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«La science ne vise pas d’emblée a une explication compléte et définitive de
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Introduction générale

Le marché des matériaux pour l’optique est en constante évolution depuis déja
plusieurs décennies. De nouveaux composants optiques plus performants et plus résistants
sont mis sur le marché a chaque année et de nouvelles méthodes de production sont mises a
I'essai afin d'augmenter la productivité des entreprises manufacturiéres. Ces dernieres tentent
maintenant de diminuer leurs colts de fabrication en automatisant chaque étape de

fabrication.

Les exigences industrielles en matiére de finesse de I’état de surface ont conduit a
I’application de diverses techniques de traitement de surface. Dans la production des
composants optiques, les surfaces sont traitées par : un polissage qui reste une technologie
indispensable pour la réalisation des composants optiques de trés haute précision, un
nettoyage et subissent ensuite un revétement. Le revétement apporté consiste a ajouter une
fonction optique spécifique ou a améliorer les caractéristiques de protection. L’épaisseur des
couches déposées varie de quelques nanométres a quelques microns. A cela s’ajoute la
caractérisation des surfaces fonctionnelles des composants optiques, ou un trés grand nombre

de techniques sont employés.

Notre travail consiste a la mise au point d’une nouvelle technique de polissage basée
sur le principe magnétostrictif, qui génere le mouvement vibratoire de 1’outil de polissage.
L'objectif global de ce travail est de déterminer si les vibrations dans le processus de
polissage ont une influence significative sur les résultats du polissage tels que les taux
d'enlevement de matiére, la finition et la transmission et ainsi mieux comprendre les principes

fondamentaux du processus pour optimiser le processus de polissage a mouvement vibratoire.

Les mesures des vibrations du processus et I'évaluation de leur impact sur les résultats
du processus amélioreront la compréhension fondamentale des mécanismes d'enlévement de
matiére et fourniront des possibilités de contréle du processus et de maitrise statistique du
processus. La possibilité de surveiller et de controler le processus facilitera I'automatisation du
processus et sans aucun doute l'automatisation du processus est la clé pour genérer des
résultats de polissage reproductibles. L'optimisation du processus de polissage réduira
considérablement le temps et le colt de polissage associés a la géneration de surfaces optiques
de haute qualité. De meilleurs composants optiques pourraient étre générés a moindre co(t

pour une large gamme d'applications comprenant des instruments de métrologie, des lentilles



astronomiques et d'autres équipements tel que les lasers de haute qualité. Des explications
innovantes de la corrélation entre les vibrations du processus et les résultats du processus dans

ce type de polissage aideront également a mieux comprendre d’autre type de polissage.
Pour cela, notre travail est divisé en cinq chapitres :

Le premier chapitre présente une étude bibliographique et une vue d'ensemble du
processus de polissage, les paramétres clés pour caractériser les résultats du polissage et les
mécanismes d'enléevement de matiére existants sont fournis. Les aspects dynamiques du

processus de polissage sont examingés et presentés.

Le second chapitre comprend aussi une étude bibliographique sur les couches
protectrices. Dans notre cas nous nous somme intéressé a deux type de couches ; les couche
d’oxyde de zinc et les couches de dioxyde d’étain. Une présentation bréve de ces matériaux et

leurs propriétés afin de comprendre les limitations et les bénéfices de I'utilisation de chacune.

Le troisieme chapitre quant a lui traite le fonctionnement de l'outil de polissage
proposé pour cette recherche, il comporte en premier lieu 1’étude de la vibration, la quantifié
et le choix de la vibration optimale pour avoir une meilleure finition de surface avec une
transmission élevé. Une analyse par éléments finis suit pour démontrer la distribution de la

pression par rapport au verre poli et sa déformation produite.

Le quatrieme chapitre porte sur I’expérimentation réalisée sur le polissage avec un
outil @ mouvement vibratoire. Les expériences realisées sont un premier pas afin de
comprendre le procédé de polissage employé pour obtenir des parameétres fonctionnels. Cette
phase expérimentale plus approfondie visant a obtenir une meilleure finition de surface et une
transmission ¢élevé avec un taux d’enlévement minimum de différents échantillons de verres
ayant différentes surface (plane, concave, convexe) ; les parameétres de finition sont alors

définis plus précisément.

Le cinquieme chapitre présente une phase expérimentale finale pour la production de
composants optiques ; le dépdt de couches protectrices. Ce dernier a été realise par le biais de
deux types de couches (ZnO et SnO,) sur différentes surfaces optiques en verre.

Finalement, une conclusion générale qui englobe les résultats obtenus et les

perspectives des travaux futurs.
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Chapitre |

Geéneralités sur le processus de polissage

Introduction

Bien que le polissage du verre soit pratiqué depuis fort longtemps, et que 1’on sache
réaliser aujourd’hui des surfaces de trés faible rugosité (possibilité largement exploitée dans
I’optique instrumentale moderne), il n’en demeure pas moins que le mécanisme méme du
polissage n’est pas complétement €lucidé.
Ces derniéres années, de nouvelles technologies dans la réalisation du composant optique ont
vu le jour, parmi elles les techniques d’usinage de polissage et de dép6t de couches minces
pour leurs protections. Une description et une classification de ces procédés et de leurs
performances permettent d’en faciliter le choix. Se pose ensuite la question de la métrologie a
mettre en ceuvre lors du déroulement de ces opérations. La demande toujours plus forte dans
des surfaces plus précises et plus complexes oblige malgré toutes ces nouvelles technologies a
d’autres développements. Il existe un certain nombre de techniques de polissage permettant de
générer des surfaces optiques de haute qualité. Le polissage traditionnel (conventionnel)[1,2],
le polissage chimico-mécanique (CMP) [3,4], le polissage magnéto-rhéologique (MRF)[5-7],
le polissage par laser [8-10], le polissage a jet érosif [11-13], et le polissage ultrasoniques
[14,15] en sont quelques exemples. Récemment, pour le polissage de petits composants
optiques, une méthode de polissage a mouvement vibratoire a été suggérée et utilisée avec
succes pour finir les micro-lentilles avec une grande précision de forme et une faible rugosité
de surface [16 —19] ce qui a fait le but de notre étude .Dans ce contexte nous allons aborder

quelgues notions liés aux processus du polissage optigue .

1. Processus de polissage

Les surfaces des composants optiques sont obtenues a partir d’un bloc de verres, finies
par une multitude d’opérations technologiques ; aprés un trongonnage, suivie par le meulage,
le doucissage en terminant par le processus de polissage[20].
Geénéralement, le trongonnage a pour but de scier un bloc de verre en ébauche pour qu’elle
soit meulée .Cette opération est réalisée en utilisant des outils diamantés ayant des arrétes

coupantes.[21] (Voir figure 1)
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Fig. 1:Principe du trongonnage du verre par disque diamanté[22]

Le meulage est un procédé d’usinage utilis€¢ dans le but de produire la forme et
I’épaisseur définitive ainsi que les rayons de courbures précis désirés du composant optique
(surfaces planes, sphérique et asphériques).Les outils utilisés sont des meules a diamant ayant

des formes déterminées par leurs applications (meules annulaires, coniques ou cylindriques).
[23-25]

Centre de courbure de la /
surface du verre

lentille brute

Centre de courbure de e :
la surface du verre outil diamanté

Fig. 2:Principe du meulage des surfaces concaves et convexes [26]
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Le doucissage (rodage) est un processus utilise pour éliminer les défauts macro-
géométriques de la surface meulée afin d'assurer la planéité et le parallélisme, avec des outils

agglomérés ou des abrasifs en suspension (voir la figure 3).

Systéme de mixage ‘—‘>
:. " dela suspension

m Porte échantillon Echantillon

Systéeme d'alimenta on des graims |
abrasifs

Rodoir métallique c

Fig. 3:Principe du doucissage des surfaces planes[27]

Le but de cette étape est de produire une surface aussi proche que possible de la forme
désirée et de la rendre aussi lisse que possible afin de minimiser le temps de polissage
ultérieur.

Dans le rodage classique, un outil rigide (le rodoir) sous forme de disque est déplacé
sous pression sur une surface en verre, ou vice versa, avec des particules abrasives en
suspension dans l'eau entre les deux[23,28]. Les abrasifs sont généralement des particules de
carbure de silicium ou d'oxyde d'aluminium en suspension ou pastilles (abrasifs fixe). L'eau
est utilisée pour refroidir le verre et l'outil, pour éliminer les débris et pour aider a faire
évacuer les particules entre le verre et l'outil. C’est un processus contr6lé par la charge, ce qui
signifie que la charge sur le disque est un paramétre qui est contrélé, et non le taux
d'alimentation. Etant donné que la charge n'est transférée au verre qu'a I'endroit ou les abrasifs
entrent en contact entre l'outil et le verre, et que l'outil est rigide, de fortes contraintes sont
appliquées au verre, ce qui provoque des fractures [29] en induisant des fissures latérales qui
permettent 1’enlévement de matiére[30] et des fissures radiales ou médianes qui peuvent étre

identifiées avec les couches sub-superficielles endommagées[31].
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Lorsque l'outil et I'échantillon sont en contact sur toute la surface, I'enlevement se fera
sur toute la surface. Lorsque le contact n'a lieu que sur une petite partie de la surface,
I'enlévement sera plus rapide a cet endroit, car des pressions beaucoup plus élevées peuvent
étre obtenues localement. Ce processus est caractérisé par un taux d’enlévement de matiére
élevé, une sub-surface endommagée modérée et une bonne planéité avec une rugosité assez
bonne [32].Actuellement, les disques de doucissage compté en une multitude de variété, ils
peuvent étre en acier, en cuivre, ou en bronze[33].

Le polissage du verre optique a été effectué pour la premiére fois au début du 17°™
siecle ou les lentilles de microscope de 1’époque ont été finis par ce procédé, depuis il a fait
I’objet de plusieurs recherches jusqu'a nos jours. Le polissage est un processus qui met en
ceuvre un polissoir (en feutre, polyuréthane, tissu, toile, ...)[34,35] et des grains abrasifs
libres[36] ou liés (pastilles) [37](voir la figure 4). Les grains s’insérent entre le polissoir et la
surface a polir. Au cours du déroulement de 1’opération, les grains abrasifs enlevent les
défauts micro geométriques. Durant cette étape, des grains abrasifs tres fins et des polissoirs
relativement doux sont employés. Le polissage permet la diminution de la rugosité et la mise

en forme a la précision nécessaire.

Systéme
Particules de verre dalimentation des Particule de verre
'I-l'n Porte pigce — grains abrasifs / \ Porte piece 2au
A : |

(irains abrasifs Grains abrasifs

Porte putil
Porte outil

(a) (b)

Fig. 4:Principe de polissage du verre optique :a)polissage a abrasifs libre (b) polissage a pastille

Le polissage traditionnel peut étre classé en deux divisions : 1) le polissage
conventionnel (full-aperture technique)ou le diamétre de I'outil est plus grand que celui de la
piéce [38], et 2) le polissage non conventionnel (sub-aperture technique) ou l'outil est plus

petit que la piéce[39]. La figure 5 classe les différents procédés de polissage.
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—

Porte piece <:>
W Polissoir - Polissoir

Picce —p lv/ Pitce —p
R

—
Porte outil

— N Porte pitce —*
(a) (b)

Fig. 5:Configurations du processus de polissage : (a) polissage conventionnel (b) polissage hon conventionnel

2. Composants utile du polissage optique
Comme indiqué dans la partie précédente, les mécanismes de rodage et de polissage
impliguent trois éléments de base : la piéce, I’outil et la suspension en grains abrasifs.

Cette section présente brievement les principes de base associés a chaque élément.

2.1. Piece a polir/verre

La piece a usiner est évidemment le matériau qui est destiné a étre modifié par le
procéde. La composition chimique de la piece est essentielle car elle affecte les interactions
chimiques qui ont lieu avec le liquide et les grains. Les propriétés mécaniques globales de la
dureté et du module d'élasticité sont essentielles pour décrire les interactions entre les grains
et la surface de la piece, qu'il s'agisse du calcul de I'indentation dans la piéce ou de la zone de
contact entre la piece et le grain.

Le verre de qualité optique se caractérise par des propriétés optiques bien déefinies, une
performance optique homogeéne, l'absence de bulles et de déformation. Le verre optique et les
vitrocéramiques sont des matériaux essentiels non seulement pour l'industrie optique, mais
aussi pour les systemes optiques, pour la plupart des activités de recherche et de
développement ainsi que pour pratiguement toute la technologie. D'autres verres, dont
beaucoup sont des dérivés des verres optiques classiques, ont trouvé leur place dans
différentes technologies de pointe telles que les fibres de verre pour la transmission de

I'information, le verre pour écran et le verre pour substrat [40].
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Pour le verre optique, les propriétés les plus importantes sont l'indice de réfraction et la
dispersion [41]. L'indice de réfraction n est le rapport entre la vitesse de propagation de la

lumiére dans le vide C, et la vitesse de propagation dans le milieu v [42]:

n est relié a la longueur d'onde par la relation de Cauchy [42]:
c

n(l) =ny + PV LI LLRITT IR PITRTPPRPPPSRPPORRPY (2)
Tandis que la dispersion des verres est caractérisée par le nombre d'Abbe [43]:
-1
Vg = f:_nc ..................................... (3)

Avec .
ng, : L’indice dans la raie D du sodium a 589,3 nm ;
ng . L’indice dans la raie F de 1'hydrogéne a 486,1 nm ;

n. : L’indice dans la raie C de I'nydrogéne a 656,3 nm.

Selon I’indice de réfraction et le nombre d’abbé le verre est désigné a partir du
diagramme d’abbé [43](voir figure 6).Les propriétés optiques ,mécaniques, thermiques et

chimiques des verres optiques sont groupé dans les catalogues des usines pour fabrication de

verre optique[44].
indice de réfraction |
2,00
;,‘2’ Diagramme d'abbé
TR
~ * N-Glasses 190
e KZFS-Glasses ’

o Classical Glasses
A CaF2 and Fused Silica
P-Glasses 'Low Tg'

Ernst Abbe 2009
1,70
——————— e
| . 1,60
SCHOTT
glasas made of iduas ™
" 4o 1,50
CAF2 5 L
4 nombre d'abbe
- L o} L | SN = . — 1,40
100 90 80 70 60 50 40 30 20

Fig. 6:Diagramme d’abbé des verres de SCHOTT [40]


https://fr.wikipedia.org/wiki/Nanom%C3%A8tre
https://fr.wikipedia.org/wiki/Hydrog%C3%A8ne
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2.2. Outil de polissage/Polissoir

Depuis I’existence du polissage ,le verre est généralement poli en utilisant des polissoirs
comme la poix, la résine ou le feutre .Durant ces derniéres année et avec 1’évolution de la
technologie, des polyméres comme le polyuréthane et le polyester ont fait leurs apparitions et

sont utilisés pour la finition des verres optiques.

T.lzumitani [45] a étudié le processus de polissage avec plusieurs combinaisons de
polissoirs et de grains abrasifs. Comme polissoir, il a choisi un disque en acier (matériau
rigide) et le polyuréthane (matériau viscoélastique). Les abrasifs utilisés sont 1’alumine
(Al203) et 'oxyde de cérium(CeO3). Les résultats montrent que la combinaison de disque en
acier et I’alumine donne une surface avec des fractures conchoidales. La combinaison de
disque en acier et 'oxyde de cérium donne des surfaces avec de fines fractures et des
grattements. La combinaison du polyuréthane et de I’alumine donne une surface couverte
d’égratignure Seule, la combinaison du polyuréthane avec de 1’oxyde de cérium donne une
surface trés polie comme un miroir.

T.Aliouane [46] a étudié I’influence du temps de polissage et du type de polissoir
(Polycon 100, Lp66 et Lp35) sur la rugosité de surface et la perte en masse du verre BK7 lors
du polissage par abrasifs libres en oxyde de cérium. Il a noté que les allures des courbes de la
rugosité et de la perte en masse sont les mémes pour les trois types de polissoir. Cependant, il
est a ajouter que la variation de la perte en masse est linéaire en fonction du temps, et que la
rugosité diminue en fonction du temps pour atteindre un minimum de rugosité vers les 10
minutes puis la variation de la rugosité devient plutdét constante. Dans cette étude, il a été

constaté que le polissoir Lp66 donne de meilleurs résultats.

2.3. Suspension de polissage

La suspension de polissage consiste en un mélange d'abrasif et de liquide. L'eau est
généralement le liquide de base utilisé. Différentes particules abrasives sont utilisées dans le
processus de polissage en fonction du matériau de la piece a polir et de la finition de surface
requise. L'oxyde de cérium (CeO>), l'oxyde daluminium ( Al,O3), les oxydes de fer (FeO),
I'oxyde de zirconium(ZrO.), le carbure de silicium( SiC), le nitrure de bore cubique (BN) et le
diamant (C) sont les abrasifs les plus courants utilisés dans le processus de polissage [47].

L'oxyde de cérium est un composé de polissage trés populaire pour une variété de
matériaux optiques [23]. Pour un matériau de piece a usiner comme le BK7 et la silice, les

suspensions a base d'oxyde de cérium peuvent fournir le meilleur taux d'enlévement par

-7-
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rapport aux autres types d'abrasifs [23,48,49]. L'oxyde de cérium est un oxyde de terre rare
qui peut étre acquis, purifié et traité pour une utilisation commerciale. Comme les abrasifs
réagissent chimiquement avec le matériau de la piece, leur composition chimique peut avoir
une profonde influence sur le processus de polissage et ses résultats [50].

Le pH de la suspension est un parametre couramment surveillé. 1l est un parametre
critique car il peut affecter radicalement le taux d'enlevement de matiere (MRR), comme l'ont
constaté Tesar, Fuchs et Hed [51] lors du polissage de la silice avec des suspensions d'oxyde
de cérium. A.Landis a constaté que le pH de la suspension affectait considérablement le
MRR, et dans ses recherches sur le polissage de la silice avec des abrasifs a I'oxyde de cérium
[52], il a constaté que I'enlévement de matiére était meilleur a un pH de 7.

La concentration de la suspension peut également étre contrdlée pour garantir une
quantité équivalente d'abrasifs dans la suspension. Les caracteristiques de la taille des
particules peuvent également étre contrdlées, souvent par sedimentation centrifuge [51], ce
qui peut donner un apercu du comportement des particules abrasives (se décomposent-elles ou
s'agglomeérent-elles par exemple). La surveillance des dimensions des particules dans la
suspension est également importante pour identifier les particules indésirables telles que les
matériaux de la piece, les abrasifs agglomerés, les autres polluants de I'environnement et pour
s'assurer qu'elles ne sont pas réintroduites dans le processus de polissage car ces particules

indésirables peuvent dégrader I'intégrité de la surface et de la sub-surface de la piece [53].

