la sensibilité de la photodiode utilisée dans la
voie Référence
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FI1GURE 3.18 — Dépendance spectrale de la tension délivrée par le photorécepteur de la
voie Référence

La dépendance spectrale de la sensibilité de la photodiode est présentée a la Figure 3.17,
tandis que celle correspondant a la tension enregistrée en sortie du photorécepteur est
donnée par la Figure 3.18.

La tension de sortie du photorécepteur étant limitée a 10 Volts (au-dela, amplificateur
de transimpédance sature), on est conduit a vérifier, & chaque mesure, que le signal utile
est bien compris entre 0,9 Volts et 9 Volts et a ajuster la valeur du gain, a la hausse
(signal inférieur a 0,9 Volts) ou a la baisse (Signal supérieur a 9 Volts), si ce n’est pas le
cas.

3.4.2.2 Jeu de densités optiques

La dynamique recherchée pour notre montage est d’au moins 11 décades, comme indiqué
au paragraphe 3.1. Or celle de la caméra PIXIS 1024B, malgré ses grandes performances,
est limitée a environ 5 décades. Pour avoir acces a plus de 6 décades supplémentaires,
nous avons choisi d’insérer sur le trajet du faisceau lumineux correspondant a la voie de
mesure un jeu de densités optiques réparties en 3 étages disposés en série, chaque étage
pouvant étre configuré de maniere indépendante.

Les deux premiers étages (ODF1 et ODF2) sont constitués chacun par une densité op-
tique de 3, montée dans un ensemble mécanique bistable similaire a celui utilisé au niveau
des filtres trieurs d’ordre (suivant 1’état de la commande, la densité est insérée ou non
dans le faisceau). Le troisieme étage est construit autour d’une roue motorisée a temps
de commutation rapide comprenant 6 logements dont 3 sont équipés avec des densités
optiques respectivement égales a 1, 2 et 3 et un quatrieme laissé vide (densité 0). L utili-
sation conjointe de ces trois systémes disposés en série permet d’insérer sur le faisceau de
mesure une densité optique équivalente choisie arbitrairement entre 0 et 9 par pas de 1.
Ceci permet également d’éviter le recours a des densités optiques de valeurs supérieures
ou égales a 4, dont il est difficile de réaliser une caractérisation précise sur un aussi large
domaine spectral.
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FI1GURE 3.19 — Dépendance spectrale de la transmission des 5 densités optiques utilisées

Toutes ces densités optiques sont fabriquées par dépdt sur une lame de verre d’un traite-
ment absorbant de type métal/diélectrique et la dépendance spectrale de leurs transmis-
sions a été mesurée a l’aide du spectrophotometre PERKIN-ELMER Lambda 1050 dont est
doté I'Institut FRESNEL. Les résultats obtenus sont donnés Figure 3.19 et seront utilisés
pour corriger le résultat de la mesure du flux transmis par 1’échantillon.

3.4.2.3 Obturateur externe

Cet obturateur électromécanique est proposé par la société THORLABS sous la référence
SH1. Il utilise la rotation rapide d’un volet pour obturer en quelques millisecondes une
ouverture circulaire de 25 mm de diametre.

Les caractéristiques temporelles comparées de la tension de pilotage et de la réponse de
cet obturateur sont définies par la Table 3.3 et la Figure 3.20.

Symbole | Définition Valeur

TI Délai entre application de la tension de pilotage et début de | 8 ms
I'ouverture de I'obturateur

TO Temps mis par I'obturateur pour passer de 20 % a 80 % d’ou- | 3 ms
verture

TD/R Délai entre suppression de la tension de pilotage et début de | 13 ms
la fermeture de l'obturateur

TC Temps mis par 'obturateur pour passer de 80% a 20% d’ou- | 4 ms
verture

MOP Durée minimale de I'impulsion de tension de pilotage 10 ms

MSOP Durée minimale d’ouverture de 'obturateur lorsque celui-ci | 27 ms
est activée par une impulsion de durée MOP

TABLE 3.3 — Caractéristiques temporelles de fonctionnement de I'obturateur
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MOP
Pulse de
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F1GURE 3.20 — Chronogramme du fonctionnement de 'obturateur

En pratique, les durées d’ouverture de cet obturateur électromécanique seront comprises
entre 40 ms et 600 s.

3.4.3 Principe général de fonctionnement

3.4.3.1 Description synthétique de l’instrument

Le sous-ensemble d’éclairage défini précédemment nous permet donc de disposer d’un
flux collimaté de haute luminance, de faible largeur spectrale (2 nm) et dont la longueur
d’onde centrale \ peut étre continument ajustée entre 400 nm et 1000 nm. Une faible
partie de ce flux (10%) est prélevée par un cube séparateur non polarisant et envoyée vers
un photorécepteur de maniere a rendre possible une mesure de la puissance instantanée
émise par cette source accordable. Ceci constitue la voie de référence de notre montage.
La partie restante [P())] de ce flux lumineux quasi monochromatique traverse un jeu de
densités commutables OD dont la valeur effective peut étre choisie entre 0 et 9 par calibre
de 1.

Le flux ainsi préparé [10~°PX P(\)] est alors couplé dans une fibre optique de faible dia-
metre de cceur dont I'extrémité est placée au foyer d’un collimateur a miroir qui délivre
un flux collimaté de faible divergence dont la direction définit ’origine des angles dans le
repere du laboratoire. Ce flux éclaire 1’échantillon dont on souhaite caractériser les pro-
priétés spectrales de transmission [T'(\)], de réflexion [R(\)] ou de diffusion [ARS(6, \)].
L’orientation angulaire 6y de la normale & cet échantillon peut étre réglée entre 0° (in-
cidence normale) et 90° (incidence rasante), la valeur la plus couramment utilisée étant
égale a 5°.
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F

FIGURE 3.21 — Diffusometre spectralement et angulairement résolu (SALSA 1) installé
en salle blanche classe ISO 6 de I’Espace Photonique

FIGURE 3.22 — Bloc Source en configurations ouverte (& gauche) et fermée (& droite)

Un systeme optique de réception associant un collimateur a miroir et une fibre optique est
monté sur un bras tournant motorisé dont la position angulaire 6 peut étre continument
ajustée entre 0° et 215° par pas de 0,01°. Cet ensemble permet donc de récupérer le flux
diffusé par ’échantillon dans le plan d’incidence sous l'angle 6; = 6 — 6,. On notera a
ce stade que ce collimateur de reprise pourra étre positionné avec grande précision sur
I’axe des faisceaux réfléchi et transmis et permettre ainsi une mesure des coefficients de
réflexion (0 = 20y) et de transmission (6 = 180°) spéculaires en complément de la mesure
de diffusion. Le flux récupéré par ce systeme optique de réception est enfin envoyé vers le
sous-ensemble de détection précédemment décrit.

L’ensemble de cet instrument est placé dans la salle blanche classe ISO 6 de I'Espace
Photonique depuis 'ouverture de celui-ci début 2015. L’ensemble des appareils constitutifs
du Bloc Source (Sous-ensemble d’éclairage, Obturateur, Voie Référence, Jeu de densités
commutables, Collimateur de couplage) ont été déportés sous le marbre optique (cf. photo
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Figure 3.22, afin que sur ce dernier ne soit présent que le coeur du diffusometre constitué
du collimateur d’éclairage, de la potence et du porte-échantillon associé, de la platine de
rotation et du bras mobile support du collimateur de reprise ainsi que de la caméra CCD
(cf. photo Figure 3.21).

3.4.3.2 Fonctionnement de la voie Mesure

Nous avons vu précédemment que la détection été faite par une matrice CCD sur la-
quelle on image la face de sortie de la fibre ayant collecté le signal diffusé. Le nombre de
photo-électrons accumulés dans le puits associé a chaque pixel de I'image durant le temps
d’intégration 7, de la caméra comprend :

— une partie Signal directement proportionnelle au nombre de photons recus par ce
pixel pendant ce temps d’intégration 7,

— une partie Bruit correspondant au courant d’obscurité du pixel considéré.

Le signal numérique associé¢ aux pixels de la matrice CCD situés loin de 'image de la
fibre ne comprend donc a priori que la composante de bruit, a laquelle vient s’ajouter
une valeur aléatoire, positive ou négative, générée par les processus de lecture et de nu-
mérisation. Nous avons déja indiqué au paragraphe 3.3.1.1 que le courant d’obscurité de
la caméra CCD était ici négligeable. De maniére a garantir une numérisation fidele de
ces niveaux de bruit, le systeme de numérisation de la caméra rajoute une tension d’off-
set constante, correspondant & environ 700 LSB (Least Significant Bit), a 'ensemble des
signaux numérisés. Il est donc nécessaire de retirer la totalité de cette contribution pour
accéder a la partie Signal.

Nous avons placé a la Figure 3.23 une représentation en fausses couleurs du signal numérisé
délivré par la caméra CCD lorsque la fibre de réception est une fibre a coeur carré de 140
pm de coté. On reconnait clairement au centre 'image de 'extrémité de la fibre, la couleur
orange de codage correspondant approximativement a 40 000 niveaux. On rappelle que le
signal est ici numérisé sur 16 bits, soit 65 536 niveaux. Sur cette méme Figure 3.23, nous
avons fait apparaitre, en blanc, centré sur I'image de la fibre, un carré de 400 pixels de
cOté a l'intérieur duquel se trouve inscrit un cercle de méme diametre.

Pour retirer au résultat de la mesure le niveau numérisé délivré par la caméra en ’absence
de signal, on commence par calculer la valeur moyenne des valeurs enregistrées dans la
zone de couleur blanche apparaissant a la Figure 3.23. Puis on soustrait le résultat ob-
tenu aux valeurs de I'ensemble des pixels situés dans le cercle central, avant d’en faire la
somme. On peut noter ici que le disque sur lequel cette somme est calculé a été choisi
suffisamment large pour étre certain de prendre en compte l'intégralité des pixels éclai-
rés, tout en restant insensible aux changements de diametre de coeur de la fibre ou a de
légeres défocalisations de 'image de celui-ci, tels que ceux que pourraient induire le chro-
matisme axial de l'interface optique de détection ou des modifications de la température
ambiante.

La valeur S, ainsi obtenue est proportionnelle au nombre des photons collectés par le
collimateur de reprise pendant le temps d’intégration de la caméra, qui est ici défini par le
temps d’ouverture 7. de son systéme d’obturation (valeur minimale 50 ms). Or, la caméra
PIXIS 1024B est doté d’'un obturateur mécanique qui présente un temps d’ouverture
et de fermeture de 15 ms, temps pendant lesquels I'exposition sur la caméra n’est pas
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FIGURE 3.23 — Image numérisée enregistrée par la caméra CCD, avec visualisation, en
blanc, de la zone utilisée pour le calcul de la réponse de cette caméra en
I’absence de signal

uniforme, a cause de la cinématique de passage du volet de fermeture devant la matrice
de photodiodes. Or ceci met en péril la qualité de la mesure de la puissance effective
délivrée par le sous-ensemble d’éclairage a laquelle est dédiée la voie de référence.

C’est pour remédier a ce probleme que nous avons mis en place 'obturateur externe SH en
amont du cube séparateur BS, de maniere a rendre possible une synchronisation passive
des acquisitions faites par les voies mesure et référence. Bien évidemment, cela va supposer
que le créneau d’ouverture de l'obturateur interne de la caméra englobe completement
celui d’ouverture de cet obturateur externe. De maniére annexe, cela permettra d’abaisser
le temps de pose minimal a 27 ms, qui est la valeur limite fixée par les performances de
cet obturateur externe.

3.4.3.3 Fonctionnement de la voie Référence

La tension analogique délivrée par le photorécepteur de la voie de référence est numérisée
sur 15 bits signés a ’aide d’'un module d’acquisition NATIONAL INSTRUMENTS USB-6211
cadencé a 200 kHz.

Le chronogramme général d'une acquisition placé a la Figure 3.24 permet de comprendre
comment est déclenchée et arrétée 'acquisition de ce signal de référence.

A réception d’une demande d’acquisition, le PC chargé du pilotage de l'instrument et
du pré-traitement des données acquises envoie a la caméra un ordre d’ouverture de son
obturateur interne. Cette caméra dispose d’une sortie analogique qui renseigne sur ’état
de cet obturateur. Le front montant (Ouverture OI) de cette sortie analogique est alors
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FI1GURE 3.24 — Chronogramme d’une acquisition élémentaire réalisée par I'instrument
SALSA

utilisé pour déclencher, avec un temps de réaction de 6 ms, la numérisation de la tension
délivrée par le photorécepteur de la voie de référence, puis 100 ms plus tard, 'ouverture de
I'obturateur externe pour une durée 7. Au bout du temps 7, 'obturateur externe se ferme
(Fermeture SH), la numérisation de la tension du photorécepteur étant continuée jusqu’a
détection du front descendant de la sortie analogique de la caméra (Fermeture OI). Cette
fermeture fait suite a un ordre envoyé a la caméra par le PC de contrdle environ 100 ms
apres celle de I'obturateur externe.

On notera a ce stade que l'utilisation d'un obturateur externe change radicalement la
logique du processus de mesure puisque c’est désormais la voie d’éclairage qui est active
pendant le temps 7 alors que le temps d’activation de la voie de détection n’est absolument
plus critique.

La Figure 3.25 représente l'allure temporelle du signal enregistré par la voie Référence en
accord avec ce chronogramme lorsque la durée d’ouverture 7 de I'obturateur externe est
fixée a 180 ms.
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FIGURE 3.25 — Evolution temporelle du signal de la voie de référence lorsque la durée
d’ouverture 7 de 'obturateur externe est égale a 180 ms

Les parties de ce signal enregistrées lorsque 'obturateur externe est fermé sont représen-
tatives de la réponse du photorécepteur en ’absence de flux lumineux. On utilise donc les
20 premieres et les 20 dernieéres millisecondes de cet enregistrement pour calculer la valeur
moyenne du courant d’obscurité du photorécepteur. Cette valeur est ensuite soustraite a
I’ensemble des données numeérisées, avant d’en faire la somme.

Les similitudes qui apparaissent entre le traitement des données de cette voie de référence
et celui réalisé sur la voie de mesure ne sont pas fortuites, elles sont voulues. Dans le cas
de la voie mesure, le processus d’intégration analogique du flux requ est temporel, tandis
que les processus de soustraction du bruit et de calcul du signal global sont de nature
spatiale. A I'inverse, dans le cas de la voie référence, le processus d’intégration analogique
du flux regu est spatial, tandis que les processus de soustraction du bruit et de calcul
du signal global sont de nature temporelle. De ce fait, les résultats numériques associés a
la mesure de ces deux voies correspondent aux intégrales temporelle et spatiale des flux
qu’elles regoivent pendant toute la durée d’une acquisition. Leur rapport ne dépend donc
pas du temps 7 d’ouverture de I'obturateur externe et est méme indépendant du profil
temporel exact associé a son ouverture et a sa fermeture. C’est la raison pour laquelle
nous avions utilisé le terme de synchronisation passive pour qualifier le processus de
mesure associé a 'utilisation de cet obturateur externe.

3.4.3.4 Asservissement de niveau et gestion de la dynamique

Le signal de mesure Sj;(A) obtenu a 'issue d’une acquisition réalisée a la longueur d’onde
A a donc pour expression générale :

Sy = Ky (M) T107°PY RN P(N) (3.19)

ou Kjpr(\) désigne un coefficient de proportionnalité caractéristique de la voie Mesure,
R()) la réponse en transmission, réflexion ou diffusion de I'échantillon et 10PN P())
la puissance utile disponible en sortie du sous-ensemble d’éclairage apres traversée du jeu
de densités ajustables.
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De la méme maniére, le signal de référence Sg(\) est décrit par la relation suivante :

Le résultat d’'une mesure est obtenu en formant le rapport entre ces deux quantités,

soit :
Su(A) _ Ku(M) LO—=OP() .
Sr(A)  Kgr(\)

Pour accéder au parametre d’intérét R(\), il faut connaitre la valeur effective de la densité
optique utilisée (les mesures présentées a la Figure 3.19 nous y donnent acces), mais
aussi le rapport entre les coefficients de proportionnalité Kj; et Kg. Ceci sera I'objet des
opérations de calibration sur lesquelles nous serons conduits a revenir.

R(\) (3.21)

Comme annoncé, ce résultat est indépendant du temps d’ouverture 7 de l'obturateur
externe. A quoi va donc réellement servir ce parametre? Il va en fait nous permettre
d’ajuster de maniere fine le niveau de flux enregistré par chaque pixel de la caméra, le
changement d’une densité ne permettant de le faire que par calibres de 10. Nous ferons
donc en sorte que le nombre de photo-électrons détectés par ces pixels soit toujours le
méme, quelle que soit la valeur du parametre d’'intérét R()\), ce qui augmentera la précision
absolue de notre mesure, en diminuant 'influence de la non linéarité résiduelle de la caméra
de détection.

Il nous reste a choisir la valeur de ce nombre de photo-électrons. Nous la prendrons égale
a 70% + 12,5% de la capacité de remplissage des puits (FWC) de la caméra PIXIS, soit
environ 45 000 en terme de niveau de numérisation. Cela nous permet de maximiser le
rapport signal a bruit et a faire en sorte que le bruit de mesure soit en pratique limité par le
bruit quantique de la détection. Ceci aura pour conséquence quelque peu paradoxale que la
mesure de faibles coefficients de transmission (en pratique de 'ordre de 107%) sera réalisée
en régime de forts flux. Toutefois, lorsque les valeurs mesurées de transmission seront
inférieures a ce seuil, il nous faudra, pour conserver des temps de mesure raisonnables,
mettre a profit la dynamique intrinseque de la caméra et renoncer a la mise en ceuvre de
cet asservissement de niveau.

La gestion de la dynamique mettra donc en ceuvre un algorithme dédié dont 1’organi-
gramme est schématisé a la Figure 3.26. Les termes utilisés dans cet organigramme sont
définis dans le tableau 3.4.

Lorsqu’on réalise la premiere acquisition pour une nouvelle valeur de la longueur d’onde ou
d’angle, on utilise les mémes conditions opératoires que celles définies, apres optimisation,
pour la valeur précédente. Si le signal S ainsi mesuré n’est pas compris entre les niveaux
minimal S,,;, et maximal 5,,,., on ajuste alors la densité ou le temps d’intégration.

Le lecteur pourra étre a juste titre surpris par les valeurs élevées choisies pour ces deux
paramétres (respectivement 3,5 x 107 et 4,5 x 107), mais il faut se souvenir qu’ils tiennent
compte du nombre de pixels N situés dans I'image de la fibre. Le grandissement effectif de
I'interface optique de détection étant de 2,75, cela signifie que I'image d’une fibre a coeur
carré de 140 pm de c6té englobe environ 875 pixels, pour lesquels on cherche a atteindre
un niveau de signal numérisé d’environ 45 000/pixel, soit un signal optimal Sy de 39 375
000, arrondi ici a 40 000 000. L’application de la tolérance de 12,5% conduit aux deux
valeurs mentionnées plus haut. Ces bornes de fonctionnement sont donc tributaires du
type de fibre optique FOL2 utilisée.
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FIGURE 3.26 — Algorithme d’optimisation du signal enregistré par la caméra CCD

Symbole | Définition Valeur
So Signal optimal 4 x 107
Sm Signal mesuré

SninOD Signal minimal dans le cas ot OD# 0 3,5 x 107
Smin Signal minimal dans le cas ou OD= 0 3 x 10°
Smaz Signal maximal 4.5 % 107
T Durée initiale d’ouverture de 'obturateur SH

Tit1 Durée d’ouverture SH mise a jour

Tonin Durée d’ouverture SH minimale 0,04 s
Timax Durée d’ouverture SH maximale 600 s
TnazOD Durée d’ouverture SH maximale dans le cas ot OD# 0 2s

T, Transmission de la densité OD initiale

Tit1 Transmission de la densité OD apres mise a jour

TABLE 3.4 — Définition des termes de 'organigramme
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Enfin, afin de conserver des temps de mesure raisonnables, nous avons choisi de mettre
en ceuvre deux limitations additionnelles :

« si OD > 0, la durée maximale d’ouverture de l'obturateur 7,,,, op est fixée a 2 s,
e si OD =0, la durée maximale d’ouverture de I'obturateur 7,,,, est fixée a 600 s.

