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Résumé

La finition de surfaces optiques par des outils agglomérés en alumine et en oxyde de
cérium est une technique tres rependue lors de ces derniéres années. Elle est sollicitée pour son
efficacité a obtenir des qualités de surface meilleures et des transmittances idéales pour le verre
optique, aussi, pour la qualité de ces outils en termes de résistance a 1’usure qui les classifie
comme des outils a longue durée de vie et a faible consommation de grains abrasifs. Cependant,
I’obtention d’outils agglomérés (pastilles) de haute performance est soumise a de nombreuses
conditions, notamment la tailles des grains abrasifs, le choix du liant et les parametres de

compactage et de cuisson.

Ce travail vise a produire des pastilles a base de grains abrasifs d'alumine de grosseur
de 12,10,03 et 01um et de grains d'oxyde de cérium de grosseur de 0.5um liés dans une matrice
de liant organique (Poix) caractérisées par une haute résistance a l'usure et une grande durée de
vie, pour améliorer la qualité des surfaces optiques en réduisant la rugosité et en augmentant
leur transmittance. La combinaison de matiéres premiéres utilisée et le protocole expérimental
suivi nous ont permis de produire des pastilles d’alumine et d’oxyde de cérium d’une qualité
trés satisfaisante. En outre, nos pastilles ont I’intérét d’étre élaborées facilement en grande
quantité, & moindre coQt, avec un impact environnemental réduit par rapport au procédé

conventionnel a grains abrasifs libres.

Les résultats indiquent que ces pastilles ont une structure interne homogéne et une
porosité appréciable variant de 20 a 30% pour I’ensemble des pastilles ; ceci contribue a
l'augmentation de leur durée de vie qui a atteint dans le cas maximal les 74 heures pour la
pastille PO3. Les processus de doucissage et de polissage avec les pastilles fabriquées sont
réalisés sur des échantillons optiques de type crown, les pastilles de fractions 12 et 10um ont
permis de réaliser le doucissage des échantillons en verre crown et les pastilles de fractions
03,01 et 0.5 sont destinées pour le polissage. Chaque processus a pris une durée de 30 minutes
pour le but de déterminer le temps optimal pour chaque pastille. Une valeur finale de rugosité
guadratique moyenne (RMS) de 6nm a été atteinte. De plus, un taux d'enlévement de matiére
de 2,69 % pour les échantillons de verre a été obtenu, ce qui a conduit a une transmission de

92 %, ce qui est relativement tres satisfaisant.
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Introduction générale

Le domaine de I’optique exige une qualité de produit irréprochable. La fiabilité de
I’appareillage optique utilisé dans divers applications est étroitement liée a la qualité des
composants optiques le constituant. La fabrication de ces composants représente un grand defi
en raison de la haute précision exigée des surfaces optiques, qui nécessite une finition d’ordre
supérieure. Ainsi, la qualité des composants optiques dépend de leurs formes et de leur état de
surface. Cette derniére n’est plus assez difficile a obtenir toutefois il reste toujours I’exigence
de I’intervalle de précision. Effectivement, des surfaces d’une rugosité de 1’ordre du nanometre
ou d’angstrom, avec un écart de forme de I’ordre du micrometre au nanometre, sont aujourd’hui

réalisées.

Les technologies récentes de finition des surfaces optiques, telles que la finition
magnétorhéologique (MRF), le traitement par atome réactif (RAP), I'usinage par émission
élastique (EEM) [Mori2014] , le dressage électrolytique en cours de traitement électrolytique
(ELID) [Ohmo1990] et le tournage au diamant [Warr2008] ont été développés au cours des
dernieres décennies dans le but de réduire les défauts de surface et les dommages de sous
surface afin d'obtenir des composants finis plus résistants et de haute qualité. Cependant, les
processus de finition classiques par abrasifs libres restent toujours fiables utilisés dans ce sens
pour raison, le cout élevé et la difficulté de la reproductibilité des processus non conventionnels.
Toutefois I’efficacité de ce processus classique reste limitée par un paramétre majeur a savoir
la quantité de grains utilisées durant le processus sachant que seulement 0.5% des grains

abrasifs sont fonctionnels, ce qui limite son efficacite.

Pour remédier aux inconvénients du processus a abrasifs libres, une autre méthode
semblable a ce dernier a été développée. Son principe consiste a remplacer la suspension de
grains abrasifs par les mémes grains mais liés dans une matrice de liant organique sous forme

de pastilles.

En conséquence par 'utilisation de ces outils, on élimine a la fois la suspension de grains et le
polissoir étant donné que I’outil (pastilles) joue le réle des deux a la fois, 1’agent de polissage
dans ce cas n’a pour but que le refroidissement des piéces et I’évacuation des débris de verre.
En plus de la rapidité de cette technique a finir les surfaces optiques, I’avantage majeur de cette
méthode est I’orientation constante des grains abrasifs vers la surface de travail, les grains liés
ont alors une action simultanée et identique, ce qui permet un enlevement de matiere plus

efficace et assure la fonctionnalité de la majorité des grains, contrairement au processus a
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Introduction générale

abrasifs libres ou I’effet de roulement des grains et la pression non uniforme présentent de
sérieux inconveénients. Tous ces avantages ont permis a la technique de finition par abrasifs liés
d’occuper une place importante dans 1’industrie de traitement de surface et des finitions de

composants optiques.

Les pastilles a abrasifs liés seront essentielles pour automatiser le processus de finition et
faciliter sa reproductibilité. De méme, les processus de doucissage et de polissage ont un bien
meilleur rendement que le processus conventionnel avec abrasif libre [Li2014]. En raison de
leur efficacité d'enlevement de matiére et du contréle relativement aisé de I'état de surface par
rapport aux procedes abrasifs libres, les outils a abrasifs liés trouvent des applications de plus
en plus larges dans la finition des verres optiques, des céramiques, etc. [Li2012] [Hitc2006].