3. Mécanisme de polissage

Il y a plus de 300 ans, lorsque l'industrie optique a véritablement commencé, le
polissage était considéré comme un processus d'usure. Au cours du siecle dernier, de
nombreux chercheurs ont tenté de mieux expliquer les mécanismes et ont proposé plusieurs
théories [1,45,48,49,54-58], mais aucune d'entre elles n'explique pleinement tous les aspects
du polissage abrasif. Les théories proposées peuvent étre classées en trois catégories
principales :
1) la théorie d'enlevement mécanique,
2) la théorie d'enlevement chimique
3) la théorie d’enlévement chimico-mécanique.
Les études de Komandari et al. [59] et Evans et al.[3] résument les principales théories

disponibles. Un bref apercu de chaque théorie est présenté dans les sections suivantes.
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3.1. Théories de I'enlévement mécanique

L'enlévement de matiére base sur l'interaction purement mécanique entre la piece, l'outil
et les particules abrasives contenues dans la suspension est appelé enlévement mécanique.
L'enlévement a lieu en fonction du mouvement relatif entre les deux surfaces et de
I'interaction avec la suspension abrasive. Selon Rayleigh [60], les particules provoquent une
fracture mécanique et l'enlevement se produit & I'échelle moléculaire. Selon Beilby [61],
I'interaction entre les particules et la piece génére de I'énergie de friction. La chaleur locale
générée par I'énergie de frottement entraine une réduction de la viscosité au point de contact
et I'enlevement a lieu par fluage local du matériau. Yoshikawa [62] ajoute que I'enlévement
mécanique a lieu en raison des actions combinées du fluage du matériau et de la rupture
fragile. Selon Yoshikawa, le fluage du matériau crée des fissures initiales et les fissures se
propagent en fractures fragiles dominantes. Les concepts fondamentaux de I'hypothése de
fluage ont été développés par Rayleigh et Beilby[63]. Le principe fondamental du fluage
plastique du verre sous pression est démontré par les premieres recherches de Klemm et
Smekal [64].

Preston [1] a défini I'enlevement meécanique par un modeéle mathématique base sur
I'expérience. Selon son modele, I'enlévement dépend de la charge appliquée et du mouvement
relatif entre la piece et l'outil. L'équation de Preston pour le taux d'enlévement de matiere est
donnée par :

MRR=C,XPXV.coooviiiiarinn, 4)

Ou P represente la pression de polissage et V la vitesse relative entre l'outil et la piece. Cp est
une constante proportionnelle appelée coefficient de Preston, qui tient compte de tous les
autres facteurs (autres que la pression et la vitesse relative) qui contribuent a I'enlevement de
la matiere[65]. Aujourd'hui encore, Cp est un élément important pour évaluer l'efficacité du
polissage. Preston[1] a également développé un modéle pour le polissage, qui prend en
compte le coefficient de friction, la surface de contact, et le temps de polissage avec la
pression et la vitesse, voir les références [1,45,48,58] pour plus de détails.

Dans les théories de I'enlevement mécanique, I'enlevement résulte du contact final entre
la piéce et les particules abrasives. Les propriétés de l'outil et de la piece, la taille et la forme
des particules ont toutes une influence significative sur les taux d'enlévement. Par exemple, le

taux d'enlévement est proportionnel a la racine carrée de la taille moyenne des particules [66].
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Guanghui Fu [67] a expliqué que la forme de l'abrasif, qu'elle soit pointue ou sphérique
a des influences distinctes sur le taux d’enlévement de matiére (MRR). Il a constaté que le
MRR dépend de la limite d'élasticité de la surface de la piece et que la nature de la
dépendance change avec la forme des particules. Pour les particules pointues ou émoussées,
s’il existe un contact entre l'outil et la piece, le MRR est indépendant des propriétés de l'outil.
Par contre s’il n’y en a pas, une plus grande rigidité de I'outil entraine des taux d'enlévement
plus élevés, ce qui indique l'influence du contact mécanique.

Leistner et al. [68] ont analysé I'impact des surfaces des outils. Son analyse a montré
que pour un outil plus grossier, la pression entre la surface de I’outil et la piéce est plus élevée
au niveau des zones de contact et produit un enlévement plus rapide. En revanche, pour un
outil fin, les points de contact sont uniformes et le taux d'enlevement est plus lent. Bien que,
indépendamment de la condition de l'outil, c'est-a-dire plus gros (rugueux) ou plus fin (lisse),
Leistner a constaté qu'une vitesse de contact plus élevee produit une action mécanique plus

importante et entraine des taux d'enlévement plus éleves.

3.2. Théorie d'enléevement chimique

L'enlevement de matiere qui repose sur la réaction chimique entre la piéce et la
suspension est appelé enlevement chimique. Selon cette hypothese, les particules de
suspension réagissent chimiquement avec le matériau de la piece et forment des molécules
complexes. Lorsque les particules se déplacent le long de la surface de la piece, les liaisons
entre la piece et les atomes de sa surface, désormais attachés aux abrasifs, sont rompues et la
matiére de la piéce est ainsi enlevée. L'enlevement se fait a I'échelle atomique ou moléculaire
[61].La température peut jouer un rdéle important dans I'amélioration des réactions chimiques
[61]. Pour l'oxyde de cérium, la vitesse de réaction dépend de la présence d'ions hydroxyle,
c'est-a-dire du pH de la suspension. Le rendement du polissage est beaucoup plus faible avec
une suspension a base d'huile qu'avec une suspension a base d'eau [45,69]. Dans le cas du
polissage du verre en silice avec de l'oxyde de cérium mélangé a de l'eau, les réactions
d'enlevement chimique se déroulent en quatre étapes différentes [3,49].Les réactions et le

schéma du mécanisme d'enlevement de matiere sont présentés dans la figure 7.
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Porte polissoir Polissoir

9

=51-0-5i= +H,0=2=5-0H

51-0H; =@=5-0H=5-0

Cely, + H = Ce(OH),

-51— O+ CeDH = 51-0-Ce + OH

Fig. 7:Réaction chimique et schéma de I'enlévement chimique [3,27]

3.3. Théorie d’enlévement chimico-mécanique

Izumitani et Harada [45] ont proposé que dans le polissage du verre avec une
suspension abrasive, le mécanisme d'enlevement se déroule avec les attributs des aspects
mécaniques et chimiques. Ils ont émis I'hypothése que, au contact d'une suspension aqueuse,
une couche hydratée plus molle (d'une épaisseur inférieure au nanometre) se développe a la
surface du verre et que cette couche est ensuite éliminée mécaniquement par des particules
abrasives. Leur analyse a révélé que la vitesse de polissage est proportionnelle a la vitesse de
formation de la couche hydratée. Ce mécanisme a été analysé et modélisé par Lee Cook [49].
Il a souligné que les réactions chimiques présentées dans la figure 7 ont plusieurs issues
possibles. Si la liaison Ce-O est plus faible que la liaison Si-O, les particules de silice sont
retenues a la surface du verre (repositionnement), tandis que si la liaison Ce-O est plus forte,
la silice est retirée de la surface du verre. Selon Cook, le CeO, posséde une forte capacité
chimique a transporter les produits de la réaction hors de la surface plus rapidement que leur

vitesse de recombinaison.
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Dans I'hypothése chimico-mécanique, le rendement de polissage du verre dépend
essentiellement de la présence d'eau. Il a été observé que les taux étaient presque nuls pour les
hydrocarbures tels que le kéroséne, la paraffine ou I'huile. Cornish et Watt [70] ont examiné la
capacité de polissage du cérium par rapport a I'eau pour une série d'alcools et les taux se sont
avérés augmenter directement avec l'augmentation des composants hydroxyle. De méme,
Silvernail et Goetzinger [71] ont étudié les capacités de polissage du cérium dans une série de
mélanges de glycol d'éthyléne et d'eau et les taux étaient extrémement faibles en augmentant
logarithmiquement avec la concentration molaire de I'eau. Nogami et al. [72] (voir figure 8)
ont expliqué comment l'eau se diffuse mécaniquement dans la surface du verre. Lorsque la
particule abrasive se déplace sur la surface, un champ de contrainte de compression se
développe devant la particule, tandis qu'un champ de contrainte de traction se développe
derriere la particule et la diffusion de I'eau dans le verre augmente exponentiellement avec la

contrainte de traction.

grain abrasive en mouvement

—_ —

Compression

Traction \‘*\ . )
Région de contrainte ™~ — Région de
e - contrainte

Fig. 8:Modele de Nogami, diffusion de I'eau par contrainte de traction et de compression autour d'un abrasif en
mouvement[72,73]

Dans la théorie chimico-mécanique, la vitesse de polissage dépend du pH de la
suspension. M. J. Cumbo[69,74] a effectué de nombreux essais de polissage sur différents
verres en utilisant différents agents de polissage. Les résultats obtenus suggérent que le
rendement de polissage dépend modérément du pH de la suspension. Il a trouvé que pour le

CeO2 mélangé a l'eau, le pH = 7 donnait des taux d’enlévement de matiere maximums.
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4. Caractérisation des surfaces polies

Les parametres caractérisant une surface aprées polissage sont généralement: le taux
d'enlevement de matiere (MRR), la qualité de la surface (rugosité) et I’endommagement de la
sub-surface (SSD). Une bréve synthese de la littérature pour chacune de ces parametres

(mesures) est présentée dans les sections suivantes.

4.1. le taux d'enlévement de matiére (MRR)

Le taux d'enlévement de matiéere est la perte de matiére dans le temps. Dans le domaine
du polissage, les approches typiques pour déterminer le taux d'enlévement sont de mesurer la
perte de masse de la piece par unité de surface, ou de mesurer le changement de dimension
physique, c'est-a-dire la réduction de la hauteur (perte en épaisseur) [48,49,58]. Dans la
méthode de mesure de la masse, I'échantillon est pesé avant et aprés le polissage. Cette
méthode est soumise a certaines erreurs possibles telles que la propreté de la piéce apres
I'exposition a la suspension et l'absorption d'eau par la piéce [52]. Alors que dans la derniére
approche, le changement de dimension physique, le taux d'enlévement de matiére est
déterminé sur la base du changement de hauteur physique d'une piece avant et apres le
polissage. Dans la littérature étudiée, la plupart des auteurs ont utilisé le changement de
hauteur physique pour évaluer les taux d'enlevement de matiere, bien que la méthode de perte
de masse soit également utilisée par certains chercheurs. Certains ont utilisé les deux
méthodes pour vérifier la variation [52,58,75]. Le tableau 1 présente les méthodes de mesure

du taux d’enlévement de matiére (MRR) utilisées dans les articles publiés sur le polissage.

Références Typede | Suspension Perte en Perte en
verre (grosseur masse épaisseur
~1um) (g/cm?-s) | (um/min)
SiO; CeO; 3x10°° 0,02
Izumitani [58] SiO, SiO, 7,3 % 1078 0,00005
BK7 CeO; - 0,12
A.A.Tesar [75] SiO; CeO; 2,2x 1077 0,06~0,16
Zerodur CeO, 2,6 X 1077 0,07
SiO; CeO, - 0,007
Landis [52] Quartz CeO, - 0,0003
Zerodur CeO, - 0,006
W.Silvernail [76] SiO, CeO, - 0,1
M.J.Cumbo [74] SiO; CeO, - 0,013
BK7 CeO> - 0,04

Tab. 1:Quelques valeurs du taux d’enlévement de matiere du polissage de différents types de verres

-13-
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4.2. La qualité de surface /Rugosité

La performance finale du processus de polissage peut étre déterminée par la qualité de
surface qu'il permet d'atteindre. La rugosité, I'ondulation et I'erreur de forme (profil) de la
surface résultante sont prises en compte dans le processus de polissage du verre optique de
haute gamme.

La rugosité de la surface est constituée d'irrégularités tres étroites qui mesurent la
qualité de la surface, lI'ondulation est constituée de textures de surface plus espacées que la
rugosité et le profil est le contour de la surface mesuré dans un plan normal ou

perpendiculaire a la surface (voir Figure 9)

L.forme

L.ondulation
L.rugosité

Fig. 9:Défauts géométriques d’une surface

Pour les mesures en 2D (profil linéaire), la moyenne arithmétique de toutes les hauteurs
de rugosité est désignée par Ra (la rugosité moyenne), tandis que la rugosité moyenne
quadratique (RMS) est désignée par Rqg. Si la rugosité est calculée sur une surface (3D), par
exemple en utilisant des mesures d'interférométrie optique, alors les rugosités moyenne et
RMS sont désignées respectivement par Sa et Sq. Il existe de nombreux autres parameétres et
sont disponibles dans beaucoup de documents [77].

Dans l'industrie optique, les caractéristiques des surfaces sont souvent caractérisées en
fonction de leur domaine de fréquence spatiale[78]. La fréquence spatiale démontre la
distance latérale entre les irrégularités cycliques, ou la distance spatiale totale est divisée en
trois catégories, les domaines de fréquence spatiale basse, moyenne et haute, voir Figure 10.
Le domaine de fréquence spatiale bas est associé a la forme de la surface, le domaine de
fréquence spatiale moyen est associé a l'ondulation de la surface, et le domaine de fréquence

spatiale haut correspond a la rugosité de la surface[79].
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Fig. 10:Les trois différents régimes de fréquence spatiale[79]

Pour évaluer la rugosité de la surface, divers instruments peuvent étre utilisés. Le type
d'instrument choisi et la technique de mise en ceuvre dépendent des exigences finales de
I'échantillon. Plusieurs articles de recherche décrivant les techniques et leurs limites ont été
publiés, notamment les articles de Vorburger [80], Lonardo et al. [81], Komanduri [59],
Sakata et al.[82], De Chiffre et al. [83]et Whitehouse [84,85].11 existe deux types
d'instruments utilisés pour quantifier les surfaces : les instruments avec contact et sans
contact(voir figure 11). Par exemple, les systemes mécaniques avec un stylet (profilometre
mécanique) et le microscope a force atomique (AFM) sont de type avec contact, tandis que le
microscope électronique a balayage (MEB), les interférometres optiques et les microscopes a
balayage laser 3D sont de type sans contact. Le type sans contact présente l'avantage, par
rapport au type avec contact, d'étre rapide et de pouvoir mesurer sans toucher la surface.
Cependant, dans les systemes optiques, la résolution de la mesure est limitée par la longueur
d'onde de la lumiére optique et l'ouverture numérique du systéeme. Les mesures de type
contact sont généralement plus lentes, mais dans le cas des systemes AFM, la résolution
latérale réalisable peut dépasser celle des systémes optiques. La résolution latérale des
systéemes a contact peut étre limitée par la géométrie de la sonde de contact. La résolution
latérale fait référence a la plus petite distance spatiale latérale/horizontale mesurable, tandis
que la résolution verticale fait référence a la hauteur minimale de la caractéristique verticale
distinguable. Un bref résumé des résolutions latérales et verticales, et des intervalles de

certains des instruments utilisés pour examiner les surfaces est présenté dans le tableau 2.
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P Y\

Fig. 11:Principe des instruments de mesure de la rugosité avec et sans contact

Instrument Résolution [nm] Intervalle [mm]
Latéral Vertical Latéral Vertical
Profilométre :Taylor Hobson 250 16 >100 1,0
Talysurf

Interféromeétre Michelson 26000 0,1 2-3 0,1
a lumiére

blanche Mirau 1280 0,1 0,1-0,15 0,1

Microscope a force 2 >0,1 0,1 0,005
atomique(AFM)

Tab. 2 :Résolution et intervalle de certains instruments utilisés pour évaluer les surfaces polies[59, 86, 87]

4.3. Endommagement de la subsurface (SSD)

Dans les procédés de génération de forme, tels que le meulage et le rodage, le matériau
est enlevé principalement par des méthodes de rupture fragile, ce qui entraine la formation de
fissures sous la surface. Ces fissures sous la surface ne sont souvent pas visibles sur une
surface polie et sont appelées endommagement de la sub-surface (SSD) [3,59,88-95](voir
figure 12). La SSD peut réduire la résistance d'un matériau et réduire la durée de vie du
composant. P.P.Hed a analysé la relation entre la rugosité de surface et le SSD existant[96].
L'utilisation d'abrasifs plus fins pendant les processus de génération de la forme peut réduire
la profondeur du SSD résultant [90]. Au cours d'une séquence de processus de finition, la
taille des abrasifs est réduite a chaque étape de maniére a ce que I'étape en cours puisse
éliminer la couche de SSD laissée par I'étape précédente. L'objectif est de réduire le niveau de

SSD sous certaines limites, en fonction de I'application du verre et des spécifications requises.
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Fig. 12:1llustration théorique de I’endommagement de la subsurface(SSD) [97,98]

Les couches supérieures d'une surface de verre polie peuvent dissimuler les
endommagements générés par le polissage ou les processus de rodage et de meulage
précédents. Le décapage chimique peut révéler les rayures et les pigdres sous la surface [99].
Un certain nombre de méthodes peuvent étre utilisées pour mesurer la profondeur de la SSD
[68,74,79,100], ces méthodes étant classees comme destructives ou non destructives. Les
méthodes destructives peuvent mesurer la SSD avec plus de précision mais elles détruisent la
surface polie ( gravure chimique) tandis que les méthodes non destructives sont complexes et

I'équipement est colteux (diffusion laser et microscopie confocale) [4].

5. Vibrations dans les processus de rodage et de polissage

Dans les processus de rodage et de polissage, I’importance des vibrations a été établie
dans de nombreuses recherches [101]. Auparavant et dans le meilleur des cas, pour des
finitions de haute qualité, F.Cooke et A.J.Leistner [102] ont recommandé que la machine
tourne trés lentement, de maniére a générer un minimum de vibrations. Lorsque les vibrations
ont été prises en compte dans le polissage, elles se sont surtout concentrées sur les vibrations
induites par des sources externes, c'est-a-dire le polissage assisté par ultrasons et vibrations a
haute fréquence (>20 kHz). Dans le polissage assisté par ultrasons, les fréquences vibratoires
sont supérieures a 20 kHz et I'amplitude des vibrations est comprise entre 1 pm et 40 um
[103-110]. Les vibrations produites par les machines de polissage a ultrasons peuvent étre
entendues (certaines fréquences sont inférieures a 20 kHz) ou ressenties en touchant les pieces
de la machine, alors que sur une machine de polissage typique, fonctionnant sans probléme,

les vibrations du processus sont plus difficiles a entendre et a ressentir. 1l convient de noter
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que la capacité de I'homme a ressentir les vibrations est limitée a des bandes passantes

particuliéres. La simulation du roboticien M. Konyo [111]a déterminé les seuils de détection

humaine jusqu'a 1 kHz.