Lorsque le nombre de points de mesure est particulierement important (enregistrement
des dépendances spectrale et angulaire d’une indicatrice de diffusion, par exemple), cette
derniére valeur pourra étre ramenée a 100 s.

3.4.3.5 Interface Homme/Machine

L’ensemble des informations nécessaires au pilotage de l'instrument et a la vérification
de son bon fonctionnement sont regroupés dans un écran unique dont la structure est
représentée par la copie d’écran placée a la Figure 3.27.
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FIGURE 3.27 — Interface Homme/Machine du logiciel de pilotage et de traitement des
données du diffusometre SALSA 1

3.4.3.6 Choix de la cadence de numeérisation

Comme on peut le voir sur le chronogramme de la Figure 3.24, le temps mis par la caméra
pour effectuer la conversion numérique du signal vidéo analogique délivré par la matrice
de photodiodes est susceptible d’avoir une importance non négligeable sur la durée totale
de la mesure. Or, la caméra PIXIS offre le choix entre 2 cadences de numérisation, a savoir
100 kHz et 2 MHz. D’autre part, il est également possible de définir des régions d’intérét
(ROI, region of interest) a la surface du capteur et de ne numériser que les signaux des
pixels se trouvant dans cette zone.

Pour choisir la configuration optimale, il a donc été nécessaire d’évaluer I'influence de ces
deux parametres sur la précision et sur la durée de conversion analogique/numérique du
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signal. Pour ce faire, nous avons effectué une série de mesures pour différents niveaux de
signal en utilisant les deux cadences possibles et deux régions d’intérét de taille différentes
(500 x 500 pixels et 1024 x 1024 pixels). Les résultats obtenus sont présentés sur la
figure 3.28 ou est tracé 1'écart-type normé obtenu sur une série de mesures identiques
consécutives. Cette valeur chiffre la précision de la mesure. Les durées de la conversion
analogique numérique de chacune des configurations de mesure testées sont données Table
3.5.

e ROI500/100 kHz — ROI1024/100kHz e ROI500/2 MHz — ROI 1024/2 MHz
LLE+00
1,E-01

1,B-02

1,E-03

Ecart-type norme

1,E-04

1,E-05
10 000 100 000 1 000 000 10 000 000 100 000 000

Niveau du signal mesuré

F1GURE 3.28 — Evolution de I’écart-type normé du résultat de la mesure en fonction du
niveau de signal pour différentes conditions de numérisation (Dimensions
de la région d’intérét et cadence de numérisation)

Dimensions ROI 500 x 500 | 500 x 500 | 1024 x 1024 | 1024 x 1024
Cadence de numérisation 100 kHz 2 MHz 100 kHz 2 MHz
Durée de conversion AN (s) 2,5 0,13 10 0,58

TABLE 3.5 — Evolution du temps de conversion analogique/numérique en fonction des
dimensions de la zone d’intérét et de la valeur de la cadence de numeérisation

Les résultats obtenus montrent que les mesures les plus précises sont obtenues dans le cas
ou la zone d’intérét correspond a la totalité de la matrice CCD et que la cadence de nu-
mérisation est fixée a 100 kHz (ROI 1024/100 kHz). En utilisant cette configuration, nous
pourrions gagner environ 0,7% en termes de précision. Cependant, le temps de conversion
analogique /numérique est alors de 10 s, ce qui est 5 fois supérieur a la durée maximale
d’ouverture de l'obturateur SH si la densité optique est supérieure a 0. Les trois autres
configurations sont, quant a elles, équivalentes en termes de durée.

Nous considererons donc ’ensemble du capteur CCD comme région d’'intérét (ROI 1024 x
1024) et les mesures seront réalisées avec une cadence de numérisation de 2 MHz.
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3.4.4 Qualification métrologique de I’'instrument SALSA 1

Cette qualification métrologique portera sur 5 parametres principaux, a savoir la résolution
angulaire, le rapport Signal a Bruit, puis la dynamique et enfin, la justesse de la mesure.
L’ensemble de ses caractérisations sera réalisée en configuration de mesure de transmission
(angle d’orientation du bras tournant voisin de 180°). En effet, il est relativement simple
de disposer dans ce cas de données théoriques permettant d’évaluer la qualité des mesures
sur ’ensemble de la dynamique de fonctionnement, ce qui est beaucoup plus compliqué
dans le cas de mesures de diffusion.

3.4.4.1 Résolution angulaire

Pour déterminer expérimentalement cette résolution angulaire, on réalise, en 1’absence
de tout échantillon, un enregistrement de I'évolution du signal acquis lorsque ’angle du
bras tournant parcourt la gamme comprise entre 170° et 180°, soit + 10° autour de la
référence angulaire définie par la direction du faisceau d’éclairage. La longueur d’onde de
fonctionnement est prise ici égale a 633 nm et les fibres utilisées sont de type SQ 70x70
en émission et SQ 140x140 en réception. Sur une zone de + 2° autour de I'axe du faisceau
d’éclairage, le pas de mesure est de 0,1°, alors qu’il est porté a 1° en dehors de cette
zone.

1,0
0,9
0,8
0,7
‘70,6
‘205
< 0,4
0,3
0,2
0,1

0,0 o ° ° o
-11 -9 -7 -5 -3 1

- 13 5 7 9 11
6 (°)
FIGURE 3.29 — Réponse angulaire du banc SALSA

On peut voir sur la Figure 3.29 que le faisceau est bien symétrique de part et d’autre de
la position centrale et que sa largeur totale & mi-hauteur est de 0,7° (& comparer aux 0,8°
prévus par I'approche théorique simplifiée présentée au paragraphe 3.3.3.3).

Cette mesure a également été utilisée pour faire des tests de répétabilité du position-
nement du bras tournant et nous avons pu montrer que celle-ci était meilleure que
0,01° en toutes circonstances (c’est-a-dire apres des déplacements d’amplitudes variées
réalisés avec des pas de valeurs différentes).

Nous connaissons donc maintenant la résolution angulaire 66 (0,7°, soit 0,012 radians) et
la résolution spectrale dA (2 nm) de notre diffusometre. Or angle 6 et longueur d’onde A
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sont parties prenantes du seul parametre pertinent ici, qui est la composante tangentielle
de la pulsation spatiale, c¢’est-a-dire la quantité o définie par :
27
o= —sinf (3.22)
A
Les mesures de diffusion que nous effectuerons avec le banc SALSA seront donc sponta-
nément moyennées sur un intervalle do défini par :

sal |2
o = |2msind - 3 %—;T0089-59‘::50Ahﬂn9|+—5aﬂcnse\ (3.23)
avec . 2 5)\ 2
T T
50’)\ = 7 . 7 et (50'9 = 759

Dans 'ensemble du domaine spectral couvert par le banc SALSA (400 nm - 1000 nm),
le terme lié a la divergence angulaire reste, malgré la faiblesse intrinseque de celle-ci,
prépondérant devant le terme lié a la largeur spectrale de la source. Ainsi a 600 nm, do
=3,5x10° nm~ et doy = 1,25 x 1074 nm~L.

3.4.4.2 Rapport Signal a Bruit

Avant de présenter et de commenter les résultats de mesure relatifs a ce parametre, il est
utile d’en faire d’abord une présentation théorique qui permette de mieux saisir 'impor-
tance et 'impact des différentes sources de bruit.

3.4.4.2.1 Analyse théorique

3.4.4.2.1.1 Voie Mesure Le principe de fonctionnement de la voie Mesure décrit
au paragraphe 3.4.3.2 montre que le signal Sy, qu’elle délivre, apres optimisation des
valeurs de densité et de temps d’intégration, peut étre représenté par I’expression générale

suivante :
So siT 2 TC
Su(T)=< T 3.24
v =1To Grer (3.24)
T,
ou Sy désigne le niveau de signal optimal défini au paragraphe 3.4.3.4, T' la transmission
de I’échantillon et T, la valeur la plus faible de cette transmission pour laquelle I'asservis-
sement de niveau reste encore possible (OD =0 et T = Tynaz)-

Par ailleurs, la prise en compte du fonctionnement intégrateur du capteur CCD permet
de relier le nombre moyen de photo-électrons m accumulés par un pixel élémentaire se
trouvant dans l'image de la fibre a la transmission 7" de 1’échantillon au travers de la

relation suivante :
ot (N)na (A P(N)
Nhv

ou 17 (N\) désigne lefficacité quantique de la caméra CCD PIXIS 1024B, ap,(A) un co-
efficient décrivant la transmission de I'ensemble des éléments de la voie Mesure, P()) la
puissance du faisceau en sortie du sous-ensemble d’éclairage et hr 1’énergie d'un photon
unique a la longueur d’onde A (hv = he/)\).

x 10PN (3.25)

m =
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On en déduit aussitot une expression du signal Sy, qui prend maintenant en compte les
caractéristiques du détecteur utilisé, a savoir :
216 216 (MN)mar(N) P(N)

SulT) = Nswe™ = Fwe ho

x 10PN (3.26)

Nous supposerons désormais, dans cette analyse théorique des sources de bruit, que 'as-
servissement est réalisé de maniere parfaite, ¢’est-a-dire sans mettre en ceuvre la tolérance
de + 12,5% qui est effectivement employée.

Dans le cas correspondant a 'enregistrement de la ligne de base (c’est-a-dire sans échan-
tillon), la transmission est égale & 1 a toute longueur d’onde, ce qui permet d’écrire :

5, = 016 OéM()\)nM()\)P(A) x 1O—ODLB()\)7—LB

2
FWC hv A (3.27)
et donc, en injectant ce résultat dans la relation (3.26) :
1070D()\)
Su(T) = S, 7 (3.28)

1O_ODLB(>‘)TLB7)\

ou nous avons affecté le temps d’ouverture 7 d’un indice \ pour rappeler que sa valeur est
effectivement fonction de la longueur d’onde. On en déduit la valeur de la transmission
critique T.(\) en dessous de laquelle 'asservissement de niveau ne pourra plus étre mis
en oceuvre, soit :

T.()\) = 10~OPua() TLBA (3.29)

Tmaa}

Une fois traité le c6té Signal, nous pouvons maintenant aborder les aspects Bruit. La
variance du bruit total résultant, exprimée en nombre d’électrons, est définie par la relation
générale suivante (cf. paragraphe 3.3.1.1) :

op, =M+ IpeTy + 0éap RN"‘Uéystem RN = M+ 05 (3.30)

ol le premier terme désigne le bruit de photons, le deuxiéme, le bruit quantique associé
au courant d’obscurité, le troisieme, le bruit de lecture du capteur CCD et le quatrieme,
le bruit de numérisation de la caméra PIXIS 1024B.

La variance du signal S, calculé a partir des mesures fournies par la caméra CCD est
donc définie par :

o*(Sy) = <F2;C> [Nm + Ncag] (3.31)

ou N, désigne le nombre de pixels situés dans le cercle de diametre 400 pixels défini au
paragraphe 3.4.3.2 (N, ~ 125 000).

Le rapport signal sur bruit de la voie Mesure, ou SNR; (signal to noise ratio) a donc
pour expression générale :

Su_ _ Nin _ [FWC/2'6]S,,(T)
o(Su)  \/Nm+ N3 \J[FWC/29]Sy(T) + N.o3

SNRy = (3.32)

avec .
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o 02 = IpoTy + 0ky = 0%y quelque soit la valeur du temps d’ouverture 7 de I'obtu-
rateur dans la gamme [T,in, Trmaz),

* ORx = 08D RN T O8ystem ry = 27 + 97 = 85 4 2 MHz de fréquence de numérisation.

Lorsque la transmission de I’échantillon est suffisamment élevée pour que I’asservissement
de niveau puisse étre réalisé, alors le rapport signal a bruit est de l'ordre de 7 000, indé-
pendant de la longueur d’onde et, comme attendu, limité par le bruit de photons.

3.4.4.2.1.2 Voie Référence La tension instantanée V' délivrée par le photorécepteur
FEMTO OE-200-SI utilisé sur la voie Référence est définie par :

V= g[IDC + SOéRP] = g[[DC + SPR] = g[IDC +I] avec S = 6}1775 (333)
ou GG désigne le gain de conversion de 'amplificateur de transimpédance exprimé en V/W,
Ipc le courant d’obscurité de la photodiode (typiquement 2 pA), ng son efficacité quan-
tique, S sa sensibilité (typiquement 0,6 A/W @ 850 nm), arg le coefficient de transmission
de I'ensemble des éléments optiques présents sur le trajet de la lumiere mesurée par la
voie de référence et Py la puissance optique effectivement vue par le photorécepteur. Le
gain G est ajusté de maniere a ce que cette tension V soit constamment comprise entre
0,9 volts et 9 volts, comme expliqué au paragraphe 3.4.2.1.

Les fluctuations de cette tension sont caractérisées par une variance 0%, définie par :

G2,

5501 = ﬁ[Qe[B + S®2NEP’B + S*RIN P3| (3.34)

ot =
ou le premier terme correspond au bruit de photons, le second au bruit en ’absence
de signal et le dernier au bruit d’intensité de la source. L’acronyme NEP désigne la puis-
sance équivalente au bruit (Noise Equivalent Power) du photorécepteur (typiquement 800
fW/v/Hz pour un gain G de 10° V/W), B la bande passante de détection et I’acronyme
RIN le bruit relatif d’'intensité de la source (Relative Intensity Noise). On pourrait s’in-
terroger sur 'apparition de ce dernier terme dans la liste des sources de bruit susceptibles
d’affecter la quantification du flux de référence alors qu’il n’apparaissait pas dans celle
utilisée pour la voie Mesure. C’est que le mécanisme d’intégration temporelle réalisée par
la caméra nous permettait de nous en affranchir, alors que ce n’est plus possible dans le
cas de la voie Référence, ot le signal est échantillonné a une cadence f de 100 kHz.

En accord avec le description du fonctionnement de la voie Référence présentée au para-
graphe 3.4.3.3, le signal numérique Si associé a cette voie est définie par :

G
SR = NR(V - VDC) = fT)\EI = fT)\GPR (335)
ou Npg désigne le nombre d’échantillons acquis pendant la durée d’ouverture 7, de I'obtu-
rateur SH.

On en déduit aussitot la variance de ce signal, soit :

2
0%(SR) = Npo? = fT,\f;[%[B + S?NEP?B + S*RINP}] (3.36)
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puis 'expression du rapport signal sur bruit de la voie Référence :

SNRp = —2F VvV (3.37)

o(Sr) \/2EBV + G2NEP’B + RIN.}2

ou nous avons fait apparaitre la tension V' de maniere a rendre I'expression plus lisible.
De maniere a se fixer les idées, évaluons I'importance des différents facteurs apparaissant
dans la racine carrée du dénominateur dans un cas réaliste de fonctionnement (V' =5V,
G=10°V/W, S =0,6 A/W, B =400 kHz) correspondant a I'enregistrement présenté a
la Figure 3.25. L’amplitude créte-créte des fluctuations de la tension V' est de l'ordre de
0,6 V, de sorte que le RIN peut étre estimé a 4,5 x 10~%. Le premier terme, qui correspond
au bruit de photons, est donc de I'ordre de 10~7 V2, alors que le second, qui rend compte
du bruit en I'absence de signal est d’environ 1,6 x 1072 V2. Quant au troisiéme (bruit
d’intensité), il est légerement supérieur a 1072 V2, de sorte que la mesure du flux de
référence sera en fait dominée par le bruit d’intensité de la source. Le rapport signal a
bruit instantané est simplement de 45, mais il est porté a environ 6 000 par 'effet de
moyenne sur les 180 millisecondes de ’acquisition.

3.4.4.2.1.3 Mesure de transmission Comme indiqué au paragraphe 3.4.3.4, la dé-
termination de la dépendance spectrale de la transmission 7'(A) d’un échantillon nécessite
de réaliser deux séries de mesure :

o la premiere en I'absence d’échantillon (Ligne de Base), durant laquelle sont acquis
les signaux SIP(N) et SEB(N),

 la seconde en présence de l’échantillon (Mesure), durant laquelle sont acquis les
signaux Spr(A) et Sg(N).

La transmission T'(\) est obtenue en formant le rapport des signaux de mesure corrigés
des signaux de référence, soit :

[Su(N)/Sr(V)]
[SEP(N)/SEE (V)]

T(\) = (3.38)

rapport qui permet de s’affranchir a la fois des variations de puissance de la source et de
la valeurs des transmissions de I’ensemble des éléments figurant tant dans la voie mesure
que dans la voie référence.

En terme de précision relative, nous avons bien évidemment :

or _o(Su)  a(Si) | a(SE”) | a(Sk)
i (3.39)

ce qui montre que 'on peut espérer atteindre une répétabilité de ’ordre du pour mille en
configuration Ligne de Base.

3.4.4.2.2 Résultats expérimentaux
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3.4.4.2.2.1 Transmission critique La premiere détermination expérimentale que
nous avons réalisée est celle de la transmission critique 7.(\) de notre montage, c’est-a-
dire la transmission en dessous de laquelle 'asservissement de niveau ne peut plus étre
réalisé. Dans la configuration de mesure utilisée, la fibre de liaison FOL2 était une fibre a
ceeur circulaire de 200 pm de diametre (N =~ 1400). Le résultat obtenu est présenté a la
Figure 3.30.
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Transmission critique
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Longueur d'onde (nm)

F1GURE 3.30 — Dépendance spectrale de la transmission critique du montage SALSA 1

3.4.4.2.2.2 Bruit d’intensité La détermination de la dépendance spectrale de ce
second parametre a été obtenue en enregistrant, pour chaque longueur d’onde, les valeurs
maximale et minimale de la tension V' délivrée par le photorécepteur lors de la mesure
d’une ligne de base (cf. Figure 3.31).
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FiGURE 3.31 — Dépendance spectrale des valeurs maximale et minimale de la tension
de référence

On notera l'importance des fluctuations enregistrées dans la partie bleue du spectre
d’émission de la source & supercontinuum (typiquement entre 400 et 450 nm).
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On fera ici 'hypothese que ce bruit d’intensité est de nature gaussienne, de sorte que 1’on
puisse écrire, en premiere approximation :
o A‘/PTV Vmax - Vmin

= = 4
v 6‘/Inoy 3(Vmax + Vmin) (3 0)

la Figure 3.32 montrant la dépendance spectrale du RIN que I'on peut en déduire (0% =
RIN.V?).
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FI1GURE 3.32 — Dépendance spectrale du bruit d’intensité de la source a supercontinuum

3.4.4.2.2.3 Evolution du rapport signal & bruit en fonction de la transmission
Si nous visualisons le résultat des mesures de réponse angulaire du banc SALSA présentées
au paragraphe 3.4.4.1 en unités logarithmiques (cf. Figure 3.33), nous constatons qu'un
désalignement progressif du collimateur de réception (entre 0 et 10°) permet de balayer
11 décades de transmission.
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Transmission

0(°)

F1GURE 3.33 — Dynamique du banc SALSA 1

C’est, cette propriété qui a été mise a profit pour effectuer de maniere simple une dé-
termination expérimentale de I’évolution du rapport signal a bruit (S/B) sur une large
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gamme de densités optiques (de 0 a 11). Pour différentes positions du bras tournant de
réception, nous avons mesuré a 10 reprises la transmission apparente du montage a 5
longueurs d’onde particulieres régulierement réparties dans la gamme de fonctionnement
(450, 550, 650, 750 et 850 nm). La Figure 3.34 présente le résultat de ces mesures expé-
rimentales & 450 nm (cercles bleus) et & 650 nm (losanges rouges), ces deux longueurs
d’onde étant celles pour lesquelles le rapport signal & bruit est respectivement minimal et
maximal.