Le tableau 3 énumeére les plages de fréquences et d'amplitudes vibratoires ainsi que les

informations sur l'outil et la piece trouvées dans la littérature pour différents procédés de

polissage.
Références Outil piéce suspension Fréquence Amplitude [um]
[KHz]
S. Yin [112] Pdle Laiton, acier abrasif 0.006 1000 - 3000
magnétique inoxydable magnétique
E. Brinksmeier Feutre Acier trempé diamant 0.05-0.15 150
[113] synthétique 1 um
F. J. Shiou Polissoir en Acier Al;O3 0.8 80
[114] feutre inoxydable 0.5 um
S.K. Chee Polyuréthane Alliage de diamant 0.9 80
[115, 116] Non titane 0,5 um
conventionel
J. Guo [16], Outil en Carbure de diamant 9.2 30
[19] polyuréthane tungsténe 0,25 um
avec un rayon
de courbure de
1 mm
Y. Li Pastille Silice - 15.3 1
[117-120] résine+CeQ2
M. P. Mandina Poix Verre CeO; 0.25-50 +1.5mm
[121] 0.05-10 um
N. Kobayashi polissoir en Wafer de Sio2 21.9 -
[122] polymére silicium
composite
H. Suzuki [103] Polyuréthane Carbure de diamant 22.4-28.9 30-40
non tungstene 0,5 um
conventionnel
H. Wang [104] | Téte sphérique Verre optique CeO; 20 -
K9
W. Xu Polissoir en Wafer de saphir SiO; 20 +45
[102, 104, 107] Polyuréthane 80 nm
M. Y. Tsai Polissoir en Substrat en Al,O;3 20 5-15
[106] Polyuréthane cuivre
H. Suzuki [108] Polissoir en Carbure de diamant 25 10
Polyuréthane tungsténe 0,5 um
J. Xu[123] Pas d'outil fibre diamant 20 -
utilisé, I'abrasif 3 um
vibre autour de
la fibre
G. Amza [124] Acier Verre optique SiC 21.9-35.7 10
80 um
Z. G. Huang Polissage par Carbure de 0.05-0.5 pm 44 kHz -
[125] flux silicium
(Flow
polishing)
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A.R. Jones Polissage par Aluminium Carbure de bore 40 4.5
[126] flux F120-F600
(Flow
polishing)

Tab. 3:Plage de fréquence et d'amplitude des vibrations dans différents processus de polissage abrasif prenant en
compte l'impact des vibrations.

La plupart des publications énumérées ci-dessus ont évalué I'impact des vibrations sur le
taux d'enlévement de matiere et la finition de surface, deux résultats majeurs a prendre en
compte dans le processus de polissage. Les principaux résultats sont brievement mis en

évidence ci-dessous.

5.1. Impact de la vibration sur les taux d*enlevement de la matiere

Comme le polissage est un processus qui prend beaucoup de temps, tous les paramétres
du processus et les consommables doivent étre optimises pour ameliorer les taux d'enlévement
de matiére. L'ajout de vibrations externes (dans l'outil ou la piece) est I'un des moyens
d'améliorer le taux d'enléevement. Dans la littérature sur le polissage assisté par vibration,
répertoriée dans le tableau 3 [103-108,110,117-126], les mécanismes de base identifies
comme favorisant les taux d'enlevement de matiére comprennent : l'amélioration de
I'indentation mécanique abrasif-piéce, le micropolissage local, la rupture des particules
agglomérées et l'affaiblissement de la force de liaison des ions.

Y. Li et al. [117-120] ont poli des échantillons de silice en utilisant une pastille
abrasive fixe (CeO2) en présence et en I'absence de vibrations ultrasoniques. Les résultats ont
montré que les vibrations ultrasoniques peuvent entrainer une augmentation du taux
d'enlevement de matiére tout en maintenant une rugosité de surface comparable a celle
obtenue lors d'un polissage conventionnel, non assisté par vibrations. Ils ont proposé un
modéle mathématique [117] qui traite le phénoméne d'indentation des particules abrasives
dans la piece a usiner. lls ont constaté que l'indentation augmente de maniére significative en
raison des vibrations ultrasoniques, ce qui entraine un taux d'enlevement plus élevé. Selon le
modeéle, le taux d'enlevement peut étre multiplié par deux en augmentant I'amplitude des
vibrations dans la direction verticale, tandis que les vibrations horizontales contribuent peu au
taux d'enléevement global. S. Yin [112] a constaté que les vibrations dans le sens vertical
génerent une pression pulsée sur la piéce, et que les vibrations dans le sens horizontal
favorisent les effets de coupe transversale, cette action le mouvement relatif des particules

abrasives. Wenhu Xu et al. [105,107] ont aussi poli une piéce en saphir en utilisant des
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abrasifs AlOs. Il a également induit des vibrations ultrasoniques dans une direction verticale
et a constaté que le taux d'enlévement doublait également.

N. Kobayashi [122] a poli des wafer de silicium en utilisant le SiO, dans des
conditions de vibrations ultrasoniques. 1l a proposé que les particules abrasives dans des
conditions de vibration ultrasonique impactent la surface de la piece avec des accélérations
extrémement élevées et que les abrasifs vibrants créent une action de pompage localisée de la
suspension. L'action de pompage empéche l'agglomération des microparticules et I’impact de
la pression permet aux particules abrasives de pénétrer plus facilement dans la zone de
polissage, ce qui contribue a un taux d'enlevement plus élevé.

M. P. Mandina [121] a mis au point un appareil de polissage qui utilise la vibration
ultrasonique pour un taux d'enlévement rapide (voir figure 13). Il a observé que lors du
polissage conventionnel, les petites particules ont tendance a s'agréger en particules plus
grosses, alors que lors du polissage assisté par vibrations, les vibrations aident a empécher
l'agglomération des particules, ce qui est préférable pour un meilleur polissage. 1l a pensé
également que les vibrations aident au nettoyage de l'outil, ce qui favorise des taux

d'enlevement plus élevés.

| Vibration induite
Out \_L/

Pigce

I
Fig. 13:Schéma d'une des configurations du polissage & mouvement vibratoire utilisées dans le brevet de
Mandina[121]
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G. Amza et al. [124] ont utilisé des techniques d'analyse par éléments finis pour
étudier les effets du processus de finition par ultrasons sur les dispositifs optiques. Selon leur
analyse, les vibrations ultrasoniques permettent un contact glissant (faible friction) entre
l'outil et les abrasifs, améliorant ainsi les taux d'enlévement.

Huang et al. [125] ont appliqué la méthode de dynamique moléculaire pour étudier
I'interaction entre les particules abrasives soumises a des vibrations ultrasoniques et une piéce
en carbure de silicium. La simulation et les investigations expérimentales ont suggéré que les
particules vibrent et se déplacent visqueusement sur le substrat. La charge cyclique de ces
particules induit des contraintes de compression dans le substrat favorisant la rupture fragile.

5.2. Impact de la vibration sur le fini de surface

Les états de surface sont étroitement liés a la fréquence de vibration et a la vitesse
relative entre l'outil et la piéce. Y. Li et al. [120] ont réalisé des simulations et des expériences
(silice polie avec CeOz2) en presence et en absence de vibrations ultrasoniques. En présence de
vibrations, ils ont trouvé des zones présentant des structures périodiques sur la surface usinée,
alors qu'aucune rayure périodique n'a été observee apres un polissage sans vibrations. Cela
implique que la structure a été obtenue grace aux vibrations induites de I'extérieur. Leur
analyse a indiqué que la longueur d'onde spatiale des zones périodiques était influencée par la
fréquence des vibrations induites et la vitesse relative entre la piéece et l'outil.

Il a également été démontré que les procédés assistés par vibration induisent des

erreurs de fréquence spatiale moyenne (des ondulations) [79,127]sur le fini de la surface.
Cependant, ces erreurs peuvent étre reduites en prenant en compte le mouvement de l'outil.
Dans les essais de M. P. Mandina [121,128,129], il a pu intégré un mouvement vibratoire
aléatoire a faible amplitude et a haute fréquence qui peut éliminer ces erreurs .
Chee [114,128] a utilisé un systéeme de polissage a deux vibrations bidirectionnelles a basse
fréquence pour réduire l'erreur de surface MSF. Suzuki [108]et Liang [131] ont également
observé des marques d'outils latérales induites par les vibrations et ont proposé un polissage
par vibration a deux axes qui réduit les marques d'outils et améliore la rugosité de surface.

L'étude de A.R. Jones [126] sur le polissage par flux ultrasonique a utilisé des abrasifs
en carbure de bore sur une piéce en aluminium. En analysant la surface apres le polissage, il a
réalisé que dans le processus ultrasonique, le matériau de la piece est enlevé par le
martélement a haute fréquence des particules abrasives dans la surface. Cependant, il a

également suggérer que des recherches supplémentaires sont nécessaires pour identifier I'écart
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optimal entre l'outil et la piéce (c'est-a-dire I'amplitude des vibrations) pour une action de
martelage optimale.

R. Shen [132] a expliqué I'impact des vibrations ultrasoniques sur la force de liaison
des ions. Les vibrations ultrasoniques transportent de I'énergie entre les ions, ce qui affaiblit

les forces de liaison et permet aux ions de se détacher facilement de la surface.
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Chapitre |1

Couches protectrices d’oxyde de zinc et de dioxyde d’étain

Introduction

Les films minces et les revétements constituent la colonne vertébrale des applications
optiques dans l'industrie, les équipements médicaux, la construction automobile, le secteur du
batiment et méme dans les habitations. Les films minces appliqués sur le substrat, comme le
verre ou les polymeéres, permettent au substrat d'acqueérir des fonctions bénefiques qui peuvent
améliorer ses propriétés en matiere d'économie d'énergie, de transparence optique et de durée
de vie opérationnelle. La croissance continue des technologies de revétement en couches
minces est déterminée par les besoins de l'industrie, a savoir de nouvelles fonctionnalités de
revétement, I'amélioration de la qualité du revétement, la rentabilité de la production et les
aspects environnementaux. L’oxyde de zinc (ZnO) et le dioxyde d’étain(SnO.) sont des
oxydes transparents utilisés comme couche protectrice, qui est 1'une des plus anciennes

applications grace a leurs propriétés optiques.
1. L’oxyde de zinc (ZnO)

L’oxyde de zinc, est un matériau abondant sur terre et non toxique. C’est un semi-
conducteur a large bande (gap), il est également de faible colt contrairement a d’autres
matériaux. Facile a doper, présente une grande transparence et une faible résistivité. C’est un
composé chimique de formule ZnO, il est insoluble dans I’eau mais soluble dans les acides et
les alcools. Ces multiples avantages font de lui un matériau qui rivalise avec les autres

oxydes régnant sur le marché de I’optoélectronique en films minces [1,2].
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1.1. Propriétés du ZnO
a. Propriétés structurales

Dans la nature, I’oxyde de zinc (ZnO) est un composé oxydé présent a I'état naturel
sous la forme d'un minéral rare est plus connu sous le nom de zincite .La zincite est

généralement colorée en rouge ou en orange par des impuretés de manganese[3](voir figurel).

@ (b)

Fig. 1:(a) Un cristal de zincite orange, (b) un cristal d'oxyde de zinc synthétique[3]

Le ZnO existe sous deux formes cristallines : la structure cubique (Blende) et la
structure hexagonale (de type Wirtzite) qui est thermodynamiquement la plus stable. [4].
L’unité de maille, parallele a I’axe c, est constituée d’une succession de plans d’atomes
d’oxygene et d’atomes de zinc. Elle contient deux molécules de ZnO ou I’atome de zinc est
entouré par quatre atomes d’oxygene situés au sommet d’un tétraédre. Dans des conditions
normales de température et de pression, les paramétres de maille sont donnés par a = 3,2498
A et ¢ = 52066 A [4,5].Le ZnO est un semi-conducteur appartenant au groupe I1-VI du
tableau périodique [6] ,c’est un matériau transparent, ayant un indice de réfraction égal a 2
sous sa forme massive[1] ,possédant une large bande interdite de 3,37 eV [7] a température
ambiante. En couches minces il se cristallise généralement dans la structure wurtzite
[6,8,9](\Voir figure 2).

Cette structure est constituée d’une interpénétration de mailles hexagonales séparées le long

de I’axe (c) par la coordonnée u définie par :

u=(01/4)+(c?/3a%)...c.c........... (1
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¢ O
& Zn

N

Fig. 2:Structure cristalline du ZnO (Wurtzite) [10,11]

La structure compacte de type Wirtzite contient deux sous-systemes de structure
hexagonale, I'un de Zn?* et I’autre de O%, décalés parallélement a la direction [0001] définie
par I’axe ¢, selon laquelle la vitesse de croissance est plus élevée. Cette absence de symétrie
lui confere la propriété de pi€zoélectricité et I’incorporation des défauts qui dépendent de la
croissance anisotropique du ZnO le long de ’axe c. La superposition des plans de Zn et O
alternés, forment des tétraédres dont chacun peut se partager soit avec un sommet, un bord ou

une face d’un autre tétraédre[12].
b. Propriétés électriques

L'oxyde de zinc est un semi-conducteur I1-VI a large bande interdite directe de
3,37 eV a température ambiante[13,14]. Cette énergie appelée également gap correspond a
I’énergie minimale pour faire passer un électron de la bande de valence (BV) a la bande de
conduction (BC).En général, l'oxyde de zinc non dopé est considéré comme un semi-
conducteur de type n[15]. Le tableau 1 présente certaines propriétés électriques du ZnO.

Les propriétés électriques des films minces de ZnO, telles que la résistivité électrique,
la concentration et la mobilité des porteurs de charge, sont déterminées par des mesures de
l'effet Hall. La résistivité électrique (p) d'un film mince de type n dépend de la densité

d'électrons (n) dans la bande de conduction et de leur mobilité (p) [16-18] :
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o : la conductivité ;

n: la densité d'électrons [cm™];

Iy la mobilité des électrons [cm?.V1.s];

p : la resistivité électrique [Q.cm] ;

e : charge ¢lectrique ¢lémentaire de I’¢lectron [C].

Le ZnO est un semi-conducteur du groupe AV'B". La structure de bande de ZnO est
discutée dans de nombreuses publications et les configurations électroniques des atomes
d'oxygene et du zinc sont les suivantes [18-24]:

0: 1s22s22p*
Zn : 1522522p°3s23p®3d1°4s?

Propriétés Valeurs
Nature de la bande direct
La bande interdite a 300 k [eV] 3.34£0.02

Type de conductivité n et (p)

Conductivité électrique [(Q.cm)™ ] 10°-10?

Mobilité des électrons [cm? V.s] 0,2-200

La masse effective des électrons 0.28 mo

Vitesse thermique des électrons [cm.s™] 2,210’
Constante diélectrique relative g e.=78 g /=8,7

Tab. 1:Quelques propriétés électriques du ZnO[13-15,25,27]

c. Propriétés optiques

L'oxyde de zinc est typiguement un matériau transparent dans le domaine du visible en
raison de sa large bande interdite, lI'indice de réfraction de I'oxyde de zinc sous forme massive
est égal a 2.0 [28] mais dans le cas de la forme de films minces, son indice de réfraction et son
coefficient d'absorption varient en fonction des conditions d'élaboration. L'indice de réfraction
a une valeur qui varie de 1,70 a 2,20 [29-32]. Le tableau 2 donne quelques propriétés optiques

du ZnO suivant I’étude de M.Maache [33].
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Pour l'utilisation de l'oxyde de zinc dans diverses applications, ses différentes
propriétés optiques telles que la transmission, l'absorption, le gap optique et la
photoluminescence ont été étudiées par plusieurs auteurs, les résultats des recherches
montrent que sa propriété optique est liée a plusieurs paramétres a savoir : I'épaisseur, le gap
optique, la rugosité de surface, le dopage, la qualité cristalline du film et la méthode de dép6t
[27,33-37].

Propriétés Valeurs
Transmission dans le visible 80-90
Indice de réfraction & 560nm 1.8-1.9
Indice de réfraction a 590nm 2.013-2.029

Coefficient d’absorption [cm™] 10*
Gap optique [eV] 3,3

Tab. 2:Quelques propriétés optiques du ZnO [33]

Yang et al [38] révele que les films minces de ZnO préparés dans differentes
conditions produisent des spectres de transmission similaires avec des valeurs de
transmittance optique proches. La transmittance optique des films minces de ZnO est élevée
dans le domaine visible (entre 75% et 95%) [39]. Ceci est important pour les applications de
ces films comme couches protectrices. 1l a été observé que la transmittance des films minces
de ZnO diminue avec lI'augmentation du nombre de cycles de revétement [39] .D'autres études
ont également montré que la transmittance des films minces de ZnO diminue avec
l'augmentation de la température de recuit. Cela peut étre dd a ’augmentation de la diffusion
optique causée par la densification du film de ZnO c.-a-d. ’augmentation de la rugosité de la

surface des couches déposées[40,41].

& Les propriétés remarquables du ZnO ont encouragé les chercheurs a utiliser une
variété de méthodes pour sa synthese. Les différentes méthodes génerent des morphologies
différentes avec des tailles variables selon le type de précurseur, les conditions de température

et les parametres chimiques et physiques [42].
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1.2. Choix de ZnO
Les caractéristiques les plus souhaitables du ZnO en tant que couche mince protectrice
peuvent étre énumeérées comme suit :

v Grande transparence dans la région spectrale du visible et du proche infrarouge ;

v Le ZnO est I'un des matériaux les plus "durs" des semi-conducteurs 11-VI en raison de
son point de fusion plus élevé et de sa plus grande énergie cinétique. On peut s'attendre a ce
que la dégradation du matériau soit réduite ;

v Faible colt du matériau, non toxique, et abondance sur terre ;

v' obtenir des films de haute qualité a plus basse température ;

v' Possibilité de préparer la couche de ZnO par des méthodes de dépot simple telles que
le procedé sol-gel

v’ Possibilité de préparer des films de ZnO avec des propriétés appropriées a basse

température du substrat.
2. Le dioxyde d’étain (SnO>)

Le dioxyde d'étain (SnO2) est un semi-conducteur a large bande interdite de type n
[43,44]dans l'ancienne notation appelée oxyde stannique. Sa forme minérale est appelée
cassitérite, qui est le principal minerai d'étain. La cassitérite est un oxyde de couleur variable,
allant du jaunatre au noir. Le SnO- est un matériau céramique largement utilise et étudié [45],
il appartient a la classe importante des oxydes conducteurs transparents ; il a été le premier
TCO commercialisé a combiner une transparence optique élevée dans le domaine visible du

spectre électromagnétique et une trés bonne conductivité électrique [45].

2.1. Propriétés du SnO;
a. Propriétés structurales
Le SnO: est de la cassitérite (voir figure 3) avec une structure rutile tétragonale dans des

conditions ambiantes [46].
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Fig. 3:Forme minérale de SnO; (cassitérite) [47]

La cellule élémentaire de la forme rutile de SnO- contient six atomes, deux atomes d'étain
et quatre d'oxygéne (Voir figure 4). L'atome d'étain occupe le centre d'un ceeur composé de
six atomes d'oxygene placés approximativement aux coins d'un octaédre quasi-régulier. En ce
qui concerne les atomes d'oxygene, trois atomes d'étain entourent chacun d'entre eux, formant
un triangle équilatéral. Les paramétres de réseau sont: a = b=4.737A, ¢ = 3.186A [48,49].

Fig. 4:Maille élémentaire du réseau de dioxyde d'étain SnO, [50]
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b. Propriétés électriques

Le dioxyde d'étain est un semi-conducteur de type n grace aux lacunes d'oxygéne et aux
interstitiels d'étain. Les données expérimentales suggérent que la cause de la non-
steechiométrie dans le SnO> est due aux lacunes d'oxygeéne plutét qu'aux interstitiels d'étain
[51]. Le désordre dans la cristallinité du film, provoque la diminution de la résistivité
électrique des films recuit a 350°C, alors que l'augmentation de cette résistivité pour des
températures supérieures a 400°C est attribuée a la diminution des lacunes d’oxygenes,
lesquelles influent sur la densité des porteurs de charge[52].

La pluparts des études faites sur ce matériau (SnO), ont démontré que le recuit ou le
traitement thermique des films aprés dép6t provoque des modifications dans la microstructure
du matériau et notamment I’orientation cristallographique, la taille de grain, et la porosite.
Cette modification peut influencer sur les propriétés électriques des couches minces [52—
54].Les traitements thermiques des couches minces entrainent une amélioration des propriétés
électriques avec une diminution de la résistivité électrique. A des tempeératures supérieures ou
égales a la température de recuit de 231.9 °C, la résistivité électrique des films augmente,
alors que pour des températures supérieures a la température de recuit de 500-600°C, une
diminution de la reésistivité des films est observée Ce processus d'oxydation contribue a
I'évolution de la phase poly-cristalline d’étain [55].

Le dioxyde d’étain est un des semi-conducteurs a large bande interdite (gap directe) de
3,6 eV[56,57] . La structure de bande de SnO: est étudié dans de nombreuses publications et
les configurations ¢électroniques des atomes d'oxygene et du dioxyde d’étain sont les
suivantes [58]:
O: 1s? 2s% 2p*
Sn: 1s? 2s? 2p® 3s? 3p°® 3d10 4s? 4p° 4410 52 5p?

Le tableau 3 présente quelques propriétés électriques du SnOs :

Propriétés Valeurs
Nature de la bande interdite Directe
Conductivité électrique a I’état pur [Q.cm]™ 3.10°
Conductivité électrique selon les conditions de 2.10°-1.3.10*

dépot [Q.cm]™

Type de conductivité n

Tab. 3:Quelques propriétés électriques du dioxyde d’étain[59]
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c. Propriétés optiques

L'indice de réfraction du dioxyde d’étain, varie en fonction des conditions
d'élaboration, est d’une valeur comprise de 1.997 a 2.093[53].Tandis que pour la transmission
optique des couches minces du SnO;, des études ont été effectué [52,59] et il a été constaté
que la transmission est importante dans le spectre du visible 400 < A < 800 nm et presque au
allant tour de 95% [53]. Elle décroit pour les faibles longueurs d’ondes A<400 nm et sera
réfléchit pour des longueurs d’ondes importantes.

Quelques propriétés optiques d’aprés des études établies sont présentées dans le tableau

suivant :
Propriétés Valeurs
Transmission dans le visible (%) 70-95
Indice de réfraction a 452 (nm) 1.91-2.093
Indice de réfraction a 1200 (nm) 1.73
Fréquences du spectre visible (nm) 400-800
Gap optique (eV) 3.5-4.2

Tab. 4:Quelques propriétés optiques du dioxyde d’étain[52,58,60,61]

Les propriétés optiques de 1’oxyde d’étain dépendent de I’interaction d’ondes
électromagnétiques avec les électrons du semi-conducteur. L’onde électromagnétique qui
interagisse avec ce matériau sera absorbée par celui-ci, si I’énergie associée E=hv=hc/A est
capable de transférer des électrons de la bande de valence a la bande de conduction c’est a
dire d’étre au moins égale a la largeur de la bande interdite (gap optique). En revanche, si I’on
veut que le matériau soit transparent dans tout 1’étendue du visible, il est nécessaire que le gap
soit au moins aussi large gque la plus grande des énergies associées aux fréquences du spectre
visible (400 nm & 800 nm). Une bonne transparence dans tout le spectre de I’UV- visible sera
donc assurée par une valeur de la bande interdite au moins égale a 3.1 eV[62].

Dans I’étude de Karapatniski et al. [63], Il a été montré que le recuit n’a pas tellement d’effet
sur la transmission des couches SnO,. La méme observation a été constatée par Khan et al.
[52] en étudiant I'effet du recuit sur les propriétés optiques des films SnO,. Alors que le gap
optique augmente pour les hautes températures jusqu'a 4,22eV, di a lI'amélioration de la
structure des films et a l'effet de confinement. L'indice de réfraction des films augmente avec

la diminution de la taille des pores dans les couches[54].
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2.2. Choix de SnO>
Le choix du SnO2 comme couche protectrice et transparente repose sur ses

caracteristiques les plus souhaitables :

v
v
v
v
v

v

Il présente une forte transmission: plus de 95 % dans la région du visible ;

Moins colteux que les autres semi-conducteurs ;

Bonne stabilité thermique, chimique et mécanique ;

Faible toxicité comparée a d’autres semi-conducteurs ;

obtenir des films de haute qualité a plus basse température ;

Possibilité de préparer la couche de SnO> par des méthodes de dépdt simple telles que

le procédé sol-gel ;

v

Possibilité de préparer des films de SnO, avec des propriétés appropriées a basse

température du substrat.

3. Le procede sol-gel

Peu avant le 20eme siécle, une nouvelle méthode de synthese chimique du verre est

apparu nommé ; le procédeé Sol-Gel .Ce dernier permet d’obtenir des matériaux vitreux sans

passer par I’étape de fusion des matiéres premicres a haute température, et cela par une simple

polymeérisation de précurseurs moléculaires en solution. Il est particulierement bien adapté a

la réalisation de revétements tels que des couches minces d’oxydes [63,64],fibres et poudres
(Figure 5).
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Fig. 5:Deux exemples de synthése par la méthode sol-gel ; (1) des films a partir d'une solution colloidale ;

(2) poudre d'une solution colloidale transformée en gel

Le terme Sol-Gel correspondant a I’abréviation de solution- geélification[65].Ce procedé
permet dutiliser une solution ou un gel comme étape de transition entre un liquide et un
matériau solide. Cela se fait par la conversion de solutions chimiques liquides en un réseau
d'oxydes via des réactions d'hydrolyse et de condensation. Ce sol-gel peut ensuite étre
appliqué sur un substrat souhaité par le moyen de plusieurs techniques différentes. Les
échantillons passent ensuite par diverses étapes de séchage et de recuit pour obtenir les
propriétés souhaitées [66]. Nous distinguons deux voix de synthese [67]:

& Voie inorganique : obtenu a partir de sels métalliques tels que les nitrates, les sulfates,
les chlorures ou les acétates ; dissous dans une solution agqueuse.

@ La voie organométallique : Le précurseur le plus freqguemment utilisé est l'alcoxyde

métallique en solution organique.

3.1. Réactions chimiques
Dans la méthode sol-gel, le mécanisme chimique se décompose généralement en deux
étapes : I’hydrolyse et la condensation. Chaque gel obtenu est li¢ a des matériaux appropriés

choisis.
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a. L’hydrolyse

Il s'agit d'une réaction entre une molécule d'eau et un alcoxyde, permettant la libération
d'une molécule d'alcool en trois étapes illustrées dans la figure 6 :

v' La fixation d'une molécule d'eau sur I'atome du métal M ;

v’ Transfert de proton de la molécule d'eau ;

v Le départ d'un groupe R-OH effectué par un processus de réaction équilibré.
Dans un état neutre, la réaction s'écrit [67,68] :

M-(OR)n+ H20 — OH-M-(OR)n-1 + R-OH

M M
;_/’ \ \ H M
<5 \Q—R—DH\(?,T V—R —» g7 NG==R —p HO-M + ROH
|
H \H H

Groupe sortant

Fig. 6:Mécanisme d'hydrolyse des alcoxydes M-(OR)n[69]

Cette reaction peut étre influencée par les parametres suivants
v’ Le catalyseur : acide ou basique ;
v La nature du solvant ;
v La quantité d'eau par rapport a alcoxyde ([H20] / [alcoxyde]) ;
v

La température.

b. La condensation

Les réactions de condensation commencent apres l'apparition des groupes hydroxyle et
conduisent a la formation de liaisons ou pont métalloxane "M-O-M. La réaction de
condensation peut avoir lieu entre les différents groupes. La réaction des groupes (OH-M-

(OR) n-1) entre eux donne une molécule d'eau, la réaction s'écrit [69]:
OH-M-(OR)n-1+ OH-M-(OR)n-1— (OR)n-1 -M-O-M-(OR)n-1 + H20

La réaction des groupes (OH-M- (OR) n-1) avec les groupes restants non hydrolysés M-OR

donnant une molécule d'alcool R-OH suit la réaction[69] :

OH-M-(OR)n-1+ M-(OR)n — (OR)n-1 -M-O-M-(OR)n-1 + R-OH
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Le mécanisme de la réaction de condensation est lié a la réaction d'hydrolyse et par
conséquent, les parametres qui influencent I'nydrolyse influencent également le mecanisme et

la cinétique de la réaction de condensation , ainsi, les caractéristiques du gel obtenu[69].

c. La transition sol-gel

Les réactions ci-dessus (hydrolyse et condensation) conduisent a la formation d'un gel
constitué de chaines M-O-M (ou M-OH-M) et d'amas polymériques, dont la taille augmente
avec le temps. Le point de transition sol-gel est atteint lorsque la viscosité devient infinie [68].

3.2. Techniques de dépdt sol-gel

Dans le monde scientifique, les couches minces préparees par le procédé sol-gel sont
largement connues et sont utilisées dans diverses applications. Les techniques les plus

utilisées sont le dip-coating et le spin-coating (centrifugation)

a. Spin-coating /Centrifugation

Cette méthode consiste a centrifuger une solution déposée en exces sur un substrat. Elle a
l'avantage d'étre facilement mise en ceuvre et aussi de donner de trés bons résultats sur des
substrats plats de petites surfaces (quelques cm?) pour des investissements modestes. On peut
distinguer quatre grandes étapes principales de cette technique[70], comme le montre la figure
7.

1. Le dépdt de la solution ;

2. Au début de la rotation, la phase d'accélération provoque I'écoulement du liquide vers
I'extérieur du support ;

3. La rotation a vitesse constante permet I'éjection du liquide en exces sous forme de
gouttelettes et la réduction de I'épaisseur du film de fagon uniforme ;

4. L'évaporation des solvants les plus volatils qui favorise la réduction de I'épaisseur du

film déposé.
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’ "ec"'t W/résidus
N

Fig. 7:Les étapes de dépdt par la technique du spin-coating[71]

Les propriétés des films déposés par cette technique dépendent des parametres
intrinséques de la solution (viscosite, densité) et des parametres de dépot (vitesse et durée de
la rotation, accélération).

Meyerhofer [72], a publié un modéle prenant en compte les paramétres entrant en jeu lors du
dépbt des couches minces. En contrdlant la vitesse de rotation, il est possible de calculer

I’épaisseur du film déposé par la relation suivante :

avec:

C: une constante qui dépend de la méthode de dép6t utilisé ;
e: la vitesse d’évaporation ;

n : la viscosité de la solution ;

o :la vitesse de rotation ;

p - la densité de la solution.
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b. Dip-coating /Trempage —Tirage
Cette technique consiste a immerger le substrat dans la solution contenant le "sol" et a

le retirer dans des conditions tres controlées et stables pour obtenir un film d'une épaisseur
réguliere (Voir figure 8). D'une maniére générale, le procédé peut étre séparé en trois étapes
importantes [73] :

e Immersion et temps de maintien : le substrat est plongé dans la solution de précurseur
a une vitesse constante et suivi d'un certain temps de maintien pour permettre un temps
d'interaction suffisant du substrat avec la solution ;

e Dépobt : le substrat est tiré vers le haut & une vitesse constante avec 1’écoulement de
I'excés du liquide de la surface ;

e Evaporation : le solvant s'évapore par séchage a chaud pour former les films minces
qui peuvent également étre traités par recuit a haute température pour améliorer leur

cristallisation.

Dip-coating recuit

|

|
ey =

y 2 |

&9 T i

Fig. 8:Les différentes étapes de la technique Dip-coating [74]

Dans I’étude de H.Zhang et al.[75], un modele prenant en compte certains parametres
ajusté pour obtenir I’épaisseur désirée a été publié. Lorsque la viscosité du liquide, notée 1, et
la vitesse de tirage du substrat sont assez importantes pour minimiser la courbure du

ménisque, I’épaisseur du film déposé, notée h, est donnée par la relation :

Ou vo est la vitesse de tirage, p la densité de la solution, g la constante de gravité et C est une

constante égale a 0,8.
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Un autre modele a été établie par A. S. Barnard et al.[76]. Si la vitesse de tirage du

substrat et la viscosité sont faibles, la relation précédente est modifiée afin de tenir compte de

la tension de surface vy (liquide/vapeur), on obtient :

(1vo) /3
h =0,94 I e (5)
Y oVPg

c. Avantages et inconvénients du procédé sol-gel [76 -79]
Le procédé sol-gel présente de nombreux avantages, a savoir :
v' Lapossibilité de déposer des couches minces d'oxydes a basse température ;
v" La possibilité de dopage (relativement simple lors de la préparation du sol) ;
v' La possibilité de dép6t sur de grands substrats ;
v" Une grande pureté et homogénéité de la couche mince ;
v' Elle permet également de réaliser des revétements multi-composants ;
v’ La possibilité de contrdler parfaitement la steechiométrie et de donner une grande pureté au
matériau réalisé
v" Peu colteux ;

v’ Le dépdt de couches minces sur les deux faces du substrat (dip-coating).

Les inconvénients du procédé sol-gel :
v' Le colt tres élevé de certains précurseurs ;
v' Certains produits chimiques sont dangereux pour la santé humaine ;

v Un temps de traitement souvent long.
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Chapitre 11
Outil de polissage a mouvement vibratoire

Essai préliminaire

Introduction

Au vu des études théoriques présentées précédemment, un dispositif intégrant un
générateur de vibration magnétostrictif semble une solution prometteuse. Le procéde est donc
basé sur le polissage a mouvement vibratoire avec grains abrasifs en solution et permet de
polir une surface plus petite des verres optique avec un outil peu codteux. Etant donné que ce
type de dispositif ne nécessite pas l'installation de matériel volumineux, l'appareil pourra
s'installer a une simple polisseuse. Contrairement aux autres procédés, celui-ci ne nécessite
pas de matériels complexes et colteux.
L'objectif principal de ce chapitre est d'analyser la vibration d'un outil qui oscille a une
fréquence sinusoidale .De cette facon, il est possible de prévoir la vibration de l'outil et son
influence significative sur les résultats du polissage tels que la finition de surface, sa

transmission, les taux d'enlevement de matiere, ainsi que la déformation de la surface.

1. Développement du dispositif de vibration magnétostrictif
1.1. Développement de I'outil de polissage

De nombreuses méthodes sont utilisées pour le polissage des composants optiques afin
d'améliorer la rugosité de leur surface et la précision de leur forme. La méthode utilisée dans
ce travail est celle animée par un mouvement vibratoire. Cette méthode de polissage a le
méme principe que le polissage conventionnel sauf que le mouvement rotatif de l'outil est

remplacé par un mouvement vibratoire (voir Figure 1).[1]
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systeme de mélange
D
e  delasuspension o
Vibration

A

Outil de polissage

) £ ' «— Polisssoir
Systéme d'alimentation en

grains abrasif
Piéce

Rotation

Fig. 1:Principe du polissage animé par un mouvement vibratoire[1]

Le développement d'un outil de polissage a mouvement vibratoire a été congu et
fabriqué pour pouvoir étre intégré dans une machine pour polissage classique. La figure 2
montre la structure de l'outil de polissage & mouvement vibratoire, qui consiste en un bras fixé
a un boftier contenant un moteur qui génére le mouvement vibratoire. Le moteur se compose
de deux parties : la culasse en matériau ferromagnétique et une bobine incluse dans la culasse.
En introduisant un courant électrique dans le systeme, le phénoméne de magnétostriction
apparait. Un arbre est fixé a coté du moteur. Le systeme magnétostrictif génére des vibrations
qui sont transmises a l'arbre puis au porte-outil, générant un mouvement vibratoire.[1] Les

dessins de définitions des partie du moteur sont présentés dans I’annexe A.
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Alimentation
¢électrique

Bras

Culasse

Bobine

Porte
échantillon

Boitier

Fig. 2:lllustration et structure de I'outil de polissage a mouvement vibratoire

1.2.Mesure de la réponse a la fréquence

Pour contréler et optimiser la fréquence ideale que l'outil génere, un générateur de tension
est utilisé pour alimenter I'outil de polissage en créant des ondes sinusoidales. Dans ce cas,
nous utilisons 6 tensions [100 V, 120 V, 150 V, 180 V, 200 V et 220 V]. La vibration est
mesurée par un capteur piézoélectrique KD35 qui est placé radialement sur le dispositif pour
délivrer la grandeur physique (vibration) et la transformer en une grandeur électrique
(tension). Ce capteur est directement relié a un conditionneur qui amplifie le signal d'entrée et
sert de filtre passe-bas. Les signaux analogiques sont convertis a l'aide d'une carte
d’acquisition Hantek 1008B qui fonctionne comme un convertisseur numérique-analogique.
Au bout de la chaine d'acquisition, un ordinateur est utilisé pour enregistrer et traiter les

données[1].

Les figures 3 et 4 montrent I'illustration schématique du systeme de mesure de la réponse en

fréquence de l'outil magnétostrictif.
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Générateur de Outil de polissage Capteur Conditionneur

tension ED35

h 4
L

Ordinateur Catte d’acqusition
Hantek 1008B

Fig. 3:lllustration schématique du systéme la réponse a la fréquence[1]

Carte d’aquisition
Hantek 1008B

Générateur de
tension

Capteur

Dispositif de
polissage

Fig. 4:Principe de la mesure de la vibration

La figure suivante (voir tableau 1) montre la fréquence obtenue en faisant varier la tension

d'alimentation de I'outil magnétostrictif.

100V 120V 150V

149,3Hz 372Hz 446,9Hz

180V 200V 220V

L “,,ufa_,ll | “j‘*_\ i M *‘\ ! \Ilu,‘ e

991,9Hz 3,08KHz 4,62KHz

Tab. 1:Signaux et fréquences obtenus en fonction de la tension d'entrée[1]
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D'apres les figures résultantes, on peut constater que le mouvement du dispositif de
polissage est un mouvement vibratoire. De plus, lorsque la tension d'alimentation augmente,

la fréquence de vibration augmente.
2. Optimisation de la fréguence de polissage

Une étude de I'état final de la surface optique en fonction des fréquences obtenues est
nécessaire pour I’optimisation de la fréquence optimale. Ainsi, la mesure de la rugosité (Ra)
et de la transmission optique en fonction des fréquences de polissage de I'outil ont été
réalisee.

Dans cette partic ’opération de polissage a été effectuée en utilisant une machine de
polissage classique ou notre dispositif de polissage a mouvement vibratoire a été intégré (\Voir
figure 5) en variant les différentes fréquences obtenus par divers alimentation électrique du
dispositif de polissage. Les caractéristiques de 1’agent de polissage CeO> et sa composition
chimique utilisée en suspension sont données par les tableaux 2 et 3. La composition
chimique de I’oxyde de cérium a été effectuée en utilisant la spectrométrie par fluorescence
des rayons X [XRF].