® SNR450 = Modéle SNR450 4 SNR650 = Modéle SNR650
10000

100 -

1000 ® ‘ ¢
° A
v
e © ¢ o © ) ¢ \

SNR

10 +

0 2 4 6 8 10 12 14
Densité optique

F1GURE 3.34 — Evolution du rapport signal a bruit en fonction de la transmission de
I’échantillon - Mesures expérimentales
[cercles bleus : 450 nm ; losanges rouges : 650 nm ; trait bleu (resp. rouge) : Modeéles empiriques
de comportement)]

Les traits de couleur apparaissant sur ce graphe correspondent a des modeéles empiriques
de comportement associant :

e une valeur constante correspondant a la moyenne du rapport signal a bruit pour
toutes les valeurs de transmission de I’échantillon qui sont supérieures a la trans-
mission critique du montage a la longueur d’onde correspondante,

o une dépendance linéaire en unités logarithmiques pour les valeurs de transmission
inférieures a cette méme valeur critique.

Ces résultats sont-ils globalement conformes a ce que prédit 'analyse théorique présentée
au paragraphe 3.4.4.2.17 L’expression théorique complete de ce rapport signal a bruit
T/or est obtenue en combinant les relations (3.32), (3.37) et (3.39), soit :

o JIFWC/219]Sy/(T) + N.og  \/[FWC/219]S; + N,03

T [FWC/216]5,,(T) [FWC/21] 5
VESBY 4 GINEP?B + RIN.V2 [ \/2CEV 4 G2NEP?B + RIN.V2
+ +
Vv fT)\ Vv fT)\

Les deux premiers termes sont relatifs a la voie Mesure et sont simples a calculer, car
les seules quantités variables sont ici la transmission effective T de I’échantillon et la
transmission critique 7,(A) & la longueur d’onde du test. Les deux derniers décrivent la
contribution de la voie Référence, et dépendent d’un nombre important de variables (ten-
sion effective V| gain de conversion G, durée d’ouverture de I'obturateur 7y,...), de sorte

(3.41)
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que leur calcul est beaucoup plus complexe. Nous avons donc choisi d’effectuer le calcul
de ce rapport signal a bruit 7'/or pour chacune des valeurs de transmission effective-
ment utilisées lors des mesures expérimentales et en adoptant les valeurs des différents
parametres employées par le programme d’acquisition. Le résultat de ces modélisations
théoriques est présenté a la Figure 3.35.

® SNR450 = Modéle SNR450 4 SNR650 == Modéle SNR650
10000
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Fi1GURE 3.35 — Evolution du rapport signal a bruit en fonction de la transmission de
I’échantillon - Modélisations théoriques
[cercles bleus : 450 nm; losanges rouges : 650 nm; trait bleu (resp. rouge) : Modeéles de
comportement)]

On notera, comme constaté expérimentalement :

o la présence de fluctuations de ces rapports S/B autour d’une valeur moyenne lorsque
la transmission de I’échantillon est supérieure a la valeur critique (ceci est dii a la
structure complexe du bruit associant bruit de photons sur la voie mesure et bruit
d’intensité sur la voie référence)

o la décroissance de ces SNR pour des transmissions inférieures a cette méme valeur
critique, les pentes étant en fait identiques a celles des modeles empiriques de com-
portement utilisés pour décrire le résultat des mesures expérimentales et présentés
a la Figure 3.34.

La principale différence entre résultats expérimentaux et prédictions théoriques concerne
la valeur maximale de ces rapports S/B, comme synthétisé dans la Table 3.6.

A SNR Exp. | SNR Theor.
450 nm 420 2540
650 nm 720 3590

TABLE 3.6 — Comparaison entre valeurs expérimentales et théoriques des rapports S/B
aux longueurs d’onde de 450 nm et de 650 nm

Méme si ’écart entre mesures expérimentales et prédictions théoriques est significatif
(rapport compris entre 5 et 6) et, pour étre honnéte, difficile a expliquer, il n’en reste pas
moins vrai que les valeurs effectivement obtenues nous garantissent, pour des transmis-
sions supérieures a 107?, une précision relative meilleure que le pour cent sur
la totalité de la gamme spectrale de fonctionnement.
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3.4.4.3 Dynamique

La mesure de ce parametre conduit a enregistrer la signature de I'instrument, c¢’est-a-dire
sa réponse en présence d'un échantillon de densité optique infinie. Celui-ci était constitué
en pratique par un disque métallique de dimensions identiques a celles d’un échantillon
standard (diameétre 25 mm). Le résultat obtenu de maniére expérimentale est présenté a
la Figure 3.36, ou il est comparé a la signature théorique du montage (SNR = 1).

e Signature mesurée SALSA 1 e Signature théorique SALSA 1 (SNR=1)
1,LE+00
1,LE-01
1,E-02
1,E-03
1,E-04
1,E-05
1,E-06
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1,E-08
1,E-09
1,E-10
1,E-11
1,E-12
1,E-13
1,LE-14

1,E-15
400 500 600 700 800 900 1 000

A (nm)

Transmission

FI1GURE 3.36 — Signature spectrale de I'instrument

Les deux courbes présentent un accord satisfaisant et montrent la capacité de I'instrument
a mesurer des coefficients de transmission pouvant atteindre 107! ou 1072 sur I’ensemble
du domaine spectral 400 nm - 1000 nm. Il est important de noter ici que la signature
expérimentale integre l'effet de la lumiére parasite résiduelle (certes tres faible, mais
non rigoureusement nulle), ce que ne fait évidemment pas la modélisation théorique.

3.4.4.4 Justesse

Pour évaluer la justesse de notre montage, il nous faut mesurer la transmission d’un filtre
qui couvre une large gamme de densités (typiquement entre 0 et 12) et présente de rapides
variations spectrales (de maniére a ce que cette qualification soit représentative de 1'usage

final).

Nous avons sélectionné dans ce but un filtre passe bande réalisé par 1’équipe Couches
Minces Optiques de I'Institut Fresnel et que nous appellerons désormais Fji. Il s’agit d'un
empilement de 93 couches alternées de silice et de pentoxyde de niobium déposé a l'aide
de la machine HELIOS 4" dont est dotée cette équipe. Ce filtre est centré a 780 nm et
présente une bande passante de 15 nm. La transmission théorique de ce composant est
donnée a la Figure 3.37 en unités linéaires et a la Figure 3.38 en unites logarithmiques
(courbes vertes). Dans les parties bloquantes qui entourent la partie passante, ce filtre
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présente des taux de réjection particulierement élevés (densité optique égale a 10,6 & 707
nm et & 9 a 864 nm), et rapidement variables. Il constitue donc un trés bon candidat pour
juger de la qualité métrologique de notre montage.
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FIGURE 3.37 — Transmission spectrale du filtre F; (échelle linéaire)
[Transmission théorique (courbe verte) ; Transmission mesurée avec SALSA 1 (points bleus) ;
Transmission mesurée avec un PERKIN-ELMER Lambda 1050 (points violets)]
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FIGURE 3.38 — Transmission spectrale du filtre F; (échelle logarithmique)
[Transmission théorique (courbe verte) ; Transmission mesurée avec SALSA 1 (points bleus) ;
Transmission mesurée avec un PERKIN-ELMER Lambda 1050 (points violets)]

La dépendance spectrale de la transmission du filtre F; mesurée avec le montage SALSA
1 est tracée en points bleus sur la Figure 3.37, ou elle est comparée a une mesure réalisée
avec un spectrometre commercial PERKIN-ELMER Lambda 1050 (points violets). Comme
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on peut le voir, les mesures réalisés avec les deux instruments présentent entre elles un
excellent accord et reproduisent tres fidelement la courbe théorique définie par le design
de ce filtre.

Si on regarde maintenant le résultat de ces mémes mesures avec une échelle logarithmique
(cf. Figure 3.38), on constate :

e que les mesures réalisées avec le spectrophotometre PERKIN-ELMER Lambda 1050,
I'un des meilleurs actuellement sur le marché, présentent un excellent accord avec
les valeurs fournies par notre instrument lorsque le niveau de transmission du filtre
reste typiquement supérieur a 107%. Ce résultat n’est pas réellement une surprise,
car ce niveau de transmission constitue la limite de fonctionnement de ce type de
spectrophotometre, mais il est tres satisfaisant, car il atteste de la qualité de notre
métrologie.

e que notre instrument permet méme d’atteindre des niveaux plus bas (typiquement
1078), sans parvenir toutefois a reproduire les zones ol la densité théorique est
comprise entre 8 et 11. En outre, le profil spectral de la partie passante du filtre se
trouve élargie de maniere sensible des que la densité effective excede 4.

Or, ce niveau plancher de 1078 est de 4 & 5 décades supérieur a celui défini par la signature
de l'instrument SALSA 1 (courbe en points noirs de la Figure 3.38). L’écart entre le
résultat de la mesure et la valeur théorique du coefficient de transmission ne s’explique
donc a priori pas par un défaut de détectivité de notre montage. Pour s’assurer de ce
point, nous avons réalisé la méme mesure de transmission apres avoir rajouté devant le
filtre F| une densité optique de 4. Le résultat est présenté Figure 3.39.

*F2 +0OD4 oFE+OD4 (Calcul) -« FE+OD4 (Mesure)
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FIGURE 3.39 — Transmissions spectrales des filtres F; et F; + OD4 mesurées avec

SALSA 1 (échelle logarithmique)

[Filtre F} seul (points bleu clair) ; Densité optique OD4 (points bleu foncé) ; Filtre F; + Den-
sité optique OD4 (points roses) ; Valeurs résultant du calcul de la transmission de ’association
F1 4+ OD4 (cercles noirs)]

Les coefficients de transmission mesurés pour le filtre F; et ’ensemble filtre + densité OD4
sont tracés sur cette figure, respectivement sous la forme de points bleu clair et de points
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roses. La transmission spectrale de la densité a été mesurée de maniere indépendante a
I’aide d’'un analyseur de spectre ANDO 6315A et le résultat de cette mesure est également
présenté dans cette méme figure (points bleu sombre). Si on calcule maintenant le produit
des deux fonctions de transmission respectivement associées au filtre F; et a la densité
OD4, on obtient la courbe en cercles noirs, courbe qui est parfaitement superposée a la
mesure de I’ensemble.

Ce résultat nous prouve que I’écart entre la mesure des coefficients de transmission mesuré
et calculé pour des valeurs inférieures & 107% n’est pas du a un défaut de détectivité de
I'instrument. Il nous reste donc a déterminer 1’origine de cet écart et a trouver les moyens
d’y remédier. Cela va nous conduire au développement de I'instrument SALSA 2.

3.5 Montage SALSA 2

Comme indiqué a la fin du paragraphe précédent, le développement de cette nouvelle
variante du banc SALSA trouve son origine dans le souci de s’affranchir des limitations
de mesure constatées a 'occasion de la caractérisation du filtre F. Nous allons montrer
que ces limitations sont liées a un probleme de diaphotie spectrale et que I’emploi d'un
second étage de filtrage permet d’y remédier. Puis nous décrirons la structure finalement
retenue pour le montage SALSA 2 et donnerons quelques résultats relatifs a sa qualification
métrologique.

3.5.1 Diaphotie spectrale

Le probléeme rencontré nous a conduit a analyser de manieére plus fine le profil spectral
du flux émis par le sous-ensemble d’éclairage. Cette mesure a été réalisée a l'aide de
I’analyseur de spectre ANDO 6315A et son résultat est présenté a la Figure 3.40 en échelle
logarithmique (points bleu vert). Cette mesure montre que la largeur totale a mi-hauteur
de la raie transmise par le filtre accordable LLTF est bien de 2 nm, mais que cette raie
présente des pieds dont I'amplitude relative dépasse encore 107% & 25 nm de son centre.
Un tel profil peut conduire a détecter non seulement le flux transmis par I’échantillon a la
longueur d’onde centrale du filtre accordable, mais également celui transmis par ce méme
échantillon sur I’ensemble des longueurs d’onde adjacentes. A titre d’exemple, si le filtre
est bloquant a la longueur d’onde centrale définie par le filtre accordable (T < 107% @
Ao) et passant & 25 nm de cette méme longueur d’onde centrale ('~ 1 a A\ + 25 nm), le
résultat de la mesure sera totalement erronée.

Dans le but de confirmer cette hypothese, nous avons réalisé une simulation de la réponse
du montage prenant en compte la transmission théorique du filtre F} et une fonction ma-
thématique rendant compte de la mesure expérimentale du profil spectral du flux délivré
par notre sous-ensemble d’éclairage. On désignera par P(\, \g) cette fonction mathéma-
tique lorsque la longueur centrale du filtre accordable est égale a Ay, avec :

P(X\ o) = P(Xo) - [F, * ITaN] (M) (3.42)

ou * désigne le produit de convolution, ITx, une fonction créneau (ou porte) de largeur
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F1GURE 3.40 — Profil spectral de la raie émise par le sous-ensemble d’éclairage
[Mesure expérimentale, points bleu vert ; Modéle, ligne bleue]
AN = 1,2 nm et ou F), a pour expression :

~sine®[1,16(A — Ag)]
2T 14 0,59(A — )2

(3.43)

A et Ao étant exprimés en nanometres. La courbe continue de couleur bleue placée a la
Figure 3.40 correspond & la dépendance spectrale de cette fonction P(A, \g) et illustre la
qualité de 'accord entre modele et mesures expérimentales.

Une simulation complete de I'effet de ce profil spectral sur la réponse du montage nécessite
le calcul d’un signal de mesure en présence du filtre F :

Snr(ho) = Kar( o) /A an(Lj)A

puis celui de I’équivalent d’une ligne de base :

P\ o) T, (N) dA (3.44)

M)A
SEB(\) = Kar(No) A ”MIEC) P, Ao) dA (3.45)
et enfin celui d’une transmission apparente :
Srr(Xo)
Timu( M) = == 3.46
1( 0) S]I\J/[B()\O) ( )

ou Ay parcourt, a A\ pres, I'ensemble de la gamme 400 nm - 1000 nm.

Le résultat de cette modélisation est présenté a la Figure 3.41. On constate que les courbes
modélisées et expérimentales sont en bon accord et que, surtout, la prise en compte du
profil spectral effectif de la source filtrée explique compléetement la limitation de la mesure
expérimentale a des densités de l'ordre de 8 et 1’élargissement spectral de la réponse du
filtre F; dans les pieds de sa partie passante.
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FIGURE 3.41 — Transmission spectrale du filtre F} (échelle logarithmique)
[Mesure simulée, courbe bleu sombre ; Mesures expérimentales, points bleu clair]

3.5.2 Introduction d’un étage additionnel de filtrage

Comme nous 'avons vu au paragraphe précédent, le facteur limitant des mesures est en
fait le profil spectral du faisceau a la sortie du filtre accordable, dont la largeur des pieds
peut conduire & des mesures erronées lorsque la transmission de I’échantillon varie de
maniere extrémement rapide avec la longueur d’onde.

Pour améliorer les performances de notre montage, il nous faut donc augmenter la pureté
spectrale du flux d’éclairage, ce qui est classiquement obtenu en ayant recours a un
systeme de filtrage a 2 étages.

Une solution simple, mais tres couteuse aurait consisté a utiliser en série 2 filtres accor-
dables de type LLTF, mais I'emploi d’'un monochromateur de courte valeur focale (et
donc de faible encombrement) semblait ici suffisant (et beaucoup moins onéreux). La
compacité du sous-ensemble d’éclairage rendant tres délicate 'implantation de ce mono-
chromateur apres le filtre LLTF, nous avons choisi de I'insérer en amont du sous-ensemble
de détection.

Le schéma du montage qui en résulte (et que nous appellerons désormais SALSA 2.0) est
présenté a la Figure 3.42. Ce schéma est similaire a celui présenté a la Figure 3.14 dans
le cas de SALSA 1, a ceci pres que la fibre de liaison FOL2 (fibre a cceur carré de 140
pm de c6té) est maintenant raccordée sur le port d’entrée du monochromateur, et qu'une
fibre additionnelle (FOL3, fibre a cceur circulaire de 200 um de diametre) est utilisée pour
relier le port de sortie de ce méme monochromateur au sous-ensemble de détection.
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FIGURE 3.42 — Schéma du montage SALSA 2.0
FOL2 : fibre a coeur carré SQ 140x140; SR-193i-B1 : monochromateur Shamrock; FOL3 :
fibre & coeur circulaire CC 200

3.5.2.1 Monochromateur Shamrock

Nous avons choisi comme monochromateur le modele Shamrock SR-193i-B1, fabriqué et
commercialisé par la société ANDOR, et dont une photographie est présentée en Figure
3.43. Ce monochromateur dispose d’une tourelle motorisée, sur laquelle peuvent étre mon-

FIGURE 3.43 — Monochromateur ANDOR Shamrock SR-193i-B1

tés deux types de réseaux. La rotation de la tourelle permet d’une part de choisir le réseau,
et d’autre part de régler le monochromateur sur une longueur d’onde particuliere. Dans
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notre cas, cet ajustement fin devra étre synchronisé avec celui de la longueur d’onde cen-
trale du filtre accordable LLTF. Le port d’entrée du dispositif est équipé d’une embase
de connexion a fibre de type SMA, 'extrémité de la fibre servant de fente d’entrée. Le
flux émis par cette fibre est collimaté par un miroir parabolique, dispersé par le réseau,
puis focalisé par un second miroir parabolique sur le plan correspondant au port de sortie
du monochromateur (montage de type CZERNY-TURNER). Ce port de sortie est équipé
d’une embase de connexion a fibre de type SMA dont la position est ajustable a ’aide
de 2 platines de translation d’axes croisés et qui servira ici de fente de sortie. Ce mono-
chromateur est également doté d’un dispositif de focalisation automatique assurant une
parfaite conjugaison des ports d’entrée et de sortie.

Les principales spécifications de ce monochromateur sont les suivantes :
» Distance focale : 193 mm
« Ouverture numérique : 0,14 (F/3,6)
o Grandissement : 1,07

Le réseau que nous avons sélectionné était un réseau gravé de 300 traits par millimetre,
blazé a 500 nm et présentant & cette longueur d’onde une efficacité de 80%.

3.5.2.2 Pureté spectrale

Les spectres du faisceau lumineux a la sortie du filtre accordable (LLTF) et apres ajout du
monochromateur (LLTF+Shamrock) sont présentés a la Figure 3.44. On constate que le
profil spectral de notre faisceau d’éclairage est maintenant beaucoup plus pur, débarrassé
de ses pieds et sans modification notable de sa largeur spectrale a mi-hauteur (1,8 nm au
lieu de 2 nm).