Fig. 5:Dispositif de polissage & mouvement vibratoire intégré a une poliseuse classique
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@ moyen fOUrnisseur

0,5um

Fournisseur

Logitech USA

Couleur Blanc
Indice de réfraction 2.276
Densité 7,22g/cm®
Point de fusion 2750 °K
Conductivité thermique 12 WmK?
Coefficient de Poisson 0.3
Module de Young 165.10°Nm™
Dureté 5 - 6 mohs
Chaleur spécifique 460 Jkg K™

Tab. 2: Caractéristiques et Propriétés physiques de 1’oxyde de cérium

CEOZ

La203

SO3

P20s

Si02

Al03

CEOZ

99,5

0,397

0,0644

0,034

0,0206

0,018

Tab. 3:Composition chimique de CeO, (masse %)

Les polissoirs utilisés dans nos expériences, fournis par la firme allemande Pieplow

and Brandt, illustré dans la figure 6, leurs caractéristiques sont données par le tableau 4.

Les images de la microstructure superficielle des deux polissoirs ont été obtenues en utilisant

la microscopie confocale a balayage laser [CLMS]

Epaisseur Module de Dureté Porosité
[mm] YOUNG [MPa] Shore A
LP66 1.445 9.8 78 37%
POLYCON 100 11 2.29 87,7 7%

Tab. 4:Caractéristiques des deux polissoirs utilisés
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Lp66

Polycon 100

Fig. 6:Microstructure superficielle des deux polissoirs utilisés [1]

Les operations de polissage ont éte effectuées sur des échantillons préalablement

doucis en verre BK7, LF(Flint) et FK (crown) dont les caractéristiques fournies par la

compagnie SHOTT sont données aux tableaux 5 et la figure 7. Leurs compositions chimiques

sont données par le tableau 6. Les conditions de travail sont présentées au tableau 8.

Tg[° C] p [g/cm3] E [10° HV 0.1/20 N Vy
N/mm?] Constructeur
[MPA]
BK7 557 251 82 610 1.51680 64.17
LF5 419 3,22 59 450 1,58144 40,85
N-FK5 466 2.45 62 520 1.48749 70.23
Tab. 5:Caractéristiques physique des verres BK7, Flint et Crown SHOTT [2]
Eléments | Sioz B2O3 Na.O K-0 BaO As;03 Ca0O Al;Os
BK7 68,9 10,1 8,8 8,4 2,8 1 - -
LF5 64,4 8,95 3,71 16 - 1,83 3,53 -
N-FK5 50,9 9,94 0.724 18,7 - 0,3 0,0407 141

Tab. 6:Composition chimique du verre BK7 ,Flint et Crown SHOTT [2]
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FK  fluorine + crown

PK  phosphate + crown 66 &
PSK phosphate dense + crown 450 458

BK  borosilicate + crown
BaK baryum + crown

SK  crown dense

K Crown

LaK lanthane + crown
55K crown trés dense
BalLF baryum léger + flint

KF  crown/flint
LaSF lanthane dense + flint
LaF lanthane + flint

BaF  baryum + flint
BaSF baryum dense + flint
LLF flint trés léger

LF  flintléger

F flint

SF  flint dense

ZK.  zinc + crown
KzSF special short flint

,_.
o

-
o0

Indice de réfraction n;, (A= 587,6 nm)
3

1.6
15 - PK
" 31A FK ]
90 80 70 60 50 40 30 20

Nombre d'Abbe V7

Fig. 7:Caractéristiques optiques des verres optiques selon SHOTT[3]

Conditions de polissage

Temps 1 heure
Polissoir Lp66, Polycon 100
Suspension Oxyde de cerium CeO.dams de I’eau (Diametre

0,5um) (logitech USA)

Concentration de la suspension 50g/100ml
échantillon BK7 Schott, FK, LF @ 20mm
Pression de polissage 0,068 MPa (Charge 2,14 kg)
Fréquences de I’outil 149,3Hz, 372Hz, 446,9Hz, 991,9Hz, 3,08KHz,
4,62KHz

Tab. 7:Conditions du polissage
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Apreés le processus de polissage, les échantillons de verre optique ont été nettoyé avec

de l’acétone puis trempé dans un bain ultrason pour mieux éliminer les impuretés qui est
représenté dans la figure 8.
L’état de surface est évalué par le profilométre mécanique de type 2D TAYLOR HOBSON
(PRECISION MEASUREMENT SYSTEM FORM TALYSURF 120) fabriqué par la société
Taylor Hobson (voir fig.9.a). Il est équipé d’un palpeur en diamant qui permet le balayage du
profil et doté d’un logiciel de calcul qui permet 1’obtention des différents critéres de rugosité
(Ra, Rq, Rt,...), la forme et la déviation de la surface, en plus de son profil en 2D. Tandis que
la mesure de la transmission a été réaliser en utilisant le spectrophotometre de type UV-Visible
SPECTROPHOTOMETER 1800 (voir fig.9.b).

Fig. 8:Bain a ultrason

(@) (b)

Fig. 9:Appareillage caractérisant I'état de surface a) profilométre mécanique, b) Spectrophotometre UV
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Les résultats de la rugosité et de la transmission en fonction de la fréquence de

polissage pour les trois types de verres (BK7, FK, LF) sont montrés dans les Fig. 10,11 et 12.

5000

0,035
100
a
0,030 Verre BK7
—&— Lp66 o5
0,025 - —e— Polycon100
0,020 - = 90
X Verre BK7
0,015 4 o —=— Lp66
—— Polycon100
85
0,010
0,005 80
T T T T T T T T
1000 2000 3000 4000 5000 10|00 ZOIOO SOIOO 40|00 5000
Fréquence [Hz] Fréquence [Hz]
Fig. 10:Résultats de polissage du verre BK7obtenus pour différentes fréquences a) Rugosité Ra,
b) Transmission [1]
a
0,028 + Verre FK 95
0,024
] —=— | p66 90 1
0,020 4 —e— Polycon 100 —=— Lp66
__ 85+ —e— Polycon 100
X
0,016 - S
|_
801 Verre FK
0,012 - l
] 75
0,008 -
0,004 - 704
. . . . . . . . . . . . . . . .
1000 2000 3000 4000 5000 1000 2000 3000 4000
Fréquences [Hz] Fréquence[Hz]

Fig. 11:Résultats de polissage du verre crown [FK] obtenus pour différentes fréquences a) Rugosité Ra,
b) Transmission
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0,036

| Verre LF a 95 -
0,032 -

—

0,028 4 —8— | p66 ! —=— | p66
—e— Polycon 100 85 4 —e— Polycon 100

0,024

0,020 -
0,016 - Verre LF
0,012 -

0,008

T v T v T v T v v T - T v T v T
1000 2000 3000 4000 5000 1000 2000 3000 4000
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Fig. 12:Résultats de polissage du verre Flint [LF] obtenus pour différentes fréquences a) Rugosité Ra,
b) Transmission

D’aprés les figures 10,11 et 12, on constate que la forme générale des courbes de
I'évolution du fini de surface (la rugosité) et la transmission sont trés similaire.

L’état de surface évolue en indiquant que la rugosité diminue jusqu’a une fréquence de
4,62 KHz et vis versa pour les courbes de transmission. Cela peut étre probablement expliqué
par le fait que la vibration est transmise aux grains abrasifs impactant ainsi la surface des
verres avec des accélérations extrémement élevés ainsi les abrasifs crée une action de
martelement localise de la suspension. Cette action empéche 1’agglomération des
microparticules ce qui permet aux particules abrasifs de pénétrer plus facilement dans la zone
de polissage [4,5].Ainsi I’état de surface est étroitement lié a la fréquence de vibration lors du
processus de polissage comme 1’on démontré plusieurs chercheurs [120].En effet il a été
prouvé que I’enlévement de matiére de la piece se fait par le martélement a haute fréquence
des particules abrasifs dans la surface[6]. Par conséquent plus la fréquence de vibration est
grande plus I’enlévement de matiére est grand plus 1’état de surface est meilleur ainsi une
transmission éleve.

Grace a l'analyse du mouvement vibratoire, une fréquence de 4, 62 KHz est choisie car a
cette fréquence, I'amplitude maximale de vibration peut étre obtenue avec un meilleur état de

surface et une transmission élevée.
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3. Simulation par éléments finis

La simulation et I'analyse par éléments finis offre une solution théorique du modéle traité.
Celle-ci permet de prévoir I’influence de la vibration sur la surface optique polie. Etant
données les simplifications effectuées, bien que le modele étudié se rapproche de la réalité, les

résultats obtenus par cette étude restent une approximation de la réponse réelle du systéme.

Afin d'analyser le processus de polissage, des simulations par éléments finis du polissage
par mouvement vibratoire du verre BK7 avec deux polissoirs de géométrie et de structure
différentes (Polycon 100 et Lp66) ont eté réalisées a l'aide dABAQUS / CAE avec une
analyse dynamique explicite pour analyser l'effet de la pression et de la vibration sur la
surface de I'échantillon du verre. La figure 13 montre le modéle FE du polissage par
mouvement vibratoire. Les matériaux de l'échantillon de verre et du polissoir ont eté
modélisés comme des corps déformables avec les propriétés listées dans le tableau 8 et
maillés avec des éléments hexaédriques linéaires C3D8R et des eléments tetraédriques
quadratiques C3D10M pour le polissoir a pores Lp66. Les pores ont été introduits dans le
polissoir comme un réseau irrégulier de pores. Une densité de maillage a été augmentée
autour de la zone de contact de I'échantillon pour assurer la précision des résultats ; cette
densité est devenue plus grossiere a fur et a mesure que I'on s'¢éloignait de cette zone pour
réduire le temps de calcul.

Une pression uniforme de 0,068 MPa a été appliquée a l'échantillon de verre optique en
considérant l'effet de vibration de l'outil de polissage avec une fréquence de 4,67 Khz sur la
surface de I'échantillon, ce dernier a un mouvement rotatoire pendant le polissage avec une

vitesse de 119 rpm. L'agent de polissage n‘a pas été impliqué dans le modele.[1]
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Polycon 100

Fig. 13:Modeéle par éléments finis du polissage a mouvement vibratoire du verre BK7 [1]

Module d'élasticité coefficient de Densité Kg/m3
[Mpa] Poisson
Verre BK7 82000 0.208 2510
Lp66 9.8 0.2 398.4
Polycon 100 2.29 0.47 441.3

Tab. 8:Propriétés des matériaux utilisés dans la simulation [1]

3.1.Résultats de la simulation et discussion

La distribution de la pression entre la piéce (verre) et l'outil de polissage est trés
complexe et moins bien comprise en raison des multiples facteurs qui peuvent l'affecter. La
Figure 14 montre schématiquement la distribution de la pression de contact appliquée sur la

surface du verre BK7 apreés simulation EF du polissage & mouvement vibratoire.

Fig. 14:Distributions de la pression de contact sur la piéce (échantillon) aprés le polissage par mouvement

vibratoire du verre BK7 : a) pour Polycon 100, b) pour Lp66 [1]
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On peut constater que la distribution de la pression sur toute la surface de la piéce peut
étre considerée comme une distribution uniforme. On peut également noter que la valeur de la
pression exercée entre la surface du verre BK7 et le polissoir Lp66 est supérieure a celle
obtenue avec le polissoir Polycon 100.

Dans le processus de polissage des surfaces planes, il est trés important d'obtenir une
distribution uniforme de la pression afin d'obtenir un enlévement de matiére uniforme et une
planéité de haute qualité de la piéce.

La figure 15 montre schématiquement le contour de la déformation normale du verre
BK7 apres simulation EF du processus de polissage a mouvement vibratoire. Cette
déformation est liée a I'enlevement de matiére de la surface de la piéce. On peut voir que
I'enlévement de matiére sur le bord de I'échantillon est significativement plus élevé qu'au
milieu de I'échantillon.

U, Magnitude
» "
¢

+2.1210-04
+0.0000+00

s
s
T L
Uy

wante
T

Fig. 15:Contour de la déformation normale dans les simulations par éléments finis (FE) du polissage a
mouvement vibratoire du verre BK7 : a) pour Polycon 100, b) pour Lp66 [1]

La simulation par éléments finis FE a montré la distribution uniforme de la pression de
contact et de la déformation normale de I'échantillon lors du polissage vibratoire.
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Conclusion

Cette recherche traite le développement d'une nouvelle technique de polissage a
mouvement vibratoire. Elle vise non seulement a réduire les colts de production d’un
composant optique, mais aussi a permettre la fabrication et la finition de celui-ci avec une
machine outil simple. Le dispositif développé aura a rencontrer plusieurs critéres :

v’ Le dispositif doit offrir une solution économique, c'est-a-dire que le colt de matériel
doit étre faible et le procédé de polissage doit étre rapide ;

v" 1l doit offrir la possibilité d'étre entierement automatisé ;

Il doit pouvoir s'installer dans une machine outil standard ;
L'outil doit pouvoir s'adapter a toutes les formes des composants optique ;
Le procédeé de finition doit étre repetitif ;

D N N NI N

Le procédé doit permettre d'atteindre un fini de surface miroir de I'ordre nanométrique.
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Chapitre IV

Expérimentation sur le polissage a mouvement vibratoire

Introduction

Le polissage a abrasifs libres est une opération trés complexe succédant le doucissage. Le
polissage & mouvement vibratoire est employe dans le but de réduire au maximum les défauts
micro-géométriques et de produire une surface plus fine que possible. Cet objectif attendu par
ce type de processus nécessite l'analyse des parametres ayant un effet dominant sur les
résultats de polissage. L’efficacité du processus est étroitement liée au type du polissoir
utilisé, a la durée de polissage, au type de verre utilisé, la nature de la suspension de
polissage....etc. Dans ce chapitre, le traitement de différentes surfaces de verre optique par le
procéde de polissage a mouvement vibratoire est étudié en les caractérisant par I’emploi de
techniques optiques et mécaniques. L'observation des données doit permettre de déterminer

une direction d'optimisation du procéde.

1. Opération de polissage a mouvement vibratoire sur des

surfaces optiques planes
1.1.Procédure expérimentale

Dans le but d’étudier I’impact du temps de polissage ,du polissoir et la nature du verre
optique, des opérations de polissage ont été effectuées en utilisant des grains abrasifs d’oxyde
de cérium en suspension et une machine de polissage classique ou notre dispositif de
polissage a mouvement vibratoire a été intégre présenté dans le chapitre I11 (voir figure 2) .
Les caractéristiques de I’agent de polissage CeO- et sa composition chimique utilisée en
suspension sont données par les tableaux 2 et 3 du Chapitre I11.
Les polissoirs utilisés dans nos expériences, fournis par la firme allemande Pieplow and
Brandt ainsi leurs caractéristiques sont mentionné au chapitre précédent (Chapitre I11).Les
opérations de polissage ont été effectuées sur des échantillons préalablement doucis en verre
BK7, LF(Flint) et FK (crown) dont les caractéristiques fournies par la compagnie SHOTT

.Les conditions de travail sont présentées au tableau 1.
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Parameétres de polissage

Echantillon BK7 (@ 20mm), Flint LF (& 20mm), Crown FK (& 20mm)
Pression de polissage 0,068 MPa (Charge 2,14 kg)

Polissoir LP66, Polycon100

Vitesse de 1’échantillon 119 tr/min

Fréquence de I’outil 4,62KHz

Temps de polissage 60 minutes (1 heure)

Concentration 0,5g/ml

pH 7

Grains abrasifs CeO; (Diamétre 0,5um) (logitech USA)

Tab. 1:Condition de travail lors du polissage

Le déroulement des essais est montré par ’organigramme de la figure 1.

Début

|

Condition initiale (t,=0 min)

) -

( *Etat de surface
Caractérisation —1 *Masse et épaisseur

*Transmission

v -
Polissage
l Traitement des résultats:
. *Etat de surface
t <60 min

polissage *Masse et épaisseur
*Transmission

| !

= t,+10min

t polissage Fin

Fig. 1:Organigramme du déroulement des essais
Lors du polissage, les échantillons de verre optique ont été nettoyé avec de I’acétone puis
trempé dans un bain a ultrason pour éliminer les impuretés (représenté dans la figure 7
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chapitre 111). L’état de surface est évalué par le profilométre mécanique de type 2D TAYLOR
HOBSON (PRECISION MEASUREMENT SYSTEM FORM TALYSURF 120), ainsi que la
transmission a été réalisé en utilisant le spectrophotométre de type UV
SPECTROPHOTOMETER 1800.

1.2.Résultats et interprétation

a. Perte en masse et en épaisseur (taux d’enlévement de matiéere MRR)
Le taux d’enlévement de matiére est considéré soit comme étant le cumulé de la masse

enlevée durant le processus de polissage, soit la diminution de I’épaisseur. La perte en masse
est donnée par la relation suivante :

Am=m; —Mp.oooi (D)
Ou : Am est la perte en masse, m; est la masse initiale et m, est la masse finale

Tandis que la perte en épaisseur est donnée par la relation suivante :

Ou : Aeest la perte en epaisseur, e;est I’épaisseur initiale et ey est I’épaisseur finale.
La mesure de la masse a été effectuée par une balance de précision présentée a la figure 2.a,
tandis que la mesure de 1’épaisseur a ¢été réalisée par le biais du Mesureur universel horizontal

illustré a la figure 2.b. Les résultats obtenus sont montrés aux figures 3 et 4.

(b)

Fig. 2:Appareillage caractérisant la perte en masse et la perte en épaisseur a) balance, b) mesureur universel
horizontal
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D’apres les résultats obtenus, on constate que les valeurs de la perte en masse et la perte
en épaisseur augmentent au fur et a mesure que le temps de polissage augmente.
Effectivement, il est a remarquer que ’augmentation de la perte en épaisseur des échantillons
de verres optiques est accompagnée par une augmentation de la perte en masse. Ceci est
expliqué par I’enlévement de la matiére par I’agent de polissage (grains abrasifs) et la
présence continue de grains abrasifs qui alimentent le processus de polissage. La relation
entre le taux d'enlévement de matiere et le temps de polissage est une relation proportionnelle.
Ceci a été prouvé dans les études de Preston [1]. L'application de vibrations augmente le taux
d'enlevement de matiére, ce qui est cohérent avec les expériences. Les modes d'enlévement de
matiere présents dans ce type de procédé sont principalement dus a la pression entre le
polissoir et la surface de I'échantillon produite par les vibrations. En effet, la surface est
usinée par I'impact direct des particules abrasives propulsées par l'outil, et lorsqu'une pression
est appliquee entre l'outil (polissoir) et la piece, le martélement direct des particules abrasives
fagonne la surface. Enfin, les vibrations transmises par le liquide de suspension aux grains
abrasifs provoquent la vibration de ces derniers sur la surface.

D'autre part, on constate que le taux d'enlevement de matiére est plus elevé pour le
polissoir de type Lp66 que pour celui de type Polycon 100. Ceci peut étre expliqué par la
porosité des polissoirs qui joue un rdle tres important dans le taux d'enlévement de matiere ;
effectivement, la porosité du polissoir Lp66 est plus élevée que celle du Polycon 100 ce qui
permet aux grains abrasifs de rester a I'intérieur de ses pores pour former un outil tranchant et

par conséquent un taux d'enlevement de matiere plus éleve.

b. Etat de surface des verres
Les résultats des critéres de rugosité [Ra, Rq et P-V (Peak to valley)] pour les trois types de

verre (BK7, LF5, N-FK5) sont donnés par les figures 5,6 et 7.
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Fig. 5:Evolution de la rugosité Ra,Rq en fonction du temps de polissage
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¢) Verre Flint LF

Fig. 7:Profil de la surface des trois verres optiques avant et aprés 60 minute de polissage en utilisant les deux
polissoirs (Lp66, Polycon 100)

La figure 5 montre que la forme générale des courbes de I'évolution du fini de surface

(la rugosité) est tres similaire.
L’évolution de I’état de surface comme le montre la figure 5 et les profils de la figure 7
indiquent que la rugosité diminue jusqu’a un temps puis elle tend a se stabiliser. Cette
variation de 1’état de surface est la plus observée dans les opérations de polissage et elle est
justifiée par le fait que les grains abrasifs de polissage enlévent les défauts micro-
géométriques pour laisser une surface lisse dont la rugosité diminue au fur et a mesure que le
temps de polissage augmente. Cette diminution de la rugosité atteint sa limite au temps de
polissage optimal ; 20 min pour le verre BK7, Crown et 40 min pour le verre Flint.

De méme, 1’écart de forme (figure 6) suit la méme évolution que celle de la rugosité, il
diminue au fur et a mesure que le temps de polissage augmente mais ne décroit pas pour se
stabiliser. Ces résultats peuvent étre justifié par le rétrécissement entre les hauteurs et les
creux des aspeérités dans le verre optique au fur et a mesure que le temps de polissage
augmente indiquant que I’état de surfaces s’améliore en réduisant systématiquement la sub-
surface endommageée lors du rodage et que ce type de polissage a mouvement vibratoire est un
mécanisme a régime ductile qui ne produit pas de nouvelles fractures a la sub-surface comme
ont montré les études de F.Lakhdari [3].La variation des résultats obtenus des différents type

de verre en utilisant les deux type de polissoir est peut étre dQ :
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e aux effets de la surface de contact entre polissoir et échantillon ;

e aladistribution de la suspension entre polissoir et surface a polir ;

e aladureté de chaque verre.
Ces résultats sont en concordance avec les études de T.Aliouane[4] et N.Belkhir[5] qui
expliquent que la surface de contact entre le polissoir et la surface est variable durant
I’opération de polissage et ceci peut produire des défauts de forme de surface.
A cela s’ajoute la probabilité de la distribution non uniforme de la suspension de polissage
dans la zone de travail ce qui conduit a un enlevement de matiére non homogeéne par rapport a

la surface de I’échantillon et par conséquent la forme de la surface peut étre influencée.

c. Transmission optique
Les résultats obtenus de la transmission optique sont illustrés dans la figure 8.
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Fig. 8:Transmission optique des trois types de verre en fonction du temps de polissage
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Les résultats de la transmission montrent qu'apres le rodage la transmission est faible,
puis elle augmente au fur et a mesure que le temps de polissage augmente.
Ceci peut étre di a l'influence du facteur temps, qui permet aux grains abrasifs pendant
l'opération d'éliminer les défauts micro-géométriques, et de rendre la surface lisse, ce qui
diminue la diffusion de la lumiére. Cependant, la différence entre les polissoirs peut étre due a
I'existence de pores dans Lp66. Le comportement des deux polissoirs est presque le méme et

la transmission augmente lorsque le temps de polissage augmente.

d. Inspection des caractérisations de la surface par microscope a force atomique
[AFM]
Pour mesurer la rugosité quadratique a la fin du polissage L'AFM a également été utilisé

(voir Figure 9). Les images obtenues sont présentés dans les figures 10,11 et 12.

Fig. 9: Le microscope a force atomique [AFM] utilisé
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$¢=284,962nm

BK?7 avant polissage

$q=13,54261m $q=12.5345nm

/

: <
\\/ o \ e

BK7 aprés polissage BK?7 apres polissge avec
avec Polycon 100 Lp66

Fig. 10:lmages microscopique par AFM avant et apreés le polissage (1 heure) du verre BK7

5q =56.4125 nm

Crown avant polissage

Sq=10,9423 nm $q=103018 nm

Crown aprés polissage
avec Lp66

Crown aprés polissage
avec polycon 100

Fig. 11:lmages microscopique par AFM avant et apres le polissage (1 heure) du verre Crown
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$q = 61,4966 nm

Flint avant polissage

Sq=11,6183 nm
Sq=13.8301 nm

Flint aprés polissage

Flint apreés polissage e 166

avec polycon 100

Fig. 12:Images microscopique par AFM avant et aprés le polissage (1 heure) du verre Flint

D'apres les figures 10,11 et 12, il y a une nette amélioration de la qualité de surface des
verres optique. En effet, avant le polissage des trois type de verre, les surfaces sont bien
rodeée et les fissures sont distribuées de maniere homogeéne, indiquant des valeurs de rugosité
quadratique (Sq) moyenne de 284.962 nm pour le verre BK7, 56,4125 nm pour le verre crown
et 61,4966 nm pour le verre flint. La rugosité des échantillons polis apres 1 heure avec les
deux types de polissoir s'est améliorée a

e 13.54 nm et 12.53 nm respectivement pour le polissoir Polyconl00 et le polissoir

LP66 dans le cas du verre BK7 ;
e 10,9423 nm et 10,3018 nm respectivement pour le polissoir Polycon100 et le polissoir
LP66 dans le cas du verre crown ;
e 13,8301 nmet 11,6183 nm respectivement pour le polissoir Polycon100 et le polissoir
LP66 dans le cas du verre flint.
Ces résultats confirment ceux trouvés par la perte en masse, la rugosité et la transmission, ce

qui montre I’efficacité du procédé utilisé.
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2. Opération de doucissage et polissage a mouvement vibratoire sur des

lentilles plan convexe et plan concave
2.1.  Procédure expérimentale

Dans le but d’étudier I’impact du doucissage sur le processus de réalisation des lentilles
des essais de doucissage et polissage ont été effectuées en utilisant des grains abrasifs d’oxyde
d’alumine et d’oxyde de cérium en suspension et une machine de doucissage et de polissage
classique ou notre dispositif de polissage a mouvement vibratoire a été intégré.
Les grains abrasifs Al20; utilisés en doucissage sont du type ABRALOX, Qualité E, de la
société Pieplow & Brandt GmbH, dont les caractéristiques fournies par le producteur sont
données au tableau 2. Les lentilles utilisées sont en verre N-FKS5, elles ont été doucis
respectivement par les fractions F80(Dmoyen=80um),F14 (Dmoyen=14pum), et F10(Dmoyen=10um.
Tandis que celle de CeO> sont mentionné dans les tableaux 2 et 3 du Chapitre I1I.

Les paramétres technologiques de 1’opération de doucissage sont montrés au tableau 3.

Dureté Mohs Densité Couleur Classe Doy [UM]
[g/cm?]
Al;O; 9 3.93 Brune F80 80
Al,O3 9 3,90 Blanche F14 14
F10 10

Tab. 2 : Propriétés des grains abrasifs d’alumine utilisés

Parametres
Echantillon lentilles en verre N-FK5 @ 20mm
Fréquence de I’ outil 4,62KHz
Concentration de la suspension 0,5¢/ml
Pression 0,067MPa
Vitesse de 1’échantillon 119 tr/min
Temps de doucissage 10 min
Temps de polissage 60 minutes (1 heure)
Grains abrasifs Al;03,Ce0; (Diamétre 0,5um)

Tab. 3:Conditions de réalisation des lentilles

Lors des opérations de doucissage et polissage, les lentilles ont été nettoyé avec de
’acétone puis trempé dans un bain a ultrason pour éliminer les impuretés (représenté dans la

figure 8 chapitre I11). La perte en masse a été effectuée avec la balance de précision montré a
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la figure 2.a .L’état de surface est évalué par le profilométre mécanique de type 2D TAYLOR
HOBSON (PRECISION MEASUREMENT SYSTEM FORM TALYSURF 120) (présenté
dans le chapitre Il figure 8), Tandis que la transmission a été réalisé en utilisant le
spectrophotometre de type UV- SPECTROPHOTOMETER 1800.

2.2.Résultats et interprétations

a. Perte en masse
La perte en masse a été calculée suivant la relation(1). Les résultats obtenus sont montrés

a la figure 13.

lentille plan convexe
0.08 ~
<
g 0.06 -
£ o004 -
0.02 -~
0
F10 CeOZ (0 Sum)
lentille plan concave
0.015
<
g 0.01 -
€
< 0.005 -
0
F10Ce02 (0, Sum)

Fig. 13:Variation de la perte en masse des verres optiques durant leur réalisation

D’apres les histogrammes de la figure 13 on constate que le taux d’enlévement de
matiére diminue en fonction de la taille des grains. En plus le taux le plus élevé est réalisé par

les grains abrasifs de la fraction F80 et le plus faible par le processus de polissage. Ce résultat
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peut étre expliqué par le fait que lors du gros doucissage, la surface de contact entre les grains
et la surface meulée représentant un profil trés rugueux est plus grande est par conséquent les
grains enlévent plus de matiére ce qui engendre un taux d’enlévement caractérisé par la perte
en masse plus important. Cependant les grains fins en contact avec la surface moins rugueuse
constituent une surface de contact moins importante et par conséquent le taux d’enlévement

est plus faible.

b. Etat de surface
Les résultats des critéres de rugosité [Ra, Rq et le profil] pour les deux lentilles (plan

convexe et plan concave) sont présentés dans les figures 14,15 et 16.

4,5

Lentille convexe 4,04
3,54

Lentille concave

3,0

2,54

2,0

Rugosité

1,5 1
1,04

0,5

0,0

T T T T T T T T T T T T T T
Brut F80 F14 F10 Polissage 1h Brut F80 F14 F10 Polissage 1h

Fig. 14:Rugosité arithmétique et quadratique durant le procédé de fabrication de lentille plan convexe et plan
concave en utilisant le mouvement vibratoire
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Fig. 15:Profil de la surface de la lentille plan convexe durant les processus de doucissage et polissage

-84-

-

SAJ2WOIITIT

53] U0LITII



micrometres

micromeétres

BEgEEeas "4

micromeétres

Chapitre IV Expérimentation sur le polissage a mouvement vibratoire
M u 1500 =]
gL N et “_: E oo
| R a et bin
-3a0{ b - v e Fo w
. A=g B .8
E 00 g L 000 rE
- gl E E 158 . _____--"f 1508 E
= \\\ e E E | e U, NS o,
w0 ““H-\\ 0 358 T e E
e - - amen- 3008
e [ o . .
W.I'|a.5||lﬂ “l}"ll'.ﬂ |Jl.l ‘]lﬂli'ﬁ -IP“.:‘HI..H ';5';#"‘.! “IP'ul.ﬁl-'l.ﬂ‘lll- |;.P ﬂllﬂ:.ﬂ Il |I, ; é 1‘]’ 1"} 'é ] * :]' }Il 5 - ﬁ )II' * ﬁ Iﬂ & ll:' Iﬂ *
millimétres millimétres
000 - 1000 s
00 300 A0
o o LR
e e, w A0
RL--5 il E o <
4500 1500 'E "E 100 \‘-\_‘
3004 "‘HH-..\___ e E E - M""\-\-..\___
o T 508 = S
00 Fad E 000 - 18
T T T T T T T T T T T T = 000
@RI BERRRERDHNS: 2 4. 4 8 B 0 17 M WO W T M OM MWW W M M W M 43 Mo
millimétres millimeétres
4400 g
45004 ; 450
e l‘-... i 4800
3 £700 "-\ .r"; 4700 3
E . LY ) E
! s “\.\ 400
E a0 ™ // s
o
5u 5%
8 / g
30 \ 1 %
e (N Polie 1 bare H‘Mﬂ_ - 00
e ‘. = raze
I EEEEEEE Y EEE AR X
millimétres

Fig. 16:Profil de la surface de la lentille plan concave durant les processus de doucissage et polissage

Les courbes de rugosité et de profil données aux figures 14,15 et 16 montrent que
I’état de surface s’améliore au fur et a mesure que la grosseur des grains diminue. Cette baisse
est accompagnée par une amélioration de la forme de la surface. Ceci peut étre da a ’effet de
la surface de contact entre grains et surface des lentilles. Réellement, au début du doucissage
les arrétes vifs des gros grains entrent en contact avec les aspérités de la surface tres rugueuse
et au fur et a mesure que le temps de doucissage augmente des grains plus fins sont employeés
et par conséquent la surface de contact est réduite avec la réduction des dimensions des arrétes
vifs et des défauts de surface. Cela engendre I’enlévement des défauts de faibles dimensions

(micro-géométrique) ce qui permet de réduire la rugosité de la surface.
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c. Transmission
Les résultats obtenus de la transmission optique sont présentés dans la figure 17.

85
80
75 -
70
65—-
60—-

55 +

90

80
75

70

Transmission [%)]

65 -
60 -

55 +

T T T T T T T T T T T T T T T T T T
Brut F80 F14 F10 Polissage 1h Brut F80 F14 F10 Polissage 1h

Fig. 17:Transmission optique des lentilles a) plan convexe b) plan concave

Les résultats de transmission révélent que la transmission est faible apreés le processus de
rodage. Ceci explique que la diminution de la rugosité de la surface lors du rodage n'est pas
suffisante pour augmenter suffisamment la transmission. Ces valeurs de transmission sont
dues a la qualité de la surface du verre, qui apres avoir été rodé reste pleine de défauts, ce qui
entraine la diffusion de la lumiere et donc une transmission minimale. L’évolution de la
transmission optiqgue comme le montre la figure 17 indique que la transmission augmente au
fur et a mesure que la grosseur des grains diminue. Cette variation est la plus observée dans
les opérations de production de surface optique et elle est justifiée par le fait que les grains
gros enlévent les défauts macro-géométrique et au fur et a mesure que les grains sont plus fin
les défauts micro-géométriques sont minimisés pour laisser une surface lisse dont la

transmission augmente au fur et a mesure que la taille des grains diminue.
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d. Inspection des caractérisations de la surface par microscope confocal
Afin de mesurer la rugosité quadratique a la fin du polissage le microscope confocal de
type LEICA DCMS8 (presenté a la figure 18) a éte utilise .Les images obtenues sont présentés

dans la figure 19.

11000 10000

| 10000 [ 9000
$q=2,6019 ym
2000, $q=2,5659 yim 8000

- 7000
- 6000

- 5000

- 3000

2000

1000

Fig. 19:Images microscopique par microscope confocal aprés le polissage & mouvement vibratoire (1 heure) des
lentilles plan convexe et plan concave

D'aprés la figure 19, on peut remarquer que les surfaces finies sont bien des lentilles
ayant des surfaces convexes et concaves ayant une trés bonne qualité de surface .Les résultats
indiquent des valeurs de rugosité quadratique (Sq) moyenne de 2,6019 um pour la lentille

plan convexe et de 2,5659 um pour la lentille plan concave.
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La régularité des franges selon le relief de la surface permettent de donner une vision générale
sur 'uniformité du rayon de courbure des lentilles.
Ces résultats sont en concordance avec ceux trouvés précédemment, ce qui montre l'efficacité

du procédé de polissage a mouvement vibratoire pour les surfaces sphériques.

3. Influence de la pression sur le procédé de polissage a mouvement

vibratoire

3.1.Procédure expérimental

Afin de vérifier I’impact de la pression exercée sur des surfaces optiques dans le processus
de polissage a mouvement vibratoire, des expériences ont été effectuées en utilisant des grains
abrasifs d’oxyde de cérium en suspension (Chapitre I11) et une machine de polissage classique
ou notre dispositif de polissage & mouvement vibratoire a été integre .
Différentes pression sont appliquées et les surfaces optiques ont été caractérisées apres chaque
opération de polissage. Les paramétres technologiques de 1’opération de polissage a
mouvement vibratoire sont montrés au tableau 4.
La perte en masse a été realisé par la balance de précision montré a la figure 2.a .L’état de
surface est évalué par le profilometre mécanique de type 2D TAYLOR HOBSON
(PRECISION MEASUREMENT SYSTEM FORM TALYSURF 120) (présenté dans le
chapitre 11l figure 9.a), Tandis que la transmission a été réaliser en utilisant le
spectrophotometre de type UV SPECTROPHOTOMETER 1800.

Parametres

Echantillon lentilles en verre N-FK5 @ 20mm
Fréquence de I’outil 4,62KHz

Concentration de la suspension 0,5¢/ml
Pression [0,067-0,079-0,089-0,092]MPa
Vitesse de 1’échantillon 119 tr/min
Temps de polissage 60 minutes (1 heure)
Grains abrasifs CeO; (Diamétre 0,5um)

Tab. 4:Conditions de travail
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3.2.Résultats et interprétations

a. Perte en épaisseur

La perte en masse a été calculée suivant la relation(1). Les résultats obtenus sont montrés a la

figure 19.
lentille plan convexe lentille plan concave
0.0025 - 0.0025 -
= € 0.002 -
é 0.002 - =
B 00015 - 0.0015 -
' £ ]
§ oom - g 0001
0.0005 0.0005 -
' 0 T T T 1
° 0.067 ' 0.079 ' 0.089 ' 0.092 ' 0.067 0.079 0.089 0.092
Pression de polisage [MPal] Pression de polisage [MPa]

Fig. 20:Variation de la perte en masse des lentilles en fonction de la pression exercée

D’apres les histogrammes de la figure 20 on signale que le taux d’enlévement de

matiére augmente en fonction de la pression. En plus le taux le plus élevé est réalisé par la

pression la plus élevée [0,092Mpa] .C’est résultats confirment la theorie de Preston [1]qui

préconise que plus la pression augmente plus on a un accroissement de points de contact et

par conséquent I’enlévement de matiere est plus important.

b. Etat de surface

Les résultats des critéres de rugosité [Ra, Rq et le profil] pour les deux lentilles (plan convexe

et plan concave) sont présentés dans les figures 21 ,22 et 23.
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Fig. 21:Rugosité arithmétique et quadratique des lentilles en fonction de la pression
a) plan convexe b) plan concave

P 0,067 Alpa

I EEEEEEEEEEEEEEE Y

millimétres

M0 41 A3 A M 45 6 4T 4B 4F S0 51 B2 B1 M4 55 56 8T 5B %8 W0
etras

micromeétras

tres

.