@ Profil spectral de la raie aprés LLTF e Profil spectral de la raie aprés LLTF/Shamrock
1

0

1 1 1
W [\ —

LOG DSP normée
IS

FI1GURE 3.44 — Caractérisation de la pureté spectrale du faisceau d’éclairage
SALSA 1, points bleu vert; SALSA 2.0, points rouges
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Avant de commencer les mesures a ’aide de ce nouveau montage, il nous a paru utile de
vérifier que 'amélioration de la pureté spectrale apportée par I’emploi du monochromateur
Shamrock permet d’obtenir une courbe de transmission spectrale proche de celle définie
par la théorie. C’est le résultat de cette modélisation que présente la Figure 3.45.

—Design —Modéle LLTF —Modeéle LLTF+Shamrock
LE+00
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1.E-04
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1.E-09
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1E-11
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FIGURE 3.45 — Transmission spectrale du filtre F;
Transmission théorique définie par le design, courbe verte; transmission simulée correspon-
dant & un simple étage de filtrage (LLTF), courbe bleue ; transmission simulée correspondant
aux deux étages de filtrage (LLTF+Shamrock), courbe rouge

La transmission modélisée dans le cas LLTF+Shamrock est maintenant confondue avec
la transmission théorique, ce qui montre que 'emploi du second étage de filtrage devrait
apporter une solution efficace au probleme de diaphotie spectrale décrit au paragraphe
3.5.1. On notera toutefois la présence d'un léger désaccord entre 650 nm et 700 nm, la
reproduction des structures fines qui y apparaissent n’étant pas parfaitement assurée,
mais il s’agit ici d’'un manque de résolution spectrale, due a la largeur spectrale de 1,8 nm
du faisceau d’éclairage, et non d’un effet de diaphotie spectrale.

3.5.2.3 Résultats expérimentaux

Nous avons donc procédé a la mesure de la transmission du filtre F} avec le montage
SALSA 2.0 décrit par la Figure 3.42. Les résultats obtenus sont présentés a la Figure
3.46.

On constate la qualité de l'accord global maintenant obtenu entre courbe théorique
(courbe verte) et résultat des mesures réalisées avec le montage SALSA 2.0 (points rouges).
La signature de SALSA 2.0 (c’est-a-dire sa limite de détectivité) est présentée sur ce méme
graphe (points gris) et montrent que 'ajout de cet étage supplémentaire de filtrage n’a
pas eu de conséquences trop dramatiques sur la dynamique de notre montage, des densités
de 11 restant mesurables autour de 650 nm. On notera également un léger décalage de la
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. E+aDesign ¢ Signature SALSA 2.0 « Mesure SALSA 2.0
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FIGURE 3.46 — Transmission spectrale du filtre F} (échelle logarithmique)
Courbe théorique, courbe verte ; Transmission mesurée avec le spectrophotoméetre PERKIN-
ELMER Lambda 1050, points violets ; Signature du montage SALSA 2.0, points gris ; Mesure
SALSA 2.0, points rouges

——Mesure Perkin Elmer ——Mesure SALSA 2.0

0,9 m

0.8
0,7

0.6

Transmission
(=]
wn

02

J ]
0,0
400 500 600 700 800 900 1000

A (nm)

FIGURE 3.47 — Transmission spectrale du filtre F; (échelle linéaire)
Transmission mesurée avec le spectrophotomeétre PERKIN-ELMER Lambda 1050, points
violets ; Mesure SALSA 2.0, points rouges
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résonance centrée a 690 nm, ainsi que celui du bord de bande située autour de 900 nm.
Il est important de souligner que pour des transmissions supérieures a 1079, les mesures
PERKIN-ELMER et les mesures SALSA 2.0 sont parfaitement cohérentes, ce qui montre
que leur décalage commun avec la prédiction théorique met plutét en évidence la présence
de légeres erreurs de dépot.

Cette conclusion est confirmée par la qualité remarquable de l'accord entre ces deux
types de mesure lorsque leurs résultats sont présentés avec une échelle linéaire (cf. Figure
3.47).

3.5.3 Description du montage SALSA 2

Dans la version 2.0 du montage SALSA que nous venons de décrire, la résolution spectrale
est fixée par le choix des fibres FOL2 et FOL3, ainsi que par ceux de la focale du spec-
trographe et du nombre de traits par millimetre du réseau de diffraction utilisé. Il nous a
paru intéressant de rendre le choix de cette résolution spectrale plus versatile, d’éviter les
pertes induites par 'emploi d'une fibre optique additionnelle et de supprimer l'interface
optique de détection. Tous ces objectifs peuvent étre simultanément atteints en implan-
tant la caméra CCD de détection directement sur le port de sortie du monochromateur, et
ce sans que soit réellement modifié le principe de fonctionnement de notre montage.

Le schéma du montage qui en résulte est présenté a la Figure 3.48.

NEWTON 920

SR-193i-B1

FOL2

FOL1
ODFW

‘a?
1
i

ORC

SH ODF1 ODF2

FOL_R

FEMTO OE-200-SI

FIGURE 3.48 — Schéma du banc SALSA 2
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3.5.3.1 Sous-ensemble de détection

Il est évidemment souhaitable que la caméra CCD de détection que nous allons intégrer
au port de sortie du monochromateur présente des interfaces mécaniques et électroniques
qui soient adaptées a la structure de celui-ci et soit donc commercialisé par la méme
société que celle qui fabrique le Shamrock SR-193i-B1. Plusieurs modeles de caméra CCD
sont proposés par la société ANDOR et celui que nous avons sélectionné est commercialisé
sous la référence NEWTON DU920P-BVF. Il présente les caractéristiques principales
suivantes :

» Capteur CCD illuminé par la face arriere (B, Back illluminated), optimisé pour le
visible (V) et utilisant une technologie minimisant les franges d’interférence a la
surface du composant (F, anti-fringing)

o 1024 x 255 pixels de 26 x 26 pm?

o Zone image de 26,7 mm X 6,7 mm, avec un facteur de remplissage de 100%
o Température de fonctionnement optimale : -80°C

o Courant d’obscurité : 0,001 e~ /pixel/s @ -80°C

o Capacité du réservoir de stockage associé a chaque pixel : 400 000 e~

e Dynamique de numérisation : 16 bits @ 50 kHz, 1 MHz et 3 MHz de fréquence
d’échantillonnage

o Bruit de lecture global ory de 4 e~ (resp. 12 e~ et 20 e7) a la fréquence d’échan-
tillonnage de 50 kHz (resp. 1 MHz et 3 MHz)

o (Cadence d’horloge verticale : entre 2 et 179 us, valeur optimale de 12,9 us
« Efficacité quantique : cf. Figure 3.49
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FI1GURE 3.49 — Dépendance spectrale de Defficacité quantique du détecteur matriciel de
la caméra Newton DU920P-BVF

3.5.3.2 Acquisition et pré-traitement du signal

L’image de l'extrémité de la fibre FOL2 (par exemple une fibre & coeur carré de 140 pum
de coté) est formée avec un grandissement de 1,07 sur la partie sensible de la caméra
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CCD. Sa hauteur correspond donc a environ 6 pixels, tandis que sa largeur va dépendre
non seulement du contenu spectral du flux capté par cette fibre de liaison mais aussi du
choix du réseau de diffraction. Si nous avions reconduit le choix du réseau gravé a 300
traits/mm sélectionné pour SALSA 2.0, le domaine spectral couvert par la caméra CCD
NEWTON aurait été, pour une position fixe du réseau, de £ 225 nm de part et d’autre de
la longueur d’onde centrale définie par la position de la tourelle : ceci n’aurait plus permis
d’isoler, et donc de mesurer de maniere fiable, la transmission du filtre a la longueur
d’onde centrale définie par le filtre accordable LLTF. Il faut en effet remarquer que, par
rapport & SALSA 2.0, nous avons remplacé la sélection physique du flux réalisée par la
fibre FOL3 par un traitement informatique des données acquises autour de la position
qu’elle définissait. Il nous faut donc restreindre I’étendue du domaine spectral couvert par
la caméra CCD, ce qui revient a augmenter le nombre de traits du réseau installé dans la
tourelle du Shamrock SR 193i-B1. De maniére a optimiser le fonctionnement du montage
et a minimiser le taux de lumiere parasite dans le spectrographe, nous avons choisi un
réseau holographique a 1800 traits/mm qui permet de couvrir + 28 nm de part et d’autre
de la longueur d’onde centrale définie par la position angulaire de la tourelle motorisée et
permet un échantillonnage du spectre au pas de 0,05 nm.

L’acquisition du signal vu par la caméra est fait en mode Image, et non en mode FVB
(Full Vertical Binning), car cela aurait nécessité ['utilisation d’un obturateur additionnel
au niveau du spectrographe (il n’en était pas doté, car la présence d’un obturateur externe
est nécessaire a la mise en ceuvre de notre méthode de traitement des données) et aurait
en outre réduit notre dynamique de fonctionnement : dans le mode FVB, on accumule en
effet dans un registre de 1024 cases (autant que de pixels horizontaux) la somme de tous
les photo-électrons créés dans les 255 pixels verticaux de la matrice, la capacité de chaque
case de ce registre étant alors limitée a 1 000 000 e~.

La Figure 3.50 présente I'image acquise codée en fausses couleurs sur 16 bits. On voit au
voisinage de la ligne 100 et de la colonne 500 'image dispersée de I'extrémité de la fibre
FOL2 a ceeur carré. La surface de la matrice est divisée en trois zones : une zone centrale
(rectangle rose sur la figure) de 1024 pixels de large et 70 pixels de haut, qui contient
I'image de la fibre et deux zones latérales (rectangles verts sur la figure), également de
1024 pixels de large, mais de seulement 35 pixels de haut, et qui encadrent de maniere
symétrique cette zone centrale.
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F1GURE 3.50 — Image numérisée fournie par la caméra CCD NEWTON

Zones de calcul du signal (rectangle rose) et du bruit (rectangles verts)
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Au niveau de la séquence d’acquisition, la quantité Sy définie au paragraphe 3.4.3.4 est
remplacée par la valeur maximale du signal dans cette image numérisée sur 65 536 niveaux.
Le choix de la densité et celui de la durée d’ouverture de 'obturateur externe SH seront
effectués de maniere a ce que ce signal maximal corresponde a 50 000 £+ 7 500 niveaux.
Une fois cette condition remplie, on effectue, dans chacune des trois zones, la sommation
des valeurs des pixels colonne associés a chacun des 1024 pixels ligne. Puis les résultats
de cette sommation pour les deux zones de bruit (rectangles verts) sont soustraits, pixel
par pixel, au résultat de la sommation obtenu pour la zone de signal (rectangle rose). On
obtient ainsi au final un vecteur ligne de 1024 valeurs numériques, la valeur associée au
pixel i, et notée S(i, \g), étant directement proportionnelle a la densité spectrale de flux
a la longueur d’onde associée a ce pixel, Ay désignant la longueur d’onde centrale définie
par le filtre LLTF en sortie du sous-ensemble d’éclairage. Un exemple de signal obtenu
lors de I'enregistrement de la ligne de base est présenté a la Figure 3.51.
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FI1GURE 3.51 — Signal traité de la camera CCD

A Texception de ce qui vient d’étre décrit (asservissement de niveau, nature du signal
acquis), toute la structure de l'organigramme utilisé pour le pilotage de linstrument
reste identique a ce qui a été présenté au paragraphe 3.4.3. Toutefois, I'interface Homme-
Machine a été légerement modifiée pour tenir compte de ces quelques changements, comme
illustré par la Figure 3.52. On voit ainsi apparaitre, au centre de ce frontal, une visuali-
sation de la derniére acquisition effectuée [S(i, Ag)], avec, au-dessous, une représentation
en fausses couleurs de l'image numérisée correspondante, et a droite de celle-ci, celles
associées aux deux zones symétriques utilisées pour le calcul du bruit.

3.5.3.3 Traitement des données

Le signal S(i, \g) que nous avons présenté a la Figure 3.51 est similaire a la quantité
P(\, X\o) que nous avions introduite au paragraphe 3.5.1. Pour les rendre identiques, il
est nécessaire d’effectuer une calibration spectrale de notre spectrometre afin de pouvoir
définir la longueur d’onde A associée a chaque pixel 7. Cette calibration spectrale est
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FIGURE 3.52 — Interface Homme-Machine de 'instrument SALSA 2

réalisée en enregistrant la position de plusieurs raies obtenues en sélectionnant avec le filtre
accordable LLTF des longueurs d’onde centrales régulierement distribuées a l'intérieur
d’un intervalle de 50 nm, comme illustré par la Figure 3.53.
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F1GURE 3.53 — Calibration spectrale du spectrophotometre constitué par 1’association
Shamrock SR193i-B1/NEWTON DU920P-BVF entre 609 et 657 nm

La loi de calibration qui en résulte a pour expression (en nanometres) :

A(i) = 0,0478 i + 608, 88 (3.47)

94
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Ceci montre en particulier que l'intervalle spectral séparant deux pixels adjacents est de
I'ordre de 0,05 nm.

Comme précédemment, la mesure de la transmission spectrale d’un échantillon nécessite
d’effectuer deux acquisitions, la premieére sans ’échantillon (Ligne de base) et la seconde
avec celui-ci (Mesure). La Figure 3.54 présente, avec une échelle logarithmique, les deux
courbes Spg(i, Ag) (points bleu sombre) et Sy (7, Ag) (points violets) qui en résultent dans
le cas ou I’échantillon est le filtre F5 utilisé pour nos précédentes caractérisations métro-
logiques et ou la longueur d’onde centrale )y définie par le filtre accordable est égale a
619 nm (graphe du haut) ou a 770 nm (courbe du bas).

« Ligne de base 619 nm  « Mesure 619 nm
1,E+12
1LE+11
LE+10
1,E+09
1,E+08
1LE+07

E*SD 1E+06
a 1,E+05
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1,E+01

1,E+00
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0 100 200 300 400 500 600 700

800 900 1000 1100

e Ligne de base 770 nm  « Mesure 770 nm
1,E+12
LE+11
1,LE+10
1,E+09
1,E+08

LE+07 %
LE+06 &3 :a) &

Signal

A LE+05

1.E+04
"-' ."’03- Lo :
LE+03 :.g'f'.‘!h’-‘&i 2ty

i P
LE+02 N e

. L] L]
1,E+01
1,E+00

1.E-01
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100

Pixel

FI1GURE 3.54 — Données enregistrées lors de la mesure de la transmission du filtre Fy
Ligne de base, points bleu sombre ; Mesure, points violets ; Graphe du haut, 619 nm ; Graphe
du bas, 770 nm
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Dans le cas de la ligne de base, on retrouve a chaque fois le profil spectral caractéristique
du flux délivré par le sous-ensemble d’éclairage (cf. Figure 3.40).Dans chaque graphe, la
premiére courbe (Ligne de base) correspond a la quantité P(\, \g) tandis que la seconde
représente la quantité T'(A)P()\, Ag). La seconde courbe est plus ou moins déformée par
rapport a celle enregistrée dans la configuration Ligne de base, et contient donc des in-
formations sur la transmission du filtre a des longueurs d’onde différentes de celle définie
par le filtre accordable.

Lorsque la longueur d’onde \j se trouve sur le bord de la partie passante (770 nm), ’allure
de la courbe associée a la mesure permet de bien percevoir la source des limitations de
la configuration SALSA 1. En effet, si 'on prend en compte les seuls pixels centraux, le
coefficient de transmission sera d’environ 1072, alors qu’il sera sensiblement plus impor-
tant si 'on tient maintenant compte de ’ensemble des pixels. En effet, la valeur de la
transmission pour des longueurs d’ondes supérieures a 770 nm est beaucoup plus élevée
que celle enregistrée a 770 nm, ce qui va fortement rehausser la valeur apparente de ce
coefficient de transmission.

3.5.3.3.1 Modes de traitement Plusieurs modes de traitement des données sont ici
envisageables :

e soit on s’intéresse uniquement au pixel ig correspondant au centre de la raie définie
par le filtre accordable, et on forme le rapport des signaux enregistrés par ce pixel
particulier dans les deux configurations utilisées, ce qui revient a calculer la quantité
suivante :

~ Sulio, Xo)  T(Xo)P(Xo, o)
St (i, Ao) P(Xo, M)

la résolution spectrale de la mesure étant alors celle définie par les caractéristiques

dimensionnelles de la fibre d’entrée FOL2 (SQ 140 x 140 — 0,27 nm; SQ 70 x 70 —

0,14 nm) et le pas d’échantillonnage celui défini par la programmation du filtre

accordable (la plupart du temps, 1 nm),

Ri (io) = T(X) (3.48)

e soit on s’intéresse a ’ensemble des 1024 éléments des vecteurs lignes résultant des
deux acquisitions (Ligne de base et Mesure), et on forme pour chacun de ces pixels,
le méme type de rapport que celui précédemment utilisé, c¢’est-a-dire :

© Swe(i, N) P\ No)

R1024(i) = T()‘) (349)

La résolution spectrale de la mesure est identique a celle que nous venons de définir,
tandis que sa qualité métrologique va fortement dépendre du niveau des signaux
enregistrés par le pixel 7. Ainsi, sur 'exemple de la Figure 3.54, les résultats obtenus
a 619 nm entre les pixels 1 et 400, de méme qu’entre les pixels 600 et 1024, seront
de mauvaise qualité, car ils résulteront de la division de deux signaux qui présentent
de tres faibles valeurs de rapport signal a bruit. On a donc intérét dans ce cas
a sélectionner les données qui se trouvent au voisinage immédiat du centre de la
raie fournie par le sous-ensemble d’éclairage et a faire en sorte qu’il n’y ait pas de
recouvrement entre les données acquises pour des A\g différents : ceci revient, dans
le cas ou le pas de programmation du filtre accordable a sa valeur habituelle de 1
nm, a calculer la valeur du rapport R sur une plage de + 0,5 nm autour de A,
c’est-a-dire sur Uintervalle [ig — 10,4 + 10],
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 soit on somme l’ensemble des éléments des deux vecteurs ligne Mesure et Ligne de
base avant d’en faire le rapport, ce qui revient a calculer le quantité RS suivante :

1024 .
- Sar(i, Ao) / T(A)P(X, o) dX
R81024()\0) - =1 == 2

1024

o) [T

(3.50)

le résultat obtenu étant en pratique identique a celui obtenu avec SALSA 1.

e soit on calcule la méme quantité, mais en restreignant l'intervalle sur lequel on
somme au préalable les données :

0+n
4_2 SM(Za )\0)
RSon41(Ng) = =2 (3.51)

i0+n

> Sue(i, Ao)

1=i0—n

le nombre de pixels 2n 4+ 1 pouvant étre éventuellement adapté a la vitesse de
variation locale de la quantité 7'(\). Le montage SALSA 2.0 est similaire au mode
de traitement RSy : en effet, la fibre de reprise FOL3 était une fibre a cceur circulaire
de 200 um de diametre, ce qui correspond ici & environ (200/26) * (1800/300) ~ 40
pixels.

3.5.3.3.2 Répétabilité Avant de mettre en ceuvre I'un ou 'autre de ces modes de
traitement dans le cas d’un échantillon réel, il nous a paru utile d’en faire une premiere
évaluation comparée lorsque les deux acquisitions sont identiques et correspondent a la
mesure d'une ligne de base.

La Figure 3.55 présente tout d’abord les variations comparées des rapports RSjge4 (com-
parable & SALSA 1) et RSy (comparable & SALSA 2.0) en fonction de la longueur d’onde
Ao définie par le filtre accordable LLTEF.

Répétabilité LB (R51024 =0.979 +/- 0.008 ; RS41 =0.972 +/- 0.036)
11w T T T T

T
© RS1024
© RS41

Transmission

0.9 ®

0.85 i 1 i
400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900

Longueur d'onde {(nm)

FI1GURE 3.55 — Dépendance spectrale de la transmission calculée en modes RSqp24
(SALSA 1) et RS41 (SALSA 2.0) lors de l'acquisition répétée d’une ligne
de base
Rapport RS1024, disques bleus; Rapport RS41, disques verts
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Les résultats obtenus sont bien corrélés, la dispersion la plus faible étant évidemment
obtenue dans le mode RSjp24 (comparable & SALSA 1), car celui-ci somme plus de données
et présente donc un meilleur rapport signal a bruit. Il nous a paru utile d’étudier la
variation de 1’écart-type des transmissions 7'(\g) en fonction de 'ordre 2n + 1 du mode
de traitement RSo, 1. Le résultat est présenté a la Figure 3.57.

Répétabilité LB

.

| \

, | .

T —

Ecart-type
-

10 10" 10°
Ordre 2n+1 du Mode de traitement RS

FIGURE 3.56 — Evolution de 1’écart-type des transmissions T'(\g) en fonction de I'ordre
2n 4+ 1 du mode de traitement RS2,41

On constate que la prise en compte de 200 pixels est suffisante pour disposer d’un résultat
globalement identique a celui qu’aurait fourni SALSA 1 (1024 pixels). Ces 200 pixels
correspondent a une bande spectrale d’intégration de 4+ 4,8 nm autour de la longueur
d’onde \g définie par le filtre LLTF.

Il nous reste donc a analyser les performances comparées des modes de type Ry,.1, et
nous limiterons en conséquence aux valeurs de n comprises entre 0 et 100. Cette analyse
sera évidemment restreinte a quelques longueurs d’onde caractéristiques, et nous avons
choisi ici, a titre d’exemples représentatifs , 500 nm, 650 nm et 750 nm. Les graphes placés
a la Figure 3.57, montrent, pour chacune de ces longueurs d’onde, la valeur prise par le
rapport Ragy(7) lorsque i varie entre ig — 100 et ig + 100 (graphe de gauche), puis la valeur
de ce méme rapport lorsque i varie entre ig — 10 et ig + 10 (graphe de droite), et enfin la
variation comparée des deux signaux Sy/(i, A\g) et Sre(i, Ag) lorsque i varie entre 75 — 100
et 49 + 100 (graphe du centre).

Ces graphes mettent clairement en évidence que la répétabilité des mesures, dans ce mode
de traitement, est affectée par deux mécanismes :

o les fluctuations résiduelles de la valeur maximale du signal enregistré a A\g malgré la
correction de niveau effectuée a l'aide de la voie de référence,

e le défaut de reproductibilité de la position du centre de la raie a la surface de la
CCD NEWTON lorsque le filtre LLTF est accordé, a deux instants différents, sur
la méme longueur d’onde Ag.

Le second mécanisme a en fait deux origines : le défaut de répétabilité du spectrometre
lui-méme, estimé par le constructeur a 4+ 75 pm et celui du filtre accordable LLTF, donné
en début de vie a £ 50 pm. On peut donc estimer ces fluctuations spectrales de position
a £+ 250 pm PTV (Peak to Valley).
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F1GURE 3.57 — Visualisation des impacts du défaut de repositionnement de la raie sur

le calcul de la transmission T'(\) pour les modes Rop et Rap
Graphes du haut, Agp = 500 nm ; graphes du milieu, A\g = 650 nm ; graphes du bas, A\g = 750
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Or, un calcul simple de type dérivation montre qu'un décalage de la longueur d’onde
centrale de € nm induit 'apparition, sur les valeurs de transmission, d’une pente 97" /OA
de T'ordre de ¢/2 nm™!. Les exemples choisis correspondent donc & des décalages dont
I’amplitude reste conforme a notre calcul d’ordre de grandeur. Toutefois, si on étend cette
analyse a ’ensemble de notre domaine spectral de fonctionnement, les 250 pm que nous
avons évalués plus haut correspondent plus a un écart type qu’a une variation créte a
créte. Ces fluctuations risquent donc d’induire des biais aléatoires dans nos mesures de
transmission pouvant atteindre 4+ 10% en relatif. C’est évidemment important en regard
de nos objectifs affichés de performances, mais cela peut étre un prix acceptable a payer
pour gagner de maniere significative en résolution spectrale.

3.5.3.3.3 Mode de traitement a haute définition Malgré les remarques relatives
au défaut de répétabilité spectrale de notre montage que nous avons formulées au para-
graphe précédent, nous avons jugé intéressant de développer une variante améliorée du
mode Ry, qui apporte a celui-ci quelques améliorations significatives :

« on remplace tout d’abord la détection du pixel ou le signal de la ligne de base est
maximal par celui du barycentre de la raie associée a cette méme ligne de base,

o une fois I’ensemble des données alors traitées en mode Ry, on dispose d'un fichier
global [Ag, T'(Ar)] qui est constitué par la juxtaposition de fichiers élémentaires de
21 données (soit environ £+ 0,5 nm), dont la continuité n’est pas obligatoirement
assurée, ni en termes de valeurs de transmission, ni en termes de régularité du pas
d’échantillonnage en longueur d’onde,

e on génere alors un nouveau fichier de résultats ot les longueurs d’onde sont régulie-
rement échantillonnées au pas de 0,1 nm entre 400 nm et 930 nm et ou les valeurs
de transmission sont obtenues a ’aide d’un fit polynomial d’ordre 3 s’étendant sur
31 données, de maniere a s’affranchir des discontinuités éventuelles de transmission
entre fichiers indépendants de 21 données.

Les résultats obtenus dans ce nouveau mode de traitement sont tres comparables a ceux
que fournit le mode R; a ceci pres que le pas d’échantillonnage est maintenant de 0,1
nm (d’ou la terminologie adoptée de haute définition, et non de haute résolution). A titre
d’information, la répétabilité de la mesure d’une ligne de base est de 0,967 4+ 0,044 en
mode HD et de 0,958 £ 0,047 en mode Rj.

3.5.3.3.4 Conclusions pratiques Désormais, nous utiliserons essentiellement trois
modes de traitement :

e le mode RSyg24, qui est globalement comparable a SALSA 1 et integre le résultat de
la mesure sur la largeur spectrale de la raie d’éclairage ; il donne acces a des mesures
de résolution standard (typiquement 2 nm),

» le mode R;, qui donne acces a des mesures a haute résolution (typiquement 0,2 nm),
mais dont le pas d’échantillonnage (typiquement 1 nm) est sensiblement plus élevé
que cette résolution,

e le mode HD (pour haute définition) que nous venons de décrire au paragraphe
précédent.
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3.5.4 Qualification métrologique de l'instrument SALSA 2

Nous nous limiterons a considérer ici les parametres qui sont susceptibles d’avoir été
modifiés par I’évolution de structure de notre montage, a savoir essentiellement le rapport
S/B, la dynamique et le couple justesse/résolution spectrale.

3.5.4.1 Rapport Signal a Bruit

La méthode utilisée pour effectuer cette mesure est identique a celle décrite au paragraphe
3.4.4.2.2.3 et met en ceuvre un désalignement progressif du collimateur de réception. Nous
nous sommes limités a une seule longueur d’onde (700 nm) et ne réaliserons pas ici de
comparaison avec les prédictions d’un modele théorique, compte tenu de la complexité de
sa structure dans le cas ou le signal est une fonction locale de point a la surface du CCD
de détection.

Cette évaluation du rapport S/B a été réalisée dans deux modes particuliers de traitement,
a savoir le mode RSjpp4 (comparable & SALSA 1) et le mode R;. Dans ce dernier cas, cela
nous a conduit a estimer la valeur moyenne et I’écart-type du pixel iy, soit 7 = 500 +
1,7 (cet écart-type est équivalent a + 85 pm, ce qui correspond a peu de choses pres a la
performance fournie par ANDOR en terme de reproductibilité spectrale).

Les résultats obtenus sont présentés a la Figure 3.58, les courbes continues correspondant,
comme dans le cas SALSA 1, a des modeles de comportement. La valeur de la transmission
critique est ici de 5,4 x 10719, les rapports S/B étant respectivement de 110 en mode RSy24
et de 90 en mode R;. Ces valeurs restent donc compatibles avec notre objectif global de
performance (répétabilité de 1'ordre de 1%), et 'on constate que la valeur obtenue en
mode Ry est proche de celle obtenue en mode RSig24, ce qui est trés prometteur vis-a-vis
de la qualité des résultats attendus en mode HD.
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Fi1GURE 3.58 — Evolution du rapport signal a bruit en fonction de la transmission de
I’échantillon
cercles bleu clair : résultats expérimentaux en mode RSjp24 ; cercles rouges : résultats ex-
périmentaux en mode Rj ; courbes continues : modéles de comportement en mode RSi¢24,
courbe bleu clair et en mode Ri, courbe rouge
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3.5.4.2 Dynamique

Cette mesure de dynamique a été réalisée en plagant dans le porte-échantillon un disque
métallique (densité infinie) et en enregistrant les signaux acquis par le montage sur la
gamme [400 nm - 930 nm| par pas de 5 nm (cf. Figure 3.59).

Si on fait abstraction des 50 premiers nanometres (c’est-a-dire de 400 a 450 nm), ou
la puissance délivrée par la source a supercontinuum est relativement faible, la valeur
moyenne de cette signature est de 4,4 x 107'2 en mode RS;go4 et de 1,4 x 1072 en mode
R;.
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F1GURE 3.59 — Signature spectrale de I'instrument SALSA 2

Points bleu clair, mode RS1g24 ; points rouges, mode R

Ce résultat est réellement excellent, et tres comparable aux performances du montage
SALSA 1, dont la bande spectrale d’intégration était pourtant de 2 nm, & comparer a
0,05 nm dans le cas SALSA 2 R;. En fait, ceci est assez logique, car 1'utilisation, comme
détecteur, d'un spectrometre a forte dispersion agit comme filtre réjecteur vis-a-vis de la
lumiere parasite.

3.5.4.3 Justesse et résolution spectrale

Cette analyse sera menée, comme dans le cas de SALSA 1, en mesurant la transmission
du filtre Fy, et en comparant les résultats obtenus en mode HD avec ceux présentés aux
paragraphes 3.4.4.4 et 3.5.2.3. La Figure 3.60 présente le résultat de ces mesures, en les
mettant en regard de celles obtenues avec le spectrophotometre PERKIN-ELMER Lambda
1050 ainsi qu’avec les valeurs définies par le design du filtre. On notera la qualité de
I’accord entre ces dernieres et les mesures fournies par SALSA 2, ainsi que la finesse de
la résonance enregistrée autour de 690 nm.
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FI1GURE 3.60 — Transmission spectrale du filtre Fy
courbe verte, mesures PERKIN-ELMER Lambda 1050 ; courbe bleu clair, données théoriques;
courbe noire, mesures SALSA 2

De maniere a illustrer 'apport de SALSA 2 par rapport a SALSA 1, tant sur ces aspects
justesse que résolution spectrale, nous avons placé a la Figure 3.61 le méme graphe que
précédemment, mais limité a la plage de longueurs d’onde comprises entre 600 et 700 nm.
Les améliorations sont tout-a-fait spectaculaires. On notera également la réduction du pas
d’échantillonnage a 0,1 nm dans le cas SALSA 2 (mode HD).

= PE Lambda 1050 -~ SALSA1 - SALSA2

1,6-04

o \ M M

1,E-07 v

1E-08 \j \
1,E-09 \
1,E-10

600 610 620 630 640 650 660 670 680 690 700
Longueur d'onde (nm)

Transmission

FIGURE 3.61 — Transmission spectrale du filtre F; (zoom sur le domaine spectral com-
pris entre 600 et 700 nm)

courbe verte, mesures PERKIN-ELMER Lambda 1050 ; courbe bleu clair, données théoriques;
courbe rouge, mesures SALSA 2
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3.6 Mesures de diffusion

La qualification de notre instrument étant maintenant obtenue, par le biais de mesures
de transmission, il est temps de rappeler que notre démarche visait également, et dans un
certain sens, surtout, a mesurer les flux diffusés par des filtres interférentiels complexes. Ce
mode de fonctionnement met toutefois en ceuvre des opérations de calibration différentes
de celles utilisées lors de mesures de transmission ou de réflexion, et la présentation des
résultats obtenus y est en outre spécifique, puisque 'on passe de la mesure de transmis-
sions spectrales a 'enregistrement des dépendances angulaire et spectrale d’indicatrices
de diffusion. Ceci aura notamment un impact sur la structure de la signature de notre
montage. Ce sont donc ces deux points particuliers (calibration, signature) que ce para-
graphe 3.6 va maintenant traiter, avant d’illustrer de maniere préliminaire les potentialités
de ce montage au travers de la caractérisation de deux composants simples, a savoir un
miroir quart d’onde et un absorbeur de lumiere.

3.6.1 Calibration

Un étalonnage fin du diffusometre est indispensable pour convertir les signaux mesurés en
indicatrice de diffusion normalisée (ARS). La calibration de I'instrument est obtenue grace
a la mesure d’un échantillon de référence dont la loi de diffusion spectrale et angulaire est
parfaitement connue.

L’échantillon de calibration que nous avons utilisé est un diffuseur lambertien (cf. para-
graphe 1.2.2), fabriqué par la société LABSPHERE (figure 3.62). On rappelle que I'indica-
trice de diffusion d’un tel diffuseur est définie par :

ARSpamp (0, \) = @0059 = BRDF cos @ (3.52)

™

ou 6 désigne l'angle de reprise, également appelé angle de diffusion, et p 1'albédo du
diffuseur lambertien, dont la dépendance spectrale a fait 1’objet d’'une mesure et d’une
certification par le NIST (National Institute of Standards and Technology, USA). La valeur
de cet albédo est supérieure a 95% dans un domaine de longueurs d’onde allant de 0,4 &
2,5 pm. A 633 nm, il vaut précisément 0,998.

F1Gure 3.62 — Diffuseur lambertien certifié NIST utilisé pour la calibration
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La procédure de calibration a la longueur d’onde A consiste a enregistrer les variations
du signal Sy(0, \) fourni par notre montage en fonction de I'angle 6, puis & appliquer
a ces valeurs un coefficient de calibration C,()\), et enfin a ajuster la valeur de ce coef-
ficient de calibration de maniére a minimiser I'écart quadratique moyen entre données
expérimentales et modele théorique, soit :

D.(\) = $ zlv S [ (A) a1 (6, A) — ARS1am (60 A2 (3.53)

n=1

ou N désigne le nombre d’angles 6,, pour lesquels la mesure a été effectuée a la longueur

d’onde M.

Cette procédure de minimisation offre I'avantage de permettre une identification rapide
(et simple) d’éventuels défauts de réglages de notre banc.

A chaque mesure de diffusion, on utilisera ce coefficient pour convertir le signal mesuré
en valeurs ARS calibrées, exprimées en sr—!, soit :

ARSLamp (6, A) (3.54)

Cette procédure de calibration nous permet en outre d’évaluer la précision de notre mon-
tage dans le mode diffusometre, puisque celle-ci est directement reliée a la valeur de la
fonction d’écart D, calculée dans le cas du diffuseur lambertien. Le résultat obtenu est
présenté a la Figure 3.63 en fonction de la longueur d’onde. Cette précision est donc de
Pordre de 0,6% sur I'ensemble du domaine d’étude.

T
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FI1GURE 3.63 — Précision de mesure du diffusometre en fonction de la longueur d’onde

3.6.2 Signature de ’instrument
3.6.2.1 Présentation générale
Cette signature est mesurée en ’absence d’échantillon. Sa dépendance spectrale et an-

gulaire dans le demi-espace réfléchi est présentée a la Figure 3.64, et mise en regard de
I'indicatrice mesurée dans les mémes conditions avec le diffuseur lambertien étalon. La
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F1GURE 3.64 — Dynamique de mesure de I'instrument en mode diffusometre sur la plage
[400 nm-1000 nm]

distance entre la mesure du lambertien et la signature de I'instrument définit la dynamique
de notre montage en terme de mesures de diffusion. Elle est de 1'ordre de 8 décades et le
niveau de la BRDF la plus faible mesurable est de 'ordre de 1078 sr—!, ce qui correspond
approximativement au niveau de la diffusion RAYLEIGH par I'air ambiant.

—Loide Lambert o Mesure diffuseur étalon  « Signature de l'instrument
1,E+00

1,E-01 *

1,E-02

1,E-03 .

1,E-04

1,E-05 .

BRDF cos0

1,E-06

1,E-07 . o

1,E-08 0ece00ngqq,tee®” Seee

1,E-09
0,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 120,00 140,00 160,00 180,00

Q)

F1GURE 3.65 — Dynamique de mesure de I'instrument en mode diffusometre sur la plage

angulaire [5° - 190°] a la longueur d’onde de 700 nm
Courbe verte, loi de LAMBERT ; points bleus, mesure du diffuseur étalon ; points noirs, signa-
ture de l'instrument
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La Figure 3.65 montre la dépendance angulaire complete (BRDF et BTDF) de cette
signature a la longueur d’onde particuliere de 700 nm.

On notera la qualité de 'accord entre la loi théorique de LAMBERT et le résultat des
mesures expérimentales réalisées sur le diffuseur étalon. On notera également la remontée
de la signature de I'instrument au voisinage de 'angle de 180° (faisceau transmis). En fait,
a cette valeur particuliere d’angle qui correspond au flux transmis, la BRDF apparente
exceéde de maniere notable celle associée a un diffuseur lambertien (typiquement, elle est

de lordre de 10%, en accord avec les calculs d’ordre de grandeur effectués au paragraphe
3.1).

Il nous a donc paru important de faire une mesure complete de cette signature, y compris
dans les flux transmis et réfléchis, de maniere a pouvoir la modéliser et prendre ainsi en
compte sa forme exacte dans 'utilisation de données résultant de calculs théoriques.

3.6.2.2 Modélisation numérique de la signature expérimentale

La Figure 3.66 représente le résultat d’une mesure expérimentale de cette signature réalisée
avec le montage SALSA 2, a 550 nm, entre 5 et 225°, tandis que les Figures 3.67 et 3.68
permettent de mieux appréhender les variations de cette réponse angulaire autour du
faisceau spéculaire transmis (180°), tout d’abord avec une échelle logarithmique (Figure
3.67), puis avec une échelle linéaire (Figure 3.68). Les résultats ne sont pas exprimées ici
en sr~!, mais simplement normés par rapport a la valeur maximale (flux transmis).

@ Signature SALSA2 @ 550 nm — Modele
1,0E+01
1,0E+00
1,0E-01
1,0E-02
1,0E-03
1,0E-04
1,0E-05
1,0E-06
1,0E-07
1,0E-08
1,0E-09
1,0E-10
1,0E-11
1,0E-12
1,0E-13

Signal normé

0 50 100 150 200
Angle (°)

FIGURE 3.66 — Signature de 'instrument SALSA 2 enregistrée a 550 nm entre 5%t 225°

(points verts : mesures expérimentales - ligne noire : modéle numérique)
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@ Signature SALSA2 @ 550 nm — Modéle
1,0E+01
1,0E+00
1,0E-01
1,0E-02
1,0E-03
1,0E-04
1,0E-05
1,0E-06
1,0E-07
1,0E-08
1,0E-09
1,0E-10
1,0E-11
1,0E-12
1,0E-13

Signal normé

170 172 174 176 178 180 182 184 186 188 190
Angle (°)

FIGURE 3.67 — Signature de I'instrument SALSA 2 enregistrée a 550 nm au voisinage

du faisceau spéculaire transmis (échelle logarithmique)
(points verts : mesures expérimentales - ligne noire : modeéle numérique)

@ Signature SALSA2 @ 550 nm — Modele

1,2

1,0

0,8

0,6

Signal normé

0,4

0,2

0,0 ¢ O O O O o O O O
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Angle(°)

FI1GURE 3.68 — Signature de l'instrument SALSA 2 enregistrée a 550 nm au voisinage
du faisceau spéculaire transmis (échelle linéaire)
(points verts : mesures expérimentales - ligne noire : modéle numérique)

Pour modéliser cette signature, nous avons procédé de la maniere suivante :

e On commence par mesurer, entre 400 nm et 1000 nm, la dépendance spectrale du
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fond diffus F, c¢’est-a-dire de la valeur du signal mesuré en ’absence d’échantillon
lorsque 'angle de reprise est fixé a 110°.