IMCron e

micromeétres

micromeétres

o1
oo
ait
4.2
4

0.5

-0 8

P= 0,079 Mpa

42 41 4 4 M

45

47 & 4% 2 81 82 5 M= 5 M 8 N N 8

millimétres

P= 0,093 Mpa

N R EEEEEEEEE EE XX

millimetres

Fig. 22:Profil de la surface de la lentille plan convexe en fonction de la pression
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Fig. 23:Profil de la surface de la lentille plan concave en fonction de la pression

Le changement de 1’état de surface comme le montre la figure 21 et les profils de la figure
22 et 23 indiquent que la rugosité des lentilles plan convexe et plan concave augmente au fur
et @ mesure que la pression augmente. Cette variation de 1’état de surface est la plus observée
dans les opérations de polissage utilisant des vibrations et elle est expliquée par le fait que la
pression provoque un choc des particules sur la surface a polir. Les martelements sont plus
nombreux, ce qui entraine un enlévement de matiere plus important. Une pression plus élevée
entraine une plus grande rugosité de surface, en raison de I'énergie cinétique plus élevée de
chaque particule en mouvement, ce qui peut provoquer des déformations plus profondes de la

surface comme ont montré les études de Booji [6]et Huu[7].
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Fig. 24:Transmission optique des lentilles en fonction de la pression a) plan convexe b) plan concave

D’apres les résultats obtenus de la transmission nous pouvons constater que la transmission
diminue en fonction de I’augmentation de la pression. Cette variation est logique puisque

quand la rugosité des surfaces optiques augmente cela impliqgue une diminution de la
transmission.
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d. Inspection des caractérisations de la surface par microscope confocal
En vue de mesurer la rugosité quadratique aprés chaque opération de polissage en exercant

différentes pression sur des lentilles plan convexe et plan concave, le microscope confocal de
type LEICA (présenté a la figure 18) a été utilisé. Les images obtenues sont présenté aux
figures 25 et 26:

P =0,067 Mpa Sq=23714m

P=0,079 Mpa Sq=2.5015 ym |
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8000
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nm
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M — 3000

™ e NN ot o
i 2000
‘\L'x X = 1753110 nm
Y = 1319670 nm

Z = 11640.1nm

P =0,089 Mpa 5q=2,602 ym [ 10000 P =0,092 Mpa Sq=2.6115 ym

Fig. 25:Images microscopique par microscope confocal aprés le polissage a mouvement vibratoire (1 heure) des
lentilles plan convexe en fonction de la pression exercé lors du processus

Daprés la figure 25, les images indiquent des valeurs de rugosité quadratique (Sq)
moyenne de :

e 2,3714 um pour une pression exercée de 0,067 Mpa ;

e 2,5015 um pour une pression exercée de 0,079 Mpa ;

e 2,602 um pour une pression exercée de 0,089 Mpa ;

e 2,6115 um pour une pression exercée de 0,092 Mpa.
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Fig. 26:Images microscopique par microscope confocal aprés le polissage & mouvement vibratoire (1 heure) des
lentilles plan concave en fonction de la pression exercé lors du processus

Daprés la figure 26, les images indiquent des valeurs de rugosité quadratique (Sq)
moyenne de :

e 2,5659 um pour une pression exercée de 0,067 Mpa ;

e 3,2385 um pour une pression exercée de 0,079 Mpa ;

e 3,3243 um pour une pression exercée de 0,089 Mpa ;

e 4,7403 um pour une pression exercée de 0,092 Mpa.

D'aprés les figures 25 et 26, on remarque une dégradation de la qualité de surface des
lentilles optique en fonction de la croissance de la pression. Nous pouvons conclure que la
pression de 0,067 Mpa exercée lors du polissage a mouvement vibratoire donne un meilleur

état de surface ; ce qui est adéquat avec les résultats obtenus de la rugosité et la transmission.
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4. Influence de la suspension sur le procédé de polissage a mouvement

vibratoire
4.1.Procédure expérimental
En vue d’étudier I’impact de la nature de la suspension sur des surfaces optiques dans le
processus de polissage a mouvement vibratoire, des expériences ont été réalisé en utilisant des
trois types de suspension. La machine de polissage classique a été utilisé ou notre dispositif
de polissage a mouvement vibratoire a été intégré.
Les surfaces optiques ont été caractérisées aprés chaque opération de polissage. Les

parametres technologiques de I’opération de polissage a mouvement vibratoire sont montrés

au tableau 4.
Parameétres
Echantillon lentilles en verre N-FK5 @ 20mm
Fréquence de I’ outil 4,62KHz
Concentration de la suspension 0,5¢/ml
Suspension 1 Ce0; (0,5um) avec de I’eau +Quelque goutte
d’huile de paraffine [0,5g/ml]
Suspension 2 Diamant synthétique (3um) +huile BUEHLER
Suspension 3 Gypse CaS04-2 H,0 (17 um) avec de ’eau
[0,5g/ml]
Vitesse de 1’échantillon 119 tr/min
Temps de polissage 60 minutes (1 heure)
Pression 0,067MPa

Tab. 5:Conditions de travail

4.2 Résultats et interprétations

a. Perte en masse
La perte en masse a été calculée suivant la relation(1). La figure 27 illustre les résultats

obtenus.

-95-



Chapitre IV Expérimentation sur le polissage & mouvement vibratoire
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Fig. 27:Variation de la perte en masse des lentilles plan convexes en fonction de la suspension de polissage
utilisée

D’apres les résultats obtenus, on constate que les valeurs de la perte en masse différent
d’une suspension a une autre. En effet, la surface est usinée par I'impact direct des particules
abrasives propulsées par l'outil, et lorsqu'une pression est appliquée entre l'outil (polissoir) et
la piéce, le martelement direct des particules abrasives faconne la surface. Ainsi, les
vibrations transmises par chaque liquide de suspension aux grains abrasifs provoquent une
vibration de ces derniers différente de I’autre sur la surface ce qui implique un enlévement de

matiere différent.
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b. Etat de surface
Les résultats des états de surface et des profils obtenus sont montrés comme suit :

Rugosité Ra [um]

0,55
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0,40 ]

0,10 -+
0,05 -+
0,00

0,35 ]
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0,25 ]
0,20 ]
0,15 ]
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—e— suspension 2
—#A— Suspension 3

20

30 40 50 60

Temps de polissage [min]

Fig. 28:Rugosité arithmétique des lentilles polie avec différentes suspension en fonction du temps de polissage
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. 29:Profils des surfaces des lentilles avec plusieurs suspensions
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Chapitre IV Expérimentation sur le polissage & mouvement vibratoire

La figure 28 montre que la forme générale des courbes de I'évolution du fini de
surface (la rugosité) est trés similaire.

La progression de 1’état de surface comme le montre la figure 28 et les profils de la
figure 29 indiquent que la rugosité diminue au fur et a mesure que le temps de polissage
augmente. Comme indiqué précédemment cette variation de 1’état de surface est la plus
observée dans les opérations de polissage et elle est justifiée par le fait que les grains abrasifs
de polissage enlévent les défauts micro-géométriques pour laisser une surface lisse dont la
rugosité diminue au fur et a mesure que le temps de polissage augmente. Nous pouvons
remarquer aussi que la suspension contenant 1’oxyde de cérium avec quelques goutte d’huile
et celle contenant du gypse donnent une meilleur rugosité et un état de surface meilleur. Ceci
peut étre expliqué par [I’existence du phénoméne de glissement causé par 1’existence de
I’huile entre le polissoir et la surface et I’efficacité du gypse comme grains abrasifs dans le
processus du polissage [8].

Cependant les résultats du deuxiéme milieu [Diamant synthétique (3um) +huile ]
peuvent étre interprété par le fait que I’activité chimique des grains de diamant qui son inerte
causent moins de friction durant le polissage que les particules d’oxyde de cérium[9].

Bien que les deux lubrifiants (CeO. +huile et Gypse+eau) aient donner de meilleur résultats,
I'eau peut réagir réciproquement avec le verre en provoquant 1’existence de la couche de gel
de polissage favorisant la création et la propagation des fissures [10,11] ce qui permet
I’augmentation de la surface de contact .

Les qualités de surface obtenues sont fortement dépendantes des caractéristiques du verre

polie et du processus de polissage[12] .
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c. Transmission
La figure 30 schematise les résultats obtenus de la transmission optique.

95
90 A
85 4 —=— suspension 1

; —e— suspension 2
80 suspension 3

75 4

70 - )
65 - 1

60

Transmission [%)]

55 +

50 4
]+
45 4

0 10 20 30 40 50 60
Temps de polissage [min]

Fig. 30:Transmission optique des lentilles polies avec différentes suspension

Les figures 30 présente I’évolution de la transmission aprés une série de polissage avec
différentes suspension. Ces résultats indiquent que la transmission augmente en fonction du
temps de polissage. On constate aussi qu’une meilleure transmission est obtenue en utilisant
la premiere et la troisieme suspension. Les résultats de la transmission confirment les résultats

de la perte en masse et I’état de surface.
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d. Inspection des caractérisations de la surface par microscope confocal
Pour la mesure de la rugosité quadratique a la fin du polissage le microscope confocal
(présenté a la figure 18) a été utilisé. Les résultats sont présentés dans la figure 31.

nm nm

Xz __ ..
. Suspension 2 L

Saspension:L Sq=2.7296 pm E 11000 Sq=3,0455 pm 11000
E 10000 { 10000

9000 9000

8000 8000

L 7000 I 7000

- 6000

117083
0 5000
4000

nm
11000

Suspension 3 Sq=2.6401ym 10000

Fig. 31:lmages microscopique par microscope confocal aprés le polissage & mouvement vibratoire (1 heure) des
lentilles plan concave en fonction de différentes suspensions utilisées lors du processus

D'aprés la figure 31, on peut remarquer qu’aprés 1 heure de polissage & mouvement
vibratoire et avec différentes suspension qu’une bonne qualité de surface des lentilles est
obtenue. Les images indiquent des valeurs de rugosité quadratique (Sgq) moyenne de :

e 2,7296 um pour la premiere suspension ;

e 3,0455 pum pour la deuxieme suspension ;

e 2,6401 pum pour la troisieme suspension.
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Des rayures accompagnées d’écaillage sont observées dans le cas de la suspension 2. La
création de ces rayures et dans la plus part des cas obtenus sous I’effet de la pression
appliquée sur les grains de diamant dont I’orientation des angles vifs favorise 1’usure abrasive.
L’écaillage peut étre produit lors d’'un martélement d’un grain dont la dureté est importante
sur la surface optique.

Ces résultats sont en concordance avec ceux trouvé précédemment, ce qui prouve l'efficacité

du procédé de polissage a mouvement vibratoire.

Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté une nouvelle technique de polissage utilisée
pour polir les surfaces de verre optique. Cette technique est basée sur le phénomene
magnétostrictif qui genere le mouvement vibratoire. La technique de polissage dont l'outil a
été developpée dans notre laboratoire. D'apres cette partie, le polissage vibratoire est un
procéde de finition efficace et économique. Ainsi, il offre une excellente qualité de surface de
différents types de verre que se soit des surfaces plane, concave ou convexe.
Nous avons observé que le taux denlévement de matiére et 1’état final de la surface sont
influencés par les vibrations émises lors du polissage @ mouvement vibratoire. Ainsi, la
possibilité d’utiliser le gypse comme grains abrasifs dans le processus de polissage. Enfin, ce
type de polissage est un procédé de finition prometteur en espérant d'améliorer et d'augmenter

son efficacité.
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Chapitre V
Elaboration de couches protectrices de ZnO et SnO> déposées sur

des surfaces optiques.

Introduction

Dans la production des composants optiques, les surfaces sont traitées par un
polissage, un nettoyage et subissent ensuite un revétement. Le revétement apporté consiste a
améliorer une fonction optique spécifique et les caractéristiques de protection. L’épaisseur des
couches déposées varie de quelques nanometres a quelques microns. Dans ’optique grand
public, les applications médicales et industrielles, la qualité du verre optique dépend du
niveau trés élevé de transmission de la lumiére, parfois dans des plages de longueurs d’onde
tres limitées. Cette étude consiste a déposer des couches d’oxyde de zinc (ZnO) et d’oxyde
d’étain (SnO2) sur des surfaces optiques ayant subi un polissage a mouvement vibratoire. Le
choix de ces oxyde est basé d’une part sur les travaux trés nombreux effectués, et d’autre part
ils sont biologiquement et chimiquement inertes, facilement synthétisables, résistent a la

corrosion chimique et sont tres peu chers.
1. Présentation des échantillons

Les échantillons étudiés et caractérisés sont divises en deux types; le premier sont des
verre de type MICRO SOLIDE de marque SIMCO présentant les caractéristiques indiquée au
tableau 1(a), tandis que le deuxiéme sont des verre optiques cylindriques de diametre de
20mm avec différentes surfaces optiques présentant les propriétés mentionné au tableau 1(b)
et 1(c).Ces échantillons sont traités par doucissage avec différentes fractions d’alumine
(Al203) puis par polissage a mouvement vibratoire en utilisant le Lp66 comme polissoir et
I’oxyde de cérium (CeO2) comme agent de polissage en suspension.

Les verres du premier type ont été considéré comme des substrats pour déposer des couches
trés fines de ZnO et SnO2 dans le but d’optimiser les parametres de dépdt des couches donnant
une meilleure transmission optique voisine a ceux des verre du deuxieme type , afin de ne pas

affecter leurs propriétés optiques .
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Dimension Résistivité Indice de réfraction
(75 x 25 x 1,35)mm 10°Q.cm 1,513
(@
Echantillons Indice de réfraction Surface
BK7 1.51680 Plane
B270 1,5341 Plane
ZERODUR 1,5426 Plane
Lentille 1 (N-FK5) 1.4874 plan convexe
Lentille 2 (N-FK5) 1.4874 plan concave
(b)
Tg[°C] p [o/cm3] E [10° HV 0120 V4
N /mmg] Constructeur
[MPA]
BK7 557 2.51 82 610 64.17
ZERODUR - 2.53 90.3 620 56.1
N-FK5 466 2.45 62 520 70.23
B270 542 2.56 71.1 500 58.3

Tab. 1: Caractéristiques des échantillons utilisés (a) verre de type MICRO SOLIDE, (b) verres optiques
(c) Caractéristiques physique des verres optiques SHOTT[1]

2. Procédure expérimentale

Avant 1’¢élaboration, le nettoyage des substrats est une étape primordiale, le but étant
d’¢éliminer toute poussieéres et graisses se trouvant sur le substrat. Pour cela nous avons
procédé comme suit :

v Lavage au détergent et ringage a I’eau distillé;
v"Immersion des échantillons dans I’acétone puis 1’éthanol ensuite dans de I’eau distillée
placées dans un bain a ultrasons (figurel) pendant une durée de 8 minutes ;

v' Essuyage avec un papier Joseph.
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Fig. 1:Bain a ultrasons

2.1. Préparation des solutions

Les solutions de ZnO et SnO, ont été préparées a partir des précurseurs commerciaux :
I’acétate de Zinc dihydraté [Zn(CH3COQ), 2H.0] et le Chlorure d’étain [SnCl, 2H20] en

ajoutant le méthanol [CH3OH] et I’éthanol [C2HsOH] respectivement comme solvant .

La solution de ZnO a été préparée en dissolvant 1,6g d’acétate de Zinc dans 35ml d’éthanol,
pour augmenter la solubilité de I’acétate de zinc dans le solvant, 2 gouttes de Di-éthanolamine
[DEA] ont été ajoutées.

La solution de SnO; a été préparée en dissolvant 1,669 Chlorure d’étain [SnCl, 2H,0] dans
35ml d’éthanol.

Les deux solutions ont été portées a une température de 60°C sous agitation magnétique
pendant 2 heures.

La préparation des solutions est schématisée sur les figures 2 et 3 expliquant les principales

étapes de préparation de ZnO et SnOa.
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Fig. 2:Diagramme d'élaboration des couches de ZnO
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Fig. 3:Diagramme d'élaboration des couches minces de SnO;
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3. Partie |

3.1. Dépdt des couches minces

Pour le dépdt des couches minces nous avons utilisé la méthode « dip-coating »
présenté dans le chapitre I1. Le dispositif utilisé est présenté a la figure 4.
Les substrats en verre ont été soigneusement nettoyés puis immergés dans la solution de dépot
avec une vitesse constante de 80mm/min. lls ont été maintenus dans la solution pendant 60s et
ensuite retiré avec la méme vitesse.
Les films déposés par le procédé « dip-coating » doivent subir une étape de séchage puis de
recuit et cela a pour but d’obtenir des films de qualité, la solidification des films, d’éviter des
chocs thermiques entre la phase de séchage et la phase de recuit et favoriser 1’¢limination des
résidus carbonés pour chagque couches mince déposée de ZnO et SnO-.
Le recuit a éte effectué en utilisant un four tubulaire (voir figure 4). Ce four est constitué d’un
cylindre comprenant la partie chauffante, a I’intérieur duquel passe un tube en quartz

contenant I’échantillon.

PTL-MMO2Z  Dlp Coster

[ — t. )

Fig. 4:Dispositif "dip-coating" et four tubulaire utilisés
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Les conditions de déposition des échantillons élaborées sont résumées sur le tableau ci-
dessous (Tab 2) :

Solution Zn0O SnO,

Nombre 2 4 4 4 6 2 2 4 4 6
d’immersion

Température | 150°C | 150°C | 150°C | 150°C | 150°C | 150°C | 150°C | 150°C | 150°C | 150°C
ettempsde | 30min | 30min | 30min | 30min | 30min | 30min | 30min | 30min | 30min | 30min
séchage

Température | 500°C | 500°C | 350°C / 500°C | 500°C / 500°C / 500°C
ettempsde | 1heure | 1heure | 1heure lheure 1 1 1
recuit heure heure heure

Tab. 2:Modes d’élaboration des couches de ZnO et SnO> par sol-gel

3.2. Caractérisations des échantillons
a. Caractérisation optique

7

%+ Spectre de transmission

La transmission de la lumiére a travers un verre est considérée comme la propriété la plus

connue. Elle est definie par le facteur :

T = 1/10(1)

Dans cette expression, Iyest I’intensité de la lumiere incidente et I est celle recueillie apres la
traversée du matériau [2].L’absorption de la lumiére est formulée par la loi de Beer-Lambert
[3] ; qui formule que I’intensité d’un rayonnement électromagnétique traversant un matériau
subit une dégradation exponentielle en fonction de I’épaisseur et la concentration des especes

absorbantes.
I(A4x)=1,()-e ™™ ... @)

lo: est ’intensité de la lumiére incidente ;

| : est I’intensité de la lumiére sortante ;

a: est le coefficient d’absorption ;

X: est la longueur du trajet optique.

Dans cette partie nous nous sommes intéressés a la transmission optique dans les spectres

UV-Visible de nos films déposés. Les spectres UV- Visible sont représentés sur la figure 5. Ils
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ont été enregistrés a l'aide d'un spectrophotometre de type UV SPECTROPHOTOMETER
1800 couvrant le domaine UV-Visible opérant entre 200 nm et 1200 nm.