Le résultat obtenu est représenté sur la Figure 3.69 en unités logarithmiques (points
bleus).

@ Signature @ 110° = Modele
-7,0

7,2

7,4

-7,6

-7,8

-8,0

-8,2

Log,,(Signature) @ 110°

-8,4

-8,6

-8,8

-9,0

400 500 600 700 800 900 1000
Longueur d'onde (nm)

F1GURE 3.69 — Dépendance spectrale de la signature de 'instrument SALSA enregistrée
a 110°entre 400 et 1000 nm (points bleus, mesures expérimentales -
courbe noire, modele numérique)

La courbe noire correspond a un modeéle numérique de cette dépendance spectrale,
d’équation :

logio F(\) = —H;y + K(\ — X\o)* (3.55)
avec :

Hy =8,332; K = 1,504 x 1074; Ay = 693,5; ¢ = 1,556

o On modélise ensuite la réponse angulaire normée du montage autour d’un faisceau
spéculaire de direction 0y a I'aide de I'expression numérique suivante :

R (6, 60) = \/G2(8, 6p) + L2(6, 6) (3.56)
avec
log, G(0,00) = —A [1 — e~ P00 (3.57)
et :
logyo L(0,00) = —A [1 - D((Hj— HO)B] (3.58)

Ce modele numérique associe une pseudo-gaussienne GG et une pseudo-lorentzienne
L de maniére a rendre compte de maniere convenable de la dépendance angulaire
de la réponse, tant en unités linéaires qu’en unités logarithmiques, et ce, pour toute
la plage couverte par le montage SALSA (soit typiquement entre 0°et 225°).
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« On ajuste les valeurs des différents parametres apparaissant dans les relations (3.57)
et (3.58) de maniere a ce que la prise en compte simultanée des réponses associées
aux pics incident (0°) et transmis (180°), c’est-a-dire :

R (6,0°) + Ry (6, 180°) (3.59)

corresponde le mieux possible aux valeurs expérimentales enregistrées a 3 longueurs
d’onde particulieres (450 nm, 550 nm et 700 nm) entre 0°et 225°.

On obtient ainsi :
B=2923;aa=3,777; C =0,681; D =0,436; 5 = 1,106
A(450) = 11,874 ; A(550) = 12,214 ; A(700) = 12,734

Si 'on souhaite conserver le caractere normé de cette réponse, il ne reste plus qu’a
transposer a la quantité A la dépendance spectrale établie pour le fond diffus F'. 1l
vient :

logig A(\) = Hy — K(\ — A\o)* (3.60)

avec : Hy = 12,643 (les autres parametres conservant les mémes valeurs que celles
mentionnées plus haut, soit : K = 1,504 x 107%; \g = 693,5; ¢ = 1,556).

Les courbes présentées sous la forme de lignes noires continues sur les Figures 3.66, 3.67 et
3.68 correspondent a la dépendance angulaire de la réponse normée Ry calculée a l'aide
de ce modele numérique. On notera la qualité de I'accord obtenu sur I’ensemble de la
plage angulaire, ainsi que sur les 12 décades de variation de cette réponse.

3.6.2.3 Prédiction d’un résultat expérimental

La disponibilité de ce modele va nous permettre, connaissant, a une longueur d’onde
particuliere, la dépendance angulaire théorique de 'indicatrice de diffusion d’un échan-
tillon, enregistrée en lumiere naturelle et dans le plan d’incidence, de prédire le résultat
de la mesure qui devrait étre fourni par 'instrument SALSA 2 dans les mémes conditions
opératoires.

Cette modélisation des effets de la signature angulaire viendra compléter celle réalisée dans
le domaine spectral et qui tient compte du profil spectral effectif de la source utilisée.

On désignera par Ay la longueur d’onde particuliere a laquelle la simulation est effectuée,
par 0¢ I'angle d’incidence du faisceau lumineux sur I’échantillon et par 6 'angle définissant
la direction de mesure dans le référentiel du laboratoire. On considerera que 1’échantillon
est une lame a faces planes et paralleles dont seule la face avant est source de diffusion
(la face arriere sera supposée parfaitement plane) et on ne tiendra pas compte de la
contribution des réflexions multiples.

L’indicatrice de diffusion théorique de I’échantillon est alors composé de 4 termes :

e un premier terme correspondant a la diffusion de la face avant vers le milieu incident,
soit :

1 ) . ) .
ARS,(0) = §[ARSfS(9§, 0 —0%) + ARST T (61,0 — 601)] (3.61)

pour § variant entre 0 et 6% + 90°,
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e un second terme correspondant a la diffusion de cette face avant vers le substrat,
transmise par la face arriere, soit :

1 ) ) . )
ARS;(0) = §[ARS§S(0§, 180° + 0% — 0) + ARSET(07,180° + 01 —0)]  (3.62)

pour 6 variant entre 6} + 90° et 6% + 180°,
e un troisieme terme correspondant a l'onde monochromatique mono-directionnelle
réfléchie par I’échantillon, soit :
ARS,(0) = R(\o) 6(6 — 26%) (3.63)
ou § désigne la distribution de Dirac et R()g) le coefficient de réflexion du substrat
a la longueur d’onde Ay, en lumiere naturelle,
e un quatrieme terme correspondant a I’onde monochromatique mono-directionnelle
transmise par 1’échantillon, soit :
ARS4(0) = T(No) 6(0 — 180°) (3.64)
ot T'(Ag) désigne le coefficient de transmission du substrat a la longueur d’onde Ay,
en lumiere naturelle.

Pour prédire le résultat de la mesure fourni par 'instrument SALSA sur un tel échantillon,
il suffit de simuler le processus physique qui correspond a cette mesure en convoluant
la réponse angulaire Ry définie au paragraphe 3.6.2.2 avec la dépendance angulaire de
I'indicatrice théorique, soit :

4
Seun(0) / ARSy(u)R(0 — u)du = 3 ; / ARS; ()R (0 — u) du (3.65)
=1

ou les termes S; désignent des coefficients de calibration.

Considérons tout d’abord les termes associés aux flux spéculaires (i = 2,4) et, pour fixer
les idées, celui correspondant par exemple au flux réfléchi (i = 2). Le signal enregistré de
maniere expérimentale a dans ce cas pour expression :

S (9) = Sy R(N) R (6 — 261) (3.66)

exrp

Nous souhaitons que le signal enregistré au voisinage de ce flux réfléchi spéculaire soit
exprimé dans un systéme d’unités qui I'assimile & une indicatrice de diffusion. Il suffit pour
cela de remplacer le coefficient Sy par 'inverse du terme constant qui nous a permis de
transposer la dépendance spectrale du fond diffus I vers celle du parametre A, soit :

Sp = 8 = 10FN=AN] = 10l = 104311 = 20444
De la méme maniere, dans le cas du flux transmis (i = 4), il vient :

SW (9) = ST(\g)Rn (6 — 180) (3.67)

erp

Dans le cas des indicatrices de diffusion théoriques, qui sont déja exprimées dans la bonne
unité, il suffira de diviser le résultat du produit de convolution par I'intégrale de la réponse

normée Ry, soit :
1
/RN(U) du
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D’autre part, pour réaliser de maniere simple le calcul du produit de convolution, il sera
utile de réunir les deux termes ARS;(f) et ARS;(f) en une seule et méme fonction de
I’angle 6, soit :

ARS,(0) VO € 0,6} +90°]

‘ . (3.69)
ARS» () VO € [6¢ +90°,6¢ + 180°]

ARS(6) = {

En synthese, la prédiction du résultat expérimental correspondant a la mesure par 'instru-
ment SALSA de I'indicatrice de diffusion d’un échantillon de caractéristiques théoriques
connues sera donnée par :

ARS(u)Ry (0 — u) du

Seap(0) = SR(No)R (0 — 267) + /u
/URN(U) du

+ ST (M) Ry (0 — 180) (3.70)

3.6.3 Exemples de mise en ceuvre sur des composants simples
3.6.3.1 Miroir quart d’onde

Le premier échantillon que nous allons considérer est un miroir centré a 532 nm pour une
incidence de 45°. Le coefficient de réflexion spéculaire a été mesuré pour une incidence de
45° avec 'instrument SALSA 1, puis avec le spectrophotometre PERKIN-ELMER Lambda
1050 pour comparaison. Les résultats obtenus sont présentés a la Figure 3.70. Comme on
peut le voir, les 2 instruments donnent des résultats identiques.

* Perkin Elmer  * Mesure SALSA 1
1,0

0,9

uo uo uo
> 00

Réflexion
\.O
wh

= <
w2 =
‘M\w‘ " o
a0

400 500 600 700 800 900 1000
A (nm)

F1GURE 3.70 — Coefficient de réflexion spéculaire du miroir M; pour un angle d’inci-

dence de 45°
Points violets, mesure Perkin-Elmer Lambda 1050 ; points bleus, mesure SALSA 1
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Le coefficient de réflexion présente un minimum a A = 440 nm, un maximum R,.. a A
= 532 nm et prend la valeur Rp.x/2 & A = 700 nm. Nous avons décidé de mesurer les
indicatrices de diffusion a ces trois longueurs d’onde afin de voir si celles-ci présentaient
une dépendance spectrale plus ou moins marquée. Les mesures de diffusion ont été réalisées
sur le domaine angulaire [-45°; 180°] par pas de 1°, l'origine des angles étant prise sur
la normale a I’échantillon. Les pics mesurés aux angles de 45° et de 135° sont bien
évidemment les faisceaux réfléchis et transmis par le composant.

—e—Mesure 440 nm —e—Mesure 532 nm —e—Mesure 700 nm

Signature de l'instrument 440 nm Signature de l'instrument 532 nm Signature de I'instrument 700 nm

1,E+04
1,E+03
1LE+02
1,E+01
1,E+00
LE-01
LE-02
L.E-03
LE-04
1,E-05
L.E-06
LE-07
1.E-08

LE-09
-50 -25 0 25 50 75 100 125 150 175

0

BSDFcos

FIGURE 3.71 — Indicatrices de diffusion du miroir M; mesurées avec SALSA 2
Courbe bleu clair, mesure SALSA 1 a 440 nm ; courbe verte, mesure SALSA 1 @ 532 nm
courbe rouge, mesure SALSA 1; points bleu clair, Signature SALSA 1 @ 440 nm; points
verts, Signature SALSA 1 @ 532 nm ; points rouges, Signature SALSA 1 @ 700 nm

3.6.3.2 Absorbeur de lumiére

Le deuxieme échantillon testé est un absorbeur de lumiere. Le design de ce type de compo-
sant fait appel a des alternances de couches diélectriques et de couches métalliques dont les
épaisseurs sont choisies de maniere a ce que le composant présente des niveaux de réflec-
tivité R(\) tres faibles et des transmissions T'(\) nulles sur de larges gammes spectrales.
Par conséquent, ils absorbent la quasi totalité de la lumiere incidente, puisque :

AN =1— R\ —T(\) (3.71)

Ces traitements sont notamment utilisés dans le spatial ot ils sont appliqués sur des baffles
situés au voisinage des plans focaux de détection. Le composant testé ici est un absorbeur
achromatique comprenant une vingtaine de couches déposées sur une surface rugueuse.
Une mesure de la BDRF a été réalisée a la longueur d’onde de 600 nm sur le domaine

angulaire allant de 5° a 89°. Les résultats obtenus sont présentés a la Figure 3.72. L’accord
entre mesures expérimentales et modélisation théorique est réellement excellent.
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—Modele e Mesure SALSA 1« Signature SALSA 1
1,LE+00
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FIGURE 3.72 — Indicatrice de diffusion d’un absorbeur de lumiere mesurée a A\ = 600
nm
Courbe noire, modélisation théorique ; points rouges, mesures expérimentales

Sur les composants dont les réponses optiques présentent des variations spectrales ou
angulaires douces, les mesures réalisées présentent un excellent accord avec les données
théoriques, ce qui confirme la qualité de la métrologie que nous avons mis au point, mais
aussi la qualité de réalisation des composants. Il s’agit maintenant d’effectuer des tests et
des comparaisons similaires dans le cas de composants plus complexes.
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CHAPITRE 4.

Dans le chapitre 3, nous avons présenté en détail I'instrument SALSA et montré qu’il était
capable de mesurer, de maniere fine, non seulement la dépendance spectrale des coefficients
de transmission et de réflexion de composants optiques, mais aussi leurs indicatrices de
diffusion angulairement et spectralement résolues. Une fois cette qualification acquise,
nous allons pouvoir utiliser ce nouveau moyen de mesure pour caractériser des composants
de nature complexe, dont certaines des propriétés optiques sont, en conséquence, connues
pour étre tres délicates, voire impossibles & mesurer.

Pour ce faire, nous avons sélectionné deux types de composants :

« tout d’abord, 5 filtres interférentiels fournis par trois fabricants de réputation inter-
nationale (THORLABS, SEMROCK et IRIDIAN) et considérés comme représentatifs
des problemes de caractérisation que ces fabricants rencontrent,

o ensuite, 3 filtres congus pour des applications de type imagerie multispectrale et
développés par ’équipe Couches Minces Optiques de I'Institut Fresnel dans le cadre
de projets collaboratifs impliquant la société CILAS.

Tous ces composants ont été caractérisés en transmission a l’aide des variantes 2.0 ou 2
de SALSA. En outre, les 3 filtres destinés a 'imagerie multispectrale ont fait I'objet d’une
caractérisation complete en diffusion a l'aide, soit de SALSA 1, soit de SALSA 2.

4.1 Transmission spectrale de filtres interférentiels
complexes

Nous présenterons dans cette partie les résultats des mesures de transmission effectuées sur
les 8 filtres définis plus haut. Ils correspondent aux fonctions de filtrage suivantes :

o un filtre inverse, également appelé filtre de notch (SEMROCK NF03-785E-25),
« un filtre passe-bas (SEMROCK FF01-680-SP),

o trois filtres passe-haut (THORLABS FELHO0750, IRIDIAN NanoEdge 532 et IRIDIAN
NanoEdge 785),

o trois filtres Institut Fresnel/CILAS destinés a I'imagerie multispectrale (Fy, Foa et
F2B>.

4.1.1 Filtre de notch

Les filtres optiques appelés filtres de notch sont utilisés pour transmettre la totalité du
spectre a l’exception d’une bande relativement étroite autour d’une longueur d’onde spé-
cifique. Il s’agit donc de la fonction inverse de celle qui correspond a un filtre passe bande,
d’ou la terminologie de filtre inverse parfois utilisée pour les désigner. La principale dif-
ficulté pour mesurer précisément la réponse spectrale de ce type de filtre réside dans
I'influence, sur le niveau de réjection apparent, du taux de lumiere parasite de l'instru-
ment utilisé pour la mesure. En effet, comme toutes les longueurs d’onde sont passantes
a I'exception de celles situées dans 1’étroite bande de réjection, un faible taux de lumiere
diffusée pour chacune d’entre elles suffit a réduire de maniére tres importante la valeur
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de la densité apparente qui caractérise cette bande de réjection. Dans le cas du compo-
sant testé, cette réjection est centrée a 785 nm et présente une largeur de bande de 39
nm.

On peut voir a la Figure 4.1, le coefficient de transmission mesuré pour ce filtre avec
le banc SALSA 2.0, c’est-a-dire dans la configuration intermédiaire utilisant la caméra
PIXIS 1024-B et le monochromateur Shamrock SR-193i-B1. Cette mesure est ici compa-
rée a la mesure fournie par le constructeur et réalisée avec un spectrophotometre com-
mercial.

—Données constructeur ¢ Signature de l'instrument e SALSA 2.0
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FIGURE 4.1 — Mesure de la transmission spectrale du filtre de Notch SEMROCK NF03-
785E

Courbe verte, mesures SEMROCK ; points rouges, mesures SALSA 2.0 : points noirs, signature
de instrument SALSA 2.0

Comme on peut le voir, les mesures réalisées par 'instrument SALSA sont parfaitement
superposées a celles fournies par le constructeur. La valeur la plus faible du coefficient de
transmission mesuré est légérement inférieure a 107% | ce qui est accessible aux meilleurs
spectrophotometres du commerce. Le résultat obtenu montre donc simplement que le banc
SALSA 2.0 présente un tres faible taux de lumiére parasite, ce qui n’est pas réellement
une surprise, compte tenu du double étage de filtrage auquel il a recours.

4.1.2 Filtres bord de bande
4.1.2.1 Filtre passe-bas

Un filtre passe-bas, comme son nom l'indique, laisse passer toutes les longueurs d’onde en
dessous d’une longueur d’onde spécifiée, appelée longueur d’onde de coupure, et bloque
donc toutes les longueurs d’onde supérieures a celle-ci. Les parametres importants sont le
niveau de transmission dans la partie passante (qui doit étre aussi proche que possible de
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100% et exempt d’oscillations spectrales, ou ripples), le niveau de réjection dans la partie
bloquante (qui doit correspondre aux densités optiques les plus grandes possibles) et la
raideur de la pente (edge steepness) dans la zone de transition entre partie passante et
partie bloquante.

Pour quantifier plus précisément cette raideur de pente, nous utiliserons la définition qu’en
donne la société SEMROCK sur son site web. Cette raideur de pente y est définie par la
quantité |A; — Az, ot \; désigne la longueur d’onde la plus proche de la transition ou la
densité optique est supérieure ou égale a 6 et Ay, celle située dans cette méme zone de
transition et ou la transmission est égale a 50% (cf. Figure 4.2).
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FIGURE 4.2 — Définition de la raideur de pente (Edge Steepness) de la transmission
spectrale d’un filtre bord de bande
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FIGURE 4.3 — Transmission spectrale du filtre passe-bas SEMROCK FF01-680-SP

Courbe verte, mesures SEMROCK ; courbe bleue, mesures SALSA 2.0; courbe rouge, mesures

SALSA 2 HD
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La Figure 4.3 présente les résultats des mesures effectuées par SEMROCK sur ce filtre
passe-bas (courbe verte), et en comparaison, celles que nous avons obtenues avec 'ins-
trument SALSA, tout d’abord dans sa version prototype 2.0 (courbe bleue), puis dans sa
version finale SALSA 2 (courbe rouge). On notera le gain significatif obtenu sur la mesure
des niveaux de réjection grace a I'emploi du banc SALSA (de l'ordre de 4 décades), la
cohérence entre mesures SALSA 2.0 et mesures SALSA 2 (notamment dans la zone corres-
pondant au bord de bande), et enfin le gain en résolution auquel donne acces 1'utilisation
du montage SALSA 2 en mode Haute Définition (cf. Figure 4.4).

— Mesures SALSA 2.0 — Mesures SALSA 2 HD
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FIGURE 4.4 — Comparaison des résultats obtenus & l'aide de deux variantes du banc
SALSA 2
Courbe bleue, mesures SALSA 2.0; courbe rouge, mesures SALSA 2 HD
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FI1GURE 4.5 — Comparaison entre les résultats obtenus avec SALSA 2 dans deux modes
différents de traitement des données
Points bleu clair, mode de traitement R1; points rouges, mode de traitement HD
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La comparaison, sur la structure oscillante apparaissant dans la bande de réjection, des
résultats obtenus dans deux modes différents de traitement des données (mode R1 et

mode HD, cf. Figure 4.5) met en relief la qualité des valeurs de transmission estimées a
I’'aide du mode HD.

A partir de I’ensemble de ces résultats de mesure, il est possible de déterminer les raideurs
de pente de ce filtre passe-bas et de comparer les valeurs obtenues en fonction du moyen
de caractérisation utilisé (cf. Figure 4.6 et Table 4.1).

— Mesures SEMROCK — Mesures SALSA 2.0 — Mesures SALSA2HD — T=50% — OD6
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FIGURE 4.6 — Zoom sur la zone de transition du filtre passe-bas SEMROCK FF01-680-SP

Courbe verte, mesures SEMROCK ; courbe bleue, mesures SALSA 2.0; courbe rouge, mesures
SALSA 2; Ligne horizontal violette, T = 50% ; ligne horizontale rouge sombre, T = 10~

Mesures | \; (nm) | Ay (nm) | Raideur de | Raideur de
pente (nm) | pente (%)
SEMROCK | 6742 | 6557 | 185 2.8%

SALSA 2 662,6 653,5 | 9,1 1,4%

TABLE 4.1 — Mesures comparatives de la raideur de pente du filtre passe-bas SEMROCK
FF01-680-SP

Ces résultats appellent deux commentaires :

« tout d’abord, on notera que les mesures obtenues avec les deux variantes de SALSA
2 sont totalement identiques, alors que ces mesures ont été effectuées a pres de 9
mois d’intervalle et en utilisant deux détecteurs différents : c’est un résultat tres
satisfaisant, qui nous conforte sur la qualité, tant en niveau qu’en longueur d’onde,
de notre métrologie,

« ensuite, on constate que la raideur de pente définie par SALSA 2 (9,1 nm en valeur
et 1,4% en relatif) est deux fois inférieure a celle mesurée par SEMROCK, ce qui
montre 'apport important de notre banc a ce type de caractérisation.
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4.1.2.2 Filtre passe-haut THORLABS

Ce type de filtre est le symétrique exact du filtre passe-bas étudié au paragraphe 4.1.2.1,
c’est-a-dire qu’il laisse passer toutes les longueurs d’onde supérieures a la longueur d’onde
de coupure et bloque celles qui lui sont inférieures. Les résultats des mesures de trans-
mission spectrale sont présentés a la Figure 4.7. Cette fois-ci, par rapport aux mesures
réalisées avec des moyens classiques, le gain est de pres de 5 décades, ce qui permet
d’identifier une structure de profil spectral complexe entre 400 et 590 nm que les données
THORLABS ne permettaient pas de voir.

— Données THORLABS — Mesures SALSA 2.0 — Mesures SALSA 2 HD
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FIGURE 4.7 — Transmission spectrale du filtre passe-haut THORLABS FELH750
courbe verte, données THORLABS ; courbe bleue, mesures SALSA 2.0; courbe rouge, mesures
SALSA 2

Un autre fait marquant, déja souligné dans le cas du filtre passe-bas SEMROCK FF01-
680-SP est l'identité des résultats de mesure obtenus a 9 mois d’intervalle par SALSA
2.0 et SALSA 2. En effet, comme il n’y pas ici de résonances fines dans le spectre de la
partie passante, la résolution de SALSA 2.0 (typiquement 2 nm) était suffisante pour les
enregistrer sans déformation.

On notera enfin un léger décalage sur la position du front montant, situé autour de 750
nm, entre les données constructeur et les mesures SALSA 2 : il semble correct d’attribuer
ce décalage au fait que les données constructeur sont des données commerciales, et n’ont
donc pas été forcément mesurées ni sur le méme échantillon, ni sur la méme série de
dépot.

Enfin, la mesure des raideurs de pente réalisées a 1’aide des deux types de valeurs (données
THORLABS et mesures SALSA 2) est présentée de maniére synthétique dans la Table 4.2.
Des valeurs relatives aussi faibles que 0,6% sont donc accessibles a notre montage.
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Mesures A1 (nm) | Ay (nm) | Raideur de | Raideur de

pente (nm) | pente (%)
THORLABS | 7472 753,6 | 64 0,85%
SALSA 745,1 749,5 | 44 0,6%

TABLE 4.2 — Mesures comparatives de la raideur de pente du filtre passe haut THOR-
LABS FELHT750

4.1.2.3 Filtres a forte raideur de pente ou NanoEdge

4.1.2.3.1 Présentation générale Ces filtres NanoEdge nous ont été confiés par la
société canadienne IRIDIAN et sont des filtres de type passe-haut que cette société déve-
loppe et commercialise pour des applications de spectroscopie Raman. Ils permettent en
effet de bloquer de maniere extrémement efficace un rayonnement laser excitateur tout en
laissant passer le spectre de diffusion inélastique Raman et permettre ainsi une mesure
des composantes Stokes de tres faible décalage. Pour répondre a ce besoin, les filtres Na-
noEdge présentent des raideurs de pente extrémes. Nous avons a notre disposition deux
filtres dont la longueur d’onde de coupure est respectivement égale a 532 nm (NanoEdge
532) et 785 nm (NanoEdge 785). Ils sont tous les deux spécifiés pour présenter des raideurs
de pentes de I'ordre de 0,2%.

La structure de ces filtres est en fait analogue a des filtres de notch, mais dont les taux
de réjection correspondraient a des densités gigantesques, comprises entre 70 et 80, tel
qu’illustré par les courbes théoriques présentées a la Figure 4.8.

— NanoEdge 532 — NanoEdge 785
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FIGURE 4.8 — Transmission spectrale théorique des filtres IRIDIAN NanoEdge
courbe bleue, filtre NanoEdge 532 ; courbe rouge, filtre NanoEdge 785

Les coefficients de transmission de ces deux filtres ont été tout d’abord mesurés avec le
montage SALSA 2 nominal, ou les fibres d’éclairage FOL1 et de reprise FOL2 sont des
fibres a cceur carré dont les cotés sont respectivement égaux a 70 et 140 pum. Le traitement
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des données a été réalisée en mode HD. Ces mesures ont été comparées avec celles que
nous avait fournies la société IRIDIAN, et qui comprenaient :

 une mesure réalisée avec un spectrophotometre classique (AGILENT Cary 7000 ) sur
la gamme [300 nm - 1200 nm], au pas de 0,5 nm,

 une mesure réalisée avec un analyseur de spectre YOKOGAWA AQ6373B (résolution

0,1 nm), sur une gamme réduite autour de la longueur d’onde de coupure.
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FIGURE 4.9 — Transmission spectrale du filtre IRIDIAN NanoEdge 532

Courbe bleu clair, design ; courbe verte, mesures Cary 7000 ; courbe rouge, mesures SALSA 2
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FIGURE 4.10 — Transmission spectrale du filtre IRIDIAN Nanokdge 785

Courbe bleu clair, design ; courbe verte, mesures Cary 7000 ; courbe rouge, mesures SALSA
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On constate dans un premier temps que les densités optiques mesurées avec SALSA 2
dans la bande de réjection de chacun des deux filtres sont supérieures a 10 alors qu’elles
sont comprises entre 4 et 6 dans le cas des mesures Cary 7000. En outre, dans les zones
de recouvrement de ces deux déterminations (SALSA 2 et Cary 7000), les courbes de
transmission sont quasi superposées et en tres bon accord avec les valeurs prédites par le
design théorique.

La zone la plus délicate a mesurer sur ces filtres n’est néanmoins pas la forte densité a
I'intérieur de leur bande de réjection (méme si nous sommes loin de pouvoir accéder a la
valeur réelle, proche d'une densité optique de 75!), mais la raideur de leur front de montée
(Edge Steepness) au voisinage de la longueur d’onde de coupure. La Figure 4.11 présente
une vue zoomée des résultats précédents en les complétant par les mesures réalisées par
IRIDIAN avec I'analyseur de spectre YOKOGAWA AQ6373B.
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FIGURE 4.11 — Zoom sur la zone de transition du filtre IRIDIAN NanoEdge 785
Courbe bleu clair, design ; courbe verte, mesures Cary 7000 ; courbe bleu, mesures AQ6373B ;
courbe rouge, mesures SALSA 2

On notera que, sous réserve de se limiter a une densité optique de 3, les mesures obtenues
avec SALSA 2 sont comparables a celles fournies par le Cary 7000, alors que les mesures
OSA sont tres proches de celles définies par le design du filtre. Ce résultat est quelque
peu surprenant (nous aurions évidemment souhaité que les mesures SALSA 2 soient les
plus proches des valeurs définies par le design), mais il peut éventuellement s’expliquer
par un manque de résolution du montage SALSA 2. En effet, avec la fibre a coeur carré
de 140 pm de c6té dont est équipé le montage en entrée du spectrometre ANDOR, cette
résolution R peut étre estimée a 0,4 nm, grace a 'application de la formule approchée

suivante :
R~ 2ay (4.1)
p
ou 2a désigne le coté de la fibre, v le grandissement transverse du spectrographe, D sa
dispersion linéaire (0,0478 nm/pixel) et p la dimension d'un pixel de la caméra CCD

NEWTON.
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Pour gagner en résolution, nous avons donc choisi de remplacer la fibre FOL2 par une
fibre & cceur carré de 70 pum de c6té (R = 0,2 nm), et la fibre FOL1 par une fibre a cceur
circulaire de 50 pum de diametre (afin de conserver un couplage optimal). En outre, afin
d’optimiser la précision de la mesure, nous avons restreint ’étendue du domaine spectral
de mesure ([515 nm - 535 nm| dans le cas du filtre NanoEdge 532, [770 nm - 790 nm] dans
celui du filtre NanoEdge 785) et utilisé un pas de 0,1 nm, de maniére & pouvoir mettre
en ceuvre un traitement des données de type R1 (dans lequel les défauts éventuels de
reproductibilité spectrale de notre montage sont quasiment sans effet). Le résultat obtenu
dans le cas du filtre NanoEdge 785 est présenté a la Figure 4.12.
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FIGURE 4.12 — Mesure a haute résolution spectrale du coefficient de transmission du
filtre IRIDIAN NanoEdge 785 au voisinage de la longueur d’onde de cou-
pure
Courbe bleu clair, design ; points verts, mesures Cary 7000 ; points bleus, mesures AQ6373B;
points rouges, mesures SALSA 2 HD ; points jaunes, mesure SALSA 2HR1

On constate qu’entre, d'une part, 784 nm et 785,9, et d’autre part 787,1 nm et 788 nm,
les valeurs mesurées avec SALSA 2 HD sont confirmées par les résultats SALSA 2 HR1.
Les transmissions respectivement obtenues entre 786 nm et 787 nm sont sensiblement
différentes et semblent a l'inverse se rapprocher du profil théorique, mais sans que nous
puissions étre completement catégoriques a ce sujet, compte tenu du bruit relativement
important de mesure auquel nous sommes confrontés dans ce cas et a la forme un peu
étonnante du spectre de transmission entre 786,5 nm et 787 nm.

Les résultats obtenus avec la méme approche dans le cas du filtre NanoEdge 532 sont
présentés a la Figure 4.13. En premier lieu, on constate que le front de montée est décalé
d’environ 1,5 nm par rapport au profil spectral du design et au résultat de la mesure
réalisée par IRIDIAN a l'aide de l'analyseur optique de spectre YOKOGAWA AQG6373B
(résolution 0,2 nm). Compte tenu des diverses validations effectuées sur les deux instru-
ments, il parait plausible d’attribuer ce décalage au fait que les deux mesures n’ont pas
été réalisées sur le méme échantillon, mais sur deux témoins différents.
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En second lieu, on observe bien une augmentation de la raideur de pente entre les mesures
a haute résolution spectrale HR1 et les mesures a haute définition HD, la valeur obtenue
étant maintenant comparable a celle déterminée avec 'analyseur de spectre.

Transmission
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FIGURE 4.13 — Mesure a haute résolution spectrale du coefficient de transmission du
filtre IRIDIAN NanoEdge 532 au voisinage de la longueur d’onde de cou-

pure

Courbe bleu clair, design ; points verts, mesures Cary 7000 ; points bleus, mesures AQ6373B;
points rouges, mesures SALSA 2 HD ; points jaunes, mesure SALSA 2HR1

Nous sommes maintenant en mesure de synthétiser I’ensemble des valeurs de raideur de
pente obtenues par ces différentes méthodes. Dans la mesure ou la détectivité de ’ana-
lyseur de spectre YOKOGAWA est limitée & une transmission de 1072, on calculera ici la
raideur de la pente en prenant cette valeur comme limite basse. Mais, a titre comparatif,
on donnera également la valeur obtenue en prenant 107° comme limite basse de trans-
mission, comme défini au paragraphe 4.1.2.1. Les valeurs relatives au filtre NanoEdge 532
sont regroupées a la Table 4.3, tandis que celles correspondant au filtre NanoEdge 785

sont présentées a la Table 4.4.

Instrument | OD | \; (nm) | Ay (nm) | raideur de | raideur de
pente (nm) | pente (%)
Design 3 232,80 | 532,98 | 0,18 0,03%
AQ6373B 3 232,62 | 532,95 | 0,33 0,06%
SALSA 2 HD 3 931,21 531,97 | 0,76 0,14%
SALSA 2HR1 | 3 531,25 | 531,68 | 0,43 0,08%
Design 6 532,53 | 532,98 | 0,45 0,08%
SALSA2HR1 | 6 529,80 | 531,68 | 1,88 0,35%

TABLE 4.3 — Mesures comparatives de la raideur de pente du filtre IRIDIAN NanoEdge

532
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Instrument | OD | \; (nm) | Ay (nm) | raideur de | raideur de
pente (nm) | pente (%)

Design 3 | 78622 | 786,54 | 0,32 0,04%

AQ6373B 3 786,18 786,46 | 0,28 0,11%

SALSA 2HR1 | 3 786,31 787,19 | 0,88 0,08%

Design 6 785,81 786,54 | 0,73 0,09%

SALSA2HR1 | 6 784,48 | 787,19 | 2,71 0,34%

TABLE 4.4 — Mesures comparatives de la raideur de pente du filtre IRIDIAN NanoEdge
785

A la vue de ces différents résultats, il semble que la limite de résolution de notre montage
soit de ordre de 0,1% en terme de raideur de pente relative, mais que celui-ci mette
clairement en évidence une décroissance de la transmission plus lente que celle prévue par
le design sur les bords de bande de ces filtres NanoEdge.

Les différents filtres que nous venons de tester ont permis de mettre en évidence la capa-
cité de I'instrument SALSA a mesurer les flux transmis ou réfléchis par des composants
optiques présentant des fonctions de filtrage a haut niveau de complexité. Nous allons
donc maintenant utiliser ce méme banc pour caractériser les composants pour lesquels
I'instrument a été concgu, c’est-a-dire des filtres pour I'imagerie multispectrale.

4.1.3 Filtres pour 'imagerie multispectrale

Les fonctions de filtrage requises pour I'imagerie multispectrale sont des filtres passe-bande
dont la transmission dans la partie passante est proche de 100% et qui présentent des taux
de réjection supérieurs a 4 OD sur la bande passante correspondant a la sensibilité de
photodétecteurs au silicium, c¢’est-a-dire, typiquement, de 400 nm a 1000 nm. Les largeurs
de bande sont typiquement comprises entre 20 et 50 nm en fonction de I'application
envisagée.

De telles fonctions de filtrage sont délicates a réaliser, aussi utilise-t-on souvent les deux
faces d’'un méme substrat pour séparer la fonction globale en deux sous-filtres distincts
qui réalisent, chacun, une partie de la fonction de filtrage souhaitée.

Nous nous intéresserons ici a une fonction de filtrage de ce type, appelée désormais Fy et
dont un démonstrateur a été réalisé dans le cadre d’un projet collaboratif entre ’'ESA,
les entreprises CILAS et SODERN, et I'institut FRESNEL (Equipes Couches Minces Op-
tiques et CONCEPT). Le premier filtre (Fax) permet de définir une bande de filtrage
centrée sur 440 nm et assure une partie des blocages, tandis que le deuxiéme (Fyp) com-
pléte ces blocages de maniere a obtenir le niveau de réjection souhaité sur toute la bande
de fonctionnement.

Les Figures 4.14 et 4.15 présentent, en unités logarithmiques, les résultats des mesures
de transmission qui ont été réalisées avec SALSA 2, ou elles sont comparées aux réponses
théoriques prévues par la synthese. Ces mesures ont été obtenues dans le mode de traite-
ment HD.
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FIGURE 4.14 — Transmission spectrale du filtre Fop
courbe bleu clair, design ; courbe verte, mesures PERKIN-ELMER Lambda 1050 ; courbe noire,
mesures SALSA 2 HD
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FIGURE 4.15 — Transmission spectrale du filtre Fop
courbe bleu clair, design ; courbe noire, mesures SALSA 2 HD

On notera la qualité de I'accord obtenu pour ces deux filtres entre données théoriques et
résultats de mesure, les courbes de couleur noire (Mesures) faisant pratiquement dispa-
raitre celles de couleur bleu clair (Design).
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4.1. TRANSMISSION SPECTRALE DE FILTRES INTERFERENTIELS COMPLEXES

Il nous a paru intéressant de présenter également (cf. Figure 4.16), en unités linéaires, les
résultats des mesures de transmission spectrale du filtre Fyp obtenus avec I'instrument
SALSA 2, mode HD, sur la gamme [500 nm - 700 nm]. En effet, elles mettent en évidence
la qualité de reproduction de la structure complexe de résonances qui apparaissent dans
ce domaine du spectre, en particulier autour de 580 nm (séparation de deux composantes
étroites distantes de 4 nm).

= Design — Mesures SALSA 2 HD

Transmission
o
(9]

0,2 \
v

500 520 540 560 580 600 620 640 660 680 700
Longueur d'onde (nm)

FIGURE 4.16 — Zoom sur la transmission spectrale du filtre Fop
courbe bleu clair, design ; courbe noire, mesures SALSA 2 HD

Un autre exemple de filtre dédié a l'imagerie multispectrale est celui que nous avons
abondamment utilisé au moment du développement et de la qualification du banc SALSA.
Il s’agit du filtre que nous avons appelé F; au chapitre 3. Ce filtre a été réalisé dans le cadre
d’'un développement collaboratif entre le CNES, les sociétés CILAS et EADS-SODERN,
et I'Institut Fresnel (Equipes RCMO & CONCEPT). Le résultat des mesures obtenues
avec SALSA 2, également en mode HD, est présenté pour mémoire a la Figure 4.17.