Zn0O

—— 2 couches recuit 500°C

——— 4 couches sans recuit
4 couches recuit 500°C

—— 4 couches recuit 350°C
6 couches recuit 500°C

T T
300 400

T T T
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. T . T . .
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Fig. 5: Spectres de transmission des couches minces (a) ZnO et (b) SnO,

900

T
1000

La figure 5 montre les spectres de transmission du ZnO et SnO; respectivement, ces

spectres de transmission sont obtenus dans I’intervalle 300nm-1100nm. Nous remarquons que

tous les échantillons ont une grande transparence dans le domaine du visible et montrent

¢galement 1’absence de franges d'interférences due a I’homogénéité de la surface et aux

faibles épaisseurs des couches déposées (e < 300 nm )[3,4].Une transmission moyenne des

couches de ZnO et SnO> avoisine de 90% et 86% respectivement. Ces résultats montrent bien

que les couches minces de ZnO et SnO> sont transparentes dans le domaine de ’'UV-Visible.

Nous pouvons signaler une diminution de la transmission optique moyenne dans le visible

quand I’épaisseur des couches augmente. Ces résultats ont été approuvé par différents

chercheurs[5-8]comme Pokaipisit et al [9], Benoy et al [10]Yu et al [11]Wang et al [12]. Ceci

est probablement di a l'augmentation de l'opacité et 1’augmentation de la rugosité de la
surface [13].

b. Caractérisation morphologique

*
A X4

En utilisant le microscope optique de type Microscope Axiovert 40, la figure 6 présente
des images en 2 dimensions. L’utilisation du logiciel Gwyddion a été tres bénéfique pour le

traitement des images en évaluant les épaisseurs des couches déposées de ZnO et SnOa.

Epaisseur
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Fig. 6:Microscope Axiovert 40

Les images obtenues par le microscope optique et leurs images traitées par le logiciel
Gwyddion sont présentées sur la figure 7 :

ZnO e=(180,28+7,59)nm

SnO; e= (115,7+6,39)nm

1,00 ym

0,12 ym

Fig. 7:lmage 2D et 3D des films déposés de ZnO et SnO,
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Cette premiere étude préliminaire nous a permis de déterminer les épaisseurs et températures

de recuits optimales de dép6t des couches protectrices.

4. Partie 11

Apres avoir optimisé les paramétres de travail pour un bon dépét des films minces,
nous avons préparé les solutions de ZnO et SnO;en utilisant le méme procédé d’élaboration,
dans le but de les déposer en couches trés fines afin de protéger le deuxiéme type de verre
(surfaces optiques). Ces couches sont déposées avec les mémes épaisseurs et recuites a la

méme température.

4.1. Caractérisations des échantillons
a. Caracterisation optique

% Spectre de transmission

Dans cette partie nous nous sommes interessés a la transmission optique dans les spectres
UV-Visible de nos différents types de composants optique et différente surfaces optique avant
et apres le dépdt des couches protectrices de ZnO et SnO., ainsi que la détermination de

I’énergie du gap optique et I’indice de réfraction.
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Fig. 9:Spectres de transmission optique des surfaces optique avant et aprés le dép6t de la couche de SnO;
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Les figures 8 et 9 représentent le spectre de transmission du ZnO et SnO:
respectivement, ces spectres de transmission sont obtenus dans I’intervalle 350nm-1100nm.
On remarque que les échantillons sans revétements transmettent plus que ceux revétus soit par
le ZnO ou bien le SnO; sur tout le domaine visible, sauf pour le cas du BK7, ou on a
remarqué une amélioration de la transmission d’environ 1,22% et 1,20% des échantillons
revétus de couche de ZnO et celle de SnO; respectivement a partir de 600nm.

La transmission de I’échantillon B270, a diminué d’environ 5% et 4,81% apres le dépot de la
couche de ZnO et la couche de SnO> respectivement.

Pour I’échantillon ZERODUR, on peut constater une faible diminution de la transmittance de
I’ordre de 0,59% et 0,78% correspondant aux deux dép6ts des couches de ZnO et des couches
de SnO; respectivement.

Pour le cas des lentilles on remarque aussi une diminution de la transmission ;

e Lentille plan convexe : une diminution de 15% pour le dépdt des couches de ZnO et

de 6,41% pour les couches de SnO> ;

e Lentille plan concave : une diminution de 16% pour le dép6t des couches de ZnO et de

8,94% pour les couches de SnO .

& Pour mieux comprendre I’origine de la diminution des transmissions, d’une part nous
avons calculé I’indice de réfraction des couches de ZnO et SnO, déposees sur les surfaces
optique (échantillons) en utilisant les gap optiques et puis en les comparant avec celles non
revétues et d’autre part, la mesure de la rugosité qui est un facteur trés important pour donner

encore mieux d’explication .

“+ Energie de gap

Les énergies de la bande interdite optique (Eg) des échantillons ainsi que les oxydes ZnO
et SnO- ont été calculées a partir du tracé de Tauc, en utilisant les transmissions obtenues. La
relation entre le coefficient d'absorption (o) et I'énergie photonique incidente (hv) est donnée

par la relation proposée par Mott et Davis [14] :

(@hv)* = A(Rv —Eg) .o 3)
hc 1240 [eV.nm]
E,=—=————— .
9 2 Aglnm] @

Ou A est une constante,h est la constante de planck, 4, est la longueur d’onde, C est la vitesse

de la lumiere et n est un exposant dont la valeur dépend du type de la transition qui a lieu.

-115-



Chapitre V Elaboration de couches protectrices de ZnO et Sn0, déposées sur des surfaces optiques

Dans ce travail, les transitions directes autorisées sont donnéees pour n=2 valides soit le ZnO
ou le SnO,[14-18]. Le tracé de (ohv)? en fonction de I'énergie du photon (hv) est montré sur
les Figures 9 et 10. Les parties linéaires des courbes obtenues ont été extrapolées pour avoir le
point intersection avec I'axe des X. cette valeur correspond a la bande d'énergie interdite des

transitions optiques. Les valeurs obtenues de Eg, des échantillons étudiés sont portées sur les
Tableaux 3 et 4.
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D’apres les figures, les valeurs de 1’énergie de gap sont comme suit :

Surface optique B270 BK7 ZERODUR Plan convexe | Plan concave
Surface 3,97 3,51 3,82 3,98 4,06
Energie de optique
gap [eV] Zn0O 4 3,60 3,88 3,99 4,18
déposé

Tab. 3:Valeurs de I’énergie du gap optique avant et apres le dépdt de la couche de Zn0

£ Cas de SnO»

20

15 4

10 4

(ahv)® [eV2.cm™?).10°

B270 avant dépot

15 2,0 25 3,0

hv [eV]

3,5 4,0

(ahv)[eVicm?.10°

BK7 avant dépot

2,0 2,5
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D’aprés les figures, les valeurs de 1’énergie de gap sont présentées au tableau 4 comme suit :

Surface optique B270 BK7 ZERODUR Plan convexe | Plan concave
Energie de Surface 3,99 3,51 3,82 3,99 4,06
gap [eV] optique
Sn0O; 4,01 3,53 3,88 4,01 4,08
déposé

Tab. 4:Valeurs de I’énergie du gap optique avant et aprées le dépot de la couche de SnO;

D’apres les résultats obtenus dans les tableaux 3 et 4 nous pouvons constater qu’il
existe une légere variation de 1’énergie de gap apres le dépdt des couches minces de ZnO et
SnO- sur les surfaces optiques. Cela explique que les couches déposées n’affectent pas la
fonctionnalité de I’échantillon mais qu’elles sont juste déposées comme couches protectrices.
Cependant, nous pouvons remarquer dans le cas des échantillons de ZERODUR la présence
de deux gaps. Ces derniers peuvent étre expliqués par la présence de deux phases causées par
les contraintes mécaniques appliquée lors du processus de polissage, de sa structure et sa
composition chimique. Dans ce type de vitrocéramique (ZERODUR), le verre résiduel est
composé d’une phase d’aluminosilicate qui sépare les nombreux cristaux de B-quartz et de
B-spodumene (LiAlSi»Og).[19,20].Ces contraintes provoquent probablement un enlévement
sélective de la matiere ce qui provoque une destabilisation dans le réseau cristallin conduit

ainsi a la dispersion de la lumiére et par consequent il en résulte 1’apparition d’autres gap.

« Indice de réfraction

La présence de franges dans les spectres de transmission dans la région de faible
absorption qui correspond au domaine du visible permet de calculer I'indice de réfraction de la
couche[21]. Mais dans notre cas l'indice de réfraction du film peut étre calculé en utilisant la

relation de Herve et Vandamme [22] :

Ou A et B sont des constantes numériques avec des valeurs de 13.6 eV et 3.4 eV,
respectivement.

Les valeurs sont reportées dans les tableaux 5 et 6.
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¢ Casde ZnO
Surface optique B270 BK7 ZERODUR Plan convexe Plan concave
Indice de 2,0922 2,1851 2,1189 2,0944 2,0540

réfraction (n)

£ Cas de SnO»

Tab. 5:L’indice de réfraction des couches de ZnO

Surface optique

B270

BK7

ZERODUR

Plan convexe

Plan concave

Indice de
réfraction (n)

2,0901

2,2025

2,1189

2,0901

2,0750

Tab. 6:L’indice de réfraction des couches de SnO»

Les tableaux 5 et 6 montrent les valeurs de ’indice de réfraction des couches de ZnO et

SnO; respectivement deposees sur des surfaces optiques. Les valeurs de n obtenues sont

situées entre 2 et 2,18 pour le ZnO et des valeurs comprises entre 2 et 2,2 pour les couches de

Sn0,.Ces résultats sont assez proche de I’indice des deux couches de ZnO et SnO; trouvé par

plusieurs chercheurs [23-26].

En comparant les indices de réfraction des couches avec ceux des surfaces optique (Tableau

1), on distingue que les indices des couches de ZnO et SnO> sont supérieur aux indices des

surfaces optique (échantillon a protéger). La différence d’indices entre le ZnO ,SnO et

surfaces optiques peut provoquer le phénomene de réflexion [27,28] avec un grand débit ce

qui entraine a la diminution de I’intensité du faisceau transmit et par conséquent une

diminution de la transmission optique . Ce phénomeéne a été observé pour les verres optique
revétu par ZnO , SnO. (Figure 8 et 9).

b. Caractérisation morphologique

R/

% Rugosité

Les rugosités de surfaces obtenues avant et apres le dép6t des couches de ZnO et SnO2

préparees par la méthode Sol-gel et la technique dip-coating, sont observée sur les figures 12

et 13. Les valeurs de rugosités sont présentées sur les tableaux 7 et 8.
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Fig. 12:Profils de rugosité des surfaces optiques avant et apres le dép6t de ZnO
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Tab. 7:Valeurs des rugosités des surfaces optiques avant et apres le dépot de ZnO
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optique
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Apres dépbt

Ra [nm]

Ra [nm]
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ZERODUR
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Fig. 13:Profil de rugosité des surfaces optiques avant et apres le dép6t de SnO;

Avant dépot Aprés dépot
Surface Ra [nm] Ra [nm]
optique
B270 (2,7+£0,3) (16,7+1,2)
BK7 (2,840,1) (9,0£3,9)
ZERODUR (3,7£0,1) (16,7+2,0)
Lentille plan (6,0%0,3) (19,2+1,2)
convexe
Lentille plan (12,01+0,004) (16,9+3,8)
concave

Tab. 8:Valeurs des rugosités de surfaces optiques avant et apres le dépét de SnO,

L’évolution de I’état de surface comme le montre les profils des figures 12 et 13

indiquent gque la rugosité augmente apres le dép6t des couches minces de ZnO et SnO,. Ces

résultats confirment ceux trouvé par différents chercheurs [12,24,28].Ceci peut étre expliquer

par le fait qu’apres le dépot des couches de ZnO et SnO2 ,ces derniers présentent une structure

granulaire de ’ordre nanométrique[30] et par conséquent ’augmentation de la rugosité. Les

faibles valeurs de rugosité de 1’état de surface indiquent que les épaisseurs des couches

préparées sont uniformes sur toute la surface du substrat[31] . Tand que la rugosité des films
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est minime la dispersion de la lumiere est réduire, ce qui permet d’augmenter la transmission

optique.

Conclusion

Les résultats obtenus nous permettent de conclure que la protection des surfaces optiques peut
étre possible avec des films de ZnO et SnO; ayant des épaisseurs de (180,28+7,59) nm et
(115,7+6,39) nm respectivement. On peut conclure aussi que :

v' Les conditions de dépdt des couches minces de ZnO et SnO: influent sur les
caracteéristiques optiques et morphologique des surfaces optiques obtenues ;

v’ L’état de surface initial des surfaces optiques du au procédé de polissage a mouvement
vibratoire peut aussi influencer sur 1’état final du produit apres le dépdt des films
minces ;

v’ Les différences d’indices de réfraction entre les couches déposées et la surface optique

diminuent la performance spectrale de la couche déposée (transmission).
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Conclusion générale

Cette thése présente le développement d'une méthode innovatrice de polissage pour la
finition de composants optiques. Les techniques de finition présentes sur le marché sont en
constante évolution afin d'augmenter la productivité et réduire les colts de fabrication des
industries. Cependant, encore de nos jours, une dépense considérable de temps et d'argent est
donc investie a cette étape de la fabrication. Il devient ainsi important de développer une
technique permettant l'automatisation de la finition et la répétitivité des résultats.

Lors de la finition des surfaces, plusieurs méthodes peuvent étre utilisées selon le type
de surface finale désire et la forme de la surface. Ainsi, différentes techniques sont étudiees
afin d'établir les paramétres optimums de celles-ci et les besoins spécifiques menant a un
procéde particulier. Le procédé de polissage a mouvement vibratoire est donc choisi parmi
des méthodes conventionnelles et non-conventionnelles. Cependant, ce dernier est innové en
employant un outil vibrant par un systéme magnétostrictif. Les modes d'enlevement de
matiére présent dans ce type de procédé proviennent principalement de la pression produite
par les vibrations. En effet, la surface est travaillée par I'impact direct des particules abrasives
propulsées par l'outil. De plus, lors de l'application d'une pression entre l'outil et la piece, le
martelement direct des particules abrasives fagonne la surface. Finalement, les vibrations
transmises par le liquide de suspension aux grains abrasifs font vibrer ces derniers sur la
surface. Lors d'observations réalisées au cours des expériences, il a été possible de confirmer

que ces modes d'enlevement de matiére sont présents durant le procéde.

Une premiere série d'expériences est réalisée afin de déterminer le potentiel de ce
procéde. La technique de polissage est donc mise a l'essaie par la variation d'une série de
parametres. De plus, deux types de polissoir ont été évalué le Lp66 et le Polycon 100. Les
résultats indiquent qu'un systeme fonctionnant a une fréquence de 4,62 KHz est
significativement plus performant car I’état de surface et la transmission atteint ces meilleurs

valeurs. L'utilisation d'un outil vibrant pour le polissage est donc un procédé durable.



Une étude portant sur le comportement de la surface polie de verre avec le polissage a
mouvement vibratoire est effectuée. L'analyse a été faite par la modélisation par éléments
finis & l'aide du logiciel ABAQUS. Cette derniére permet de constater que la pression exercée
est uniforme sur toute la surface durant le processus de polissage a mouvement vibratoire.
Ainsi la déformation de la picce a été étudiée prouvant que I’enlévement de maticre

commence par le bord puis le centre.

La deuxiéme phase expérimentale vise principalement a l'obtention d'un état de
surface et une transmission meilleure, ainsi un taux d’enlévement de matiére minimal.
Cependant, I’étude du processus de polissage en fonction du temps de polissage, la pression
exercée sur la piéce en verre et la nature de la suspension s’avére nécessaire pour mieux
optimisé le processus. Des Echantillons de différents verres et différentes surfaces et trois
suspensions ont été utilisée. Les résultats ont prouvé qu’aprés 1 heure de polissage ,en
utilisant le Lp66 comme polissoir et ’oxyde de cérium en suspension, des rugosité de (4,27
0,25) nm, (7,6 £ 0,21) nm et (7,67 = 1,25) nm sont atteinte pour le verre BK7, FK (Crown) et
LF(Flint) respectivement ainsi des taux de transmission allant jusqu’a (98+0,007)%,
(96,16+1,008)% et (95,04+1,272)% pour le verre BK7, FK (Crown) et LF(Flint)
respectivement . Les autres résultats ont démontrés qu’en utilisant une pression minimale de
0,067 Mpa avec une suspension composée d’eau et de gypse comme grains abrasifs et une
autre d’oxyde de cérium ,d’huile et d’eau que le processus de polissage est meilleur et
applicable pour les surfaces sphériques.

Les résultats obtenus apres le dépot de couche mince d’oxyde de zinc (ZnO) et de
dioxyde d’étain (SnO2) comme couches protectrices par la méthode sol-gel sur différentes
surfaces optique ont démontrés que les conditions de dépbt ainsi 1’épaisseur des couches
minces de ZnO et SnO: influent sur les caractéristiques optiques et morphologique des
surfaces optiques apres le revétement. De plus les différences d’indices de réfraction entre les
couches déposées et la surface optique diminuent la performance spectrale de la couche
déposée (transmission).

De nombreux axes de cette recherche peuvent étre étendus a l'avenir. Les travaux
futurs peuvent ce pencher sur I’automatisation du processus et 1’étude d’autre parametres
influencant ce type de polissage .Cependant, le revétement des surfaces optique peut étre
étudié en utilisant d’autre matériaux pour 1’¢laboration de couches minces ainsi qu’une étude

des caractéristiques optiques et mécaniques s’avere nécessaire.
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Résumé

De nouvelles techniques de préparation des composants optiques sont employées actuellement
pour la réalisation de surface de tres haute qualité. Les surfaces sont traitées par un polissage,
un nettoyage et subissent ensuite un revétement. Cette these traite le développement d'un
procédé de polissage a mouvement vibratoire employant un outil basée sur le principe
magnétostrictif. Quelques notions de polissage sont présentées pour permettre d'expliquer la
raison de la recherche d'une nouvelle méthode. Une analyse par éléments finis veérifie le
comportement de la surface polie. Des expériences sont réalisées sur différentes surfaces
optique. Les mesures des vibrations du processus et I'évaluation de leur impact sur les
résultats du processus amélioreront la compréhension fondamentale des mécanismes
d'enlevement de matiére et fournissent des possibilités de contr6le du processus et de maitrise
statistique du processus. Un dépdt de couches minces s’avere nécessaire pour la protection
des surfaces optiques obtenues lors de cette étude.

Mots clé : polissage de précision, vibration, état de surface, rugosité, couches protectrices.

Abstract

New techniques for the preparation of optical components are currently being used to achieve
very high quality surfaces. The surfaces are treated by polishing, cleaning and then undergo a
coating. This thesis deals with the development of a vibratory polishing process using a tool
based on the magnetostrictive principle. Some notions of polishing are presented to explain
the reason for the search for a new method. A finite element analysis verifies the behavior of
the polished surface. Experiments are performed on different optical surfaces. Measurements
of process vibrations and evaluation of their impact on the process results will improve the
fundamental understanding of the material removal mechanisms and provide possibilities for
process control and statistical process monitoring. Thin film deposition is required for the
protection of the optical surfaces obtained in this study.

Key words: precision polishing, vibration, surface finish, roughness, protective layers.
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