4.1.4 Conclusion partielle

Les résultats de mesures présentés au paragraphe précédent démontrent les performances,
sans équivalent & notre connaissance au niveau mondial, du montage que nous
avons développé et nous rendent donc confiants sur sa capacité a mesurer non seulement
des fonctions de transmission, comme prouvé dans ce paragraphe 4.1, mais également les
dépendances spectrale et angulaire des indicatrices de diffusion qui leur correspondent.
Nous nous trouverons en effet confrontés a l'acquisition de signaux de dynamique com-
parable a celle que nous venons de connaitre (celle-ci se trouve en effet intrinsequement
limitée par la diffusion RAYLEIGH dans 'air) et présentant des variations d’une grande
rapidité, non seulement spectrale, comme ici, mais également angulaire.
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FIGURE 4.17 — Transmission spectrale du filtre F

courbe bleu clair, design ; courbe noire, mesures SALSA 2 HD

Tout le travail de qualification que nous avons mené dans le cas de ces mesures de trans-
mission nous garantit que les indicatrices de diffusion que nous allons pouvoir mainte-
nant enregistrer ne seront entachées d’aucune erreur significativement supérieure au pour
cent.

4.2 Diffusion spectrale et angulaire par des filtres in-
terférentiels complexes

Comme nous avons pu le voir dans le chapitre 2, les filtres conc¢us pour 'imagerie mul-
tispectrale présentent, du fait de leur complexité, des lobes de diffusion pouvant étre
spectraux et angulaires. C’est d’ailleurs la nécessité de disposer d’un moyen capable de
quantifier précisément de tels lobes qui a initié le développement de I'instrument SALSA.
Nous allons donc dans cette partie illustrer par quelques exemples 'apport de SALSA a
la caractérisation de la diffusion lumineuse de ce type de composants.

Dans le cadre de cette these, un travail réellement conséquent a été mené pour générer,
grace a SALSA, une base de données expérimentales d’indicatrices de diffusion associées
a de nombreux composants. Nous ne présenterons pas ici I’ensemble de ces résultats,
mais uniquement ceux en rapport avec les filtres F; et Fop qui illustrent amplement les
différentes difficultés expérimentales que 'on peut rencontrer et qui n’apparaissent pas
dans le cas de composants dits simples que nous avons présentés a la fin du Chapitre
3.
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4.2. DIFFUSION SPECTRALE ET ANGULAIRE PAR DES FILTRES
INTERFERENTIELS COMPLEXES

4.2.1 Lobes angulaires de diffusion

Les Figures 4.18 et 4.19 présentent le résultat des mesures de la dépendance angulaire
des indicatrices de diffusion des filtres F; et Fop réalisées avec SALSA 1 a leurs longueurs
d’onde de centrage respectives, \; = 782 nm et Ay = 443 nm.
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FI1GURE 4.18 — Dépendance angulaire de I'indicatrice de diffusion du filtre F; a sa lon-

gueur d’onde de centrage (A\; = 782 nm)
Points rouges, mesures SALSA 1; courbe noire, modélisation théorique
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FI1GURE 4.19 — Dépendance angulaire de l'indicatrice de diffusion du filtre Fop & sa

longueur d’onde de centrage (A2 = 443 nm)
Points rouges, mesures SALSA 1; courbe noire, modélisation théorique
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Pour ces deux indicatrices, la mesure est comparée a 'indicatrice théorique convoluée par
la modélisation de la signature spectrale de I'instrument. On peut noter ici la présence de
lobes angulaires de diffusion qui engendrent des niveaux de lumieres parasite aux grands
angles 10 a 100 fois plus élevés qu’autour de 40°. Par ailleurs, bien que 'accord entre
théorie et expérience soit tres satisfaisant, en particulier en ce qui concerne le positionne-
ment des lobes de diffusion, il n’est pas aussi parfait que pour les composants simples. Cet
écart peut avoir plusieurs origines parmi lesquelles on peut citer la contribution de la face
arriere du substrat dans les modeles de diffusion ou I’éventuelle présence de défauts sur

la surface qui a pour effet d’augmenter les niveaux de diffusion au voisinage de la tranche
de I’échantillon (6 = 90°).

Ces effets sont d’autant plus forts que le niveau de lumiere transmise par I’échantillon est
élevé. Pour confirmer ces hypotheses, nous avons donc tracé a la Figure 4.20 les indicatrices
angulaires calculée et mesurée pour une longueur d’onde choisie dans la bande de réjection
(A3 = 800 nm). On constate effectivement, que, dans ce cas, 'accord entre la mesure et
la modélisation est bien meilleur. Celui-ci pourrait étre trés certainement encore amélioré
si I'on prenait en compte la contribution de la face arriere et /ou la signature angulaire du
montage.
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FIGURE 4.20 — Dépendance angulaire de l'indicatrice de diffusion du filtre F; & une

longueur d’onde située dans sa bande de réjection (A3 = 800 nm)
Points rouges, mesures SALSA 1; courbe noire, modélisation théorique

4.2.2 Oscillations spectrales de diffusion

L’un des intéréts majeurs de I'instrument SALSA est qu’il permet de choisir le parametre
de balayage de la mesure, qui peut donc étre soit ’angle, soit la longueur d’onde. En
conséquence, il permet de mesurer 'indicatrice spectrale pour un angle de diffusion ¢
donné. On peut ainsi voir a la Figure 4.21 la dépendance spectrale de I'indicatrice mesurée
sur le filtre F; a I'angle de diffusion # = 134°. On constate un bon accord global entre
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4.2. DIFFUSION SPECTRALE ET ANGULAIRE PAR DES FILTRES
INTERFERENTIELS COMPLEXES

la mesure expérimentale et la modélisation numérique. Il reste cependant un écart de
niveau significatif entre, d'une part, 650 nm et 710 nm, et d’autre part, 800 nm et 850
nm, qui nécessiterait tres certainement, pour étre compensé, de prendre en compte la
présence de la deuxieme face du composant dans le calcul des intensités diffusées. Enfin,
la structure qui apparait sur les données expérimentales entre 550 nm et 650 nm reste
difficile a expliquer, vu I’écart de niveau avec le modele théorique qui la caractérise (plus
de 2 décades).
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F1GURE 4.21 — Dépendance spectrale de I'indicatrice de diffusion du filtre F; enregistrée
a un angle de diffusion 6 de 134°

Points rouges, mesures SALSA 1; courbe noire, modélisation théorique

On peut par ailleurs noter ici que, pour ce filtre, I'indicatrice spectrale est comparable
a l'image miroir de la fonction de transmission sur la gamme spectrale localisée autour
de la bande passante du filtre et a un comportement similaire, mais pas identique, a la
fonction de transmission sur le reste du spectre.

4.2.3 Analyse spectralement résolue de la lumiere diffuse

Nous disposons maintenant de tous les outils nécessaires a une analyse fine des dépen-
dances spectrale et angulaire de la lumiere diffusée par un filtre complexe. Il nous reste
cependant, avant de procéder a I’étude complete des différents composants, a définir le
mode de traitement optimal de I'information spectrale, comme nous 'avons fait au Cha-
pitre 3 dans le cas des mesures de transmission.

Pour ce faire, apres avoir réalisé, avec SALSA 2, une mesure complete de 'indicatrice
de diffusion du filtre Fy sur la gamme [400 nm - 900 nm], par pas de 5 nm, et sur la

THESE SIMONA LIUKAITYTE 133



CHAPITRE 4.

plage angulaire [10°- 180°], par pas de 5°, nous avons tracé les dépendances spectrales qui
en résultent aux angles de diffusion de 130° et 150°, pour lesquels nous avons identifié
des oscillations spectrales présentant de forts contrastes. Les courbes correspondant aux
deux modes de traitement R; et RSjge4 sont présentées aux Figures 4.22 (130°) et 4.23
(150°).
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FI1GURE 4.22 — Dépendance spectrale de I'indicatrice de diffusion du filtre F; mesurée
avec SALSA 2 a I'angle de 130°

Points bleu clair, mode de traitement RSjp24 ; Points rouges, mode de traitement R
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F1GURE 4.23 — Dépendance spectrale de l'indicatrice de diffusion du filtre F; mesurée
avec SALSA 2 a langle de 150°

Points bleu clair, mode de traitement RS1024 ; Points rouges, mode de traitement R;
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On constate que, contrairement a ce qui a été mis en évidence dans le cas de mesures
de transmission, les résultats obtenus ne dépendent pas de maniere significative du mode
de traitement employé (on rappelle que le mode RSjpo4 est globalement comparable a
SALSA 1). Les résultats que nous présenterons désormais utiliseront donc, sans que nous
le précisions forcément, I'un ou 'autre de ces deux modes de traitement.

4.2.4 Meétrologie spectralement et angulairement résolue de la
lumiere diffuse

Les dépendances spectrales et angulaires de l'indicatrice de diffusion du filtre F; sont
présentées en unités logarithmiques sous forme d’une surface dont la valeur locale est codée
en fausses couleurs. Le faisceau incident fait un angle de 5° avec la normale a 1’échantillon,
de sorte que ces cartographies intégrent la mesure du flux réfléchi (& 10°) et celle du flux
transmis (a 180°). La surface présentée sur la partie gauche de la Figure correspond au
résultat des mesures expérimentales, tandis que celle placée a la partie droite représente
le résultat d’'une modélisation numérique qui prend en compte la réponse angulaire de
notre montage (cf. paragraphe 3.6.2.3).
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FIGURE 4.24 — Représentation en fausses couleurs de la dépendance spectrale et angu-
laire de l'indicatrice de diffusion du filtre Fy
graphe de gauche, mesures expérimentales; graphe de droite, modélisation théorique

L’accord entre résultats expérimentaux et modélisation théorique est tout-a-fait satisfai-
sant. On notera en particulier, dans la partie BTDF de I'indicatrice, la présence conjointe
d’une structure en Y dont I'une des branches est horizontale et qui vient se raccorder sur
la partie passante du spectre de transmission, autour de 780 nm. On observe également
une certaine dilution des contrastes dans la surface expérimentale dont on peut penser
qu’elle est, au moins partiellement, liée a la contribution de la face arriere du substrat.
La qualité de cet accord Théorie/Expérience apparait tout aussi clairement si I’on adopte
un mode de représentation 3D, comme utilisé a la Figure 4.25 (on notera le changement
d’échelle adopté pour les mesures expérimentales, pour prendre en compte cet effet de
dilution).
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Modélisation théorique Mesures SALSA 2
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FIGURE 4.25 — Visualisations 3D de la dépendance spectrale et angulaire de I'indicatrice

de diffusion du filtre Fy, sous deux angles de vue différents
graphes de gauche, mesures expérimentales ; graphes de droite, modélisations théoriques

La méme étude a été réalisée sur le filtre Fop, qui offre 'intérét de présenter de fines et
nombreuses oscillations spectrales dans son indicatrice de diffusion.

La dépendance spectrale et angulaire de I'indicatrice de diffusion de ce filtre est présentée
a la Figure 4.26, avec a gauche le résultat des mesures expérimentales et a droite celui
des modélisations théoriques.

Le méme type de comparaison Théorie/Expérience est effectuée sur des visualisations 3D
de cette indicatrice de diffusion a la Figure 4.27. La qualité de I'accord est toute aussi
satisfaisante que dans le cas du filtre F;.
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FIGURE 4.26 — Représentation en fausses couleurs de la dépendance spectrale et angu-
laire de l'indicatrice de diffusion du filtre Fop
graphe de gauche, mesures expérimentales; graphe de droite, modélisation théorique

log (BSDIF cos@)

g I
o o, Ty W
N < ] NG

3 { 0
Nim) awon 0 Anm) awmon 0

FIGURE 4.27 — Visualisations 3D de la dépendance spectrale et angulaire de I'indicatrice
de diffusion du filtre Fop

graphe de gauche, mesures expérimentales ; graphe de droite, modélisation théorique

4.3 Synthese

Les résultats expérimentaux présentés dans ce Chapitre prouvent la capacité de l'ins-
trument SALSA a caractériser de maniere exhaustive et fidele les propriétés optiques de
filtres interférentiels complexes, et a réaliser de telles caractérisations sur une large bande
spectrale et une grande dynamique de détection.

Cet outil métrologique étant maintenant validé et qualifié, il sera désormais utilisé au
sein de I'équipe CONCEPT, dans la continuité de cette these, pour accompagner les
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évolutions des modeles numériques et physiques qui y sont développés, et ce dans le
but notamment de mieux appréhender les phénomenes controlant ’apparition de lobes
angulaires de diffusion.
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Conclusions et Perspectives

L’objectif assigné in fine au programme de recherche dans lequel cette these s’inscrit
consistait a mieux appréhender la nature des phénomenes responsables de ’exaltation
aux grands angles de la diffusion de la lumiére par des filtres interférentiels
complexes, tels que ceux que l'on est susceptible d’utiliser sur des imageurs multispec-
traux. Ces systemes mettent en effet en ccuvre des filtres a forte structuration spatiale
placés au plus pres des plans focaux de détection, ce qui rend critique, en terme de dia-
photie, I'existence de semblables diffusions.

Pour parvenir a remplir un tel objectif, il était absolument nécessaire de se doter, dans
un premier temps, d'un instrument qui permette de caractériser ces phénomenes avec une
grande qualité métrologique. En effet, la modélisation des phénomenes de diffusion de la
lumiere dans des empilements a grand nombre de couches est particulierement complexe,
vu le nombre important de parametres qu’il est nécessaire de prendre en compte (et dont
certains sont difficiles & quantifier). La confrontation entre théorie et expérience ne peut
donc étre réellement utile que si les résultats d’'une mesure apparaissent a la fois comme
complets et certains : complets aussi bien en termes de profondeur de détection que
de couverture angulaire et spectrale, certains en termes de précision photométrique, de
résolution spectrale et de sélectivité angulaire.

L’instrument que nous avons développé dans le cadre de cette these (SALSA) remplit
a l’évidence ces objectifs. Le concept de synchronisation passive d'un détecteur CCD
faible bruit nous a en effet permis d’atteindre une dynamique de détection de plus de
12 décades sur laquelle la précision de la majorité des acquisitions est limitée par le
bruit de photons et de l'ordre du pour cent en valeur relative. La gamme spectrale de
fonctionnement correspond globalement & celle d'un détecteur CCD (soit 400 nm - 1000
nm). En outre, la mise en ceuvre de la variante 2 de SALSA, dans laquelle une analyse
spectrale a haute résolution de la raie accordable pré-sélectionnée par un hologramme de
volume permet d’éliminer tout effet de diaphotie spectrale, et donne acces a des mesures
dont la résolution spectrale peut étre choisie a posteriori entre 0,2 nm et 2 nm, et ce, sans
diminution significative de la dynamique de détection.

Il nous parait également nécessaire de préciser que cet instrument est totalement auto-
matisé (il peut étre opéré a distance depuis un bureau a 'aide d’une connexion TCP /TP
sécurisée), extrémement fiable (des acquisitions d’une durée continue de pres de 7 jours
ont ainsi été réalisées) et d'une grande reproductibilité (des résultats identiques ont été
obtenus a plus d'un an d’intervalle, et ce, parfois, avec des variantes différentes de fonc-
tionnement).
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Dans le futur, il pourrait malgré tout s’avérer utile de doter cet instrument de quelques
fonctionnalités additionnelles, parmi lesquelles on citera :

« l'extension du domaine spectral a I'infrarouge proche, de maniére a couvrir la
gamme spectrale allant de 400 nm a 1700 nm (une démarche allant dans ce sens a
d’ores et déja été entreprise),

» l'ajout de polariseurs sur les collimateurs d’émission et de réception, de maniere
a rendre possible des études résolues en polarisation des indicatrices de diffusion
(SS, SP, PS et PP),

e le développement d’'un mode de traitement a résolution spectrale auto-
adaptative, c’est-a-dire dont la finesse spectrale serait automatiquement ajustée
a celle des motifs spectraux enregistrés.

Vis-a-vis de la compréhension des mécanismes de diffusion dans ces filtres interférentiels
complexes, la qualité métrologique des résultats que nous avons obtenus dans quelques cas
de mise en ceuvre représentatifs ont permis de mettre en évidence que, malgré leur grande
similitude, les mesures expérimentales ne coincident pas de maniere parfaite avec les
résultats de nos modélisations théoriques. Dans un premier temps, il nous faudra améliorer
ces dernieres, en prenant en compte l'effet perturbateur de la face arrieére du substrat.
Il serait également intéressant d’envisager la mise au point d’'un programme de Reverse
Engineering qui permette d’estimer la rugosité effective de chacune des interfaces au
sein de 'empilement, dans une hypothese de réalisation sans erreur du dépot (ce qui, sur
les machines modernes de dép6t, ne constitue pas une hypothese irréaliste).

A partir de la, deviendrait envisageable une optimisation du design de ’empilement
sous contrainte de spécifications de diffusion. A 'évidence, ce sera extrémement
complexe, mais quelques progres, méme limités, dans une telle direction aurait des retom-
bées d'un intérét majeur.

Enfin, la possibilité que nous offre la version 2 de SALSA de mesurer les contributions au
flux diffusé de longueurs d’onde différentes de celles définies par le faisceau d’illumination
ouvre la voie a la quantification de la présence d’éventuelles diffusions inélastiques,
incluant la fluorescence dans le substrat ou dans les couches elles-mémes.
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Nouvelle métrologie large bande a grande dynamiquaour la mesure des flux transmis,
réfléchis et diffusés par des filtres optiques a haes performances

Les progrés récents réalisés tant au niveau désdisgde conception que des technologies de
dépbt ont rendu possible le développement d'uneelteugénération de filtres interférentiels dont

les caractéristiques sont en accord avec les ecégetoujours plus séveres des utilisateurs,
notamment dans des secteurs clés d’application efanspatial ou le biomédical... Le niveau

augmenté de performances de ces filtres soulevaodeeaux problemes de caractérisation,
notamment en ce qui concerne la mesure de leuesumvde réjection et celle de la dépendance
angulaire et spectrale de leurs indicatrices desldn. En effet, le recours a un grand nombre de
couches, typiguement entre cent et deux centsoptey I'apparition, dans ces indicatrices de
diffusion, de résonances de grande dynamiqueatanilaires que spectrales.

L’objectif premier de cette these a donc été deekbfpper un outil expérimental adapté a la
caractérisation de ce nouveau type de composamtguica donné naissance au banc SALSA
(pour Spectral and Angular Light Scattering characterization Apparatus), un nouveau
diffusometre spectralement et angulairement ré€atace a ce banc, nous pouvons effectuer des
mesures d’indicatrices de diffusion sur une largenge spectrale [400 nm - 1000 nm] avec une
dynamique de 8 décades et une précision meillauedegpourcent. Ce banc peut également étre
utilisé pour la mesure de la transmission specttale filtre interférentiel avec une dynamique de
12 décades, ce qui constitue une performance uaidjéehelle mondiale.

Innovative broadband and wide dynamic range instrunent for measurements of flux
reflected, transmitted and scattered by high perfomances optical filters

Recent progresses performed on the design softwacksleposition technologies allow now
the development of a new generation of opticalingat The new characteristics matche the
increasing requirements with a specific interestestrem applications such as spatial or
biomedicine. New questions are raised by theseaulegk performances and concern their
characterization and more specifically the metrglo§ their rejection levels but also their

spectral and angular scattering functions. Indaduajge number of layers, typically between
one and two hundreds can generate an enhancemetatéring at specific frequencies

which induces high dynamic angular and spectrdtestag lobes.

The main objective of this thesis was to develop experimental tool suited to the
characterization of this new generation of comptserhis work led to the development of a
new spectrally and angularly resolved scatterometex SALSA instrument (for Spectral and
Angular Light Scattering characterization Apparatdsis set-up allows now to perform the
measurements of scattering losses on a wide speatige [400 nm - 1000 nm], with an 8
decades dynamics and an accuracy better than 1¥eover, with SALSA we are able to

measure, on the same spectral range, the tranemissefficient of interferential filters with a

12 decades dynamic which is a performance uniquéwile.
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