Plusieurs études [Moor1974][Gill1998] se sont focalisées sur le développement d'outils
de finition de surface a grains abrasifs liés pour les avantages considérables qu'ils offrent par
rapport aux procédés conventionnels a abrasifs libres. Des contributions récentes [Cho2013]
ont étudié la production de pastilles de grains abrasifs pour la finition de surface, dans les
travaux [Bouz2014] [Bouz2001], il a été montré que les pastilles d'alumine et d'oxyde de
cérium ont pu atteindre une faible rugosité avec des taux d'enlevement de matiére élevés. Dans
les travaux de [Cho2013], des abrasifs diamantés liés de 6 um ont été utilisés pour la finition
de surface du verre optique, la rugosité obtenue pour le polissage et le doucissage est
respectivement de 0,03 et 0,143 um, et le MRR était de 71 et 135 um/minutes. En effet, au
cours de I'étude [Bouz2014], il a été constaté que pour le doucissage avec des pastilles de grains
abrasifs d'alumine (14um) produites dans les conditions suivantes : 1200°C comme température
de cuisson, 314Mpa comme pression de compactage et 3,5 heures comme temps de cuisson, la
porosité de la pastille était de 10,07 % et la rugosité des échantillons obtenus était de 0,674 um.
bien que cela soit loin des exigences optiques.

L'efficacité des outils a grains abrasifs liés est notamment influencée par les parametres de
fabrication suivants : pression de compactage, geométrie des granulés, température et temps de
cuisson, nature du liant et sa concentration [Gill1998] [Bouz2014]. Par consequent, les
principales conditions que doivent remplir ces pastilles pour remplir leur fonction peuvent étre
résumées dans les points suivants. Premiérement, les pastilles doivent conserver leur intégrité
physique lorsqu'ils sont utilises a des vitesses moyennes a élevées, dans un environnement
aqueux et sous une pression faible a modérée. Deuxiemement, les pastilles doivent libérer les
particules de grains abrasifs a une vitesse qui aide a éliminer efficacement les aspérités a la
surface du verre, mais pas trop rapidement pour provoquer une usure excessive de 1’outil, ou si
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Introduction générale

lentement que la surface de la pastille s’imprégne d’un film de liant solide. Troisiémement, les
pastilles doivent étre élaborées de maniere a démontrer des performances reproductibles dans
des conditions de fonctionnement constantes. Quatriemement, les pastilles doivent étre
capables d'éliminer les defauts causés par le meulage, par exemple les marques d'outils, les
rayures superficielles, et d'atteindre une microrugosité de surface effective inférieure a 10 nm
dans un délai raisonnable. Enfin, les pastilles doivent respecter les tolérances de qualité de
surface requises [Bouz2014].

Cette these se divise en deux parties essentielles : une partie bibliographique qui se
compose de trois chapitres, le premier chapitre englobe le verre optique sous différents angles,
en effet nous visionnerons son mécanisme d’¢laboration, les différentes catégories de verres
existantes, les propriétés optiques, mécaniques, thermiques et chimiques du verre optique et
enfin les multiples applications des verres optiques. Le deuxieme chapitre sera consacré a la
fabrication des composants optiques et la finition des surfaces optique, nous examinerons les
étapes de fabrication des composants optiques, le mécanisme d’enlévement de matiére durant
les processus de finition et en dernier les différents processus de finition de surfaces optiques.
Le troisieme chapitre se focalisera sur le processus de finition par abrasifs liés, nous aborderons
I’évolution d’outils a abrasifs fixes, puis nous détaillerons le mécanisme d’enlévement de
matiére durant ce processus en approchant les multiples théories existantes, enfin nous citerons

les différents types d’outils a abrasifs liés.

Pour la partie expérimentale, dans un premier temps nous élaborons un nouvel outil de finition
pour le doucissage et le polissage des surfaces optiques a base d'alumine, d'oxyde de cérium et
d'un liant organique. Cette combinaison permet de lever les problemes rencontrés lors du
procédé classique a grains abrasifs libres. Ensuite, pour le deuxiéme chapitre expérimental,
nous cherchons a caractériser et étudier expérimentalement la résistance a l'usure de ces
pastilles en mesurant a la fois la perte d'épaisseur et de masse lors de leur fonctionnement. Et
enfin, leur capacité a produire des surfaces optiques de haute qualité avec une rugosité minimale

(RMS) et une meilleure transmission.
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Chapitre | : Verres optiques

Au tout début de sa découverte, les progres des systémes congus de verre optique ont
été limités en raison du manque de types de verre optique avec des propriétés de dispersion
différentes et en raison de la mauvaise qualité des matériaux. Puis avec les travaux realisés par
Otto Schott, le verre est devenu un matériau plus adaptable, hautement reproductible et
homogéne, permettant ainsi la conception systématique de systemes optiques. La demande de
nouveaux types de verre se poursuit ainsi que l'exigence d’une meilleure qualité et de meilleures
propriétés. Les développements réaliser dans le traitement du verre permettent ainsi de

concevoir de nouveaux éléments optiques, faisant progresser la technologie.

1.1 Généralité sur les verres optiques

Historiquement, les verres optiques ont été développés pour fournir aux ingénieurs en
optique et aux scientifiques une variété de matériaux pour une utilisation dans la partie visible
du spectre ¢lectromagnétique d’environ 380 a 780 nm. Avec le développement de nouvelles
sources lumineuses a bande passante étroite sous forme de lasers et de meilleurs détecteurs, le
concept classique du verre optique a été élargi pour inclure de nouveaux verres pour application
dans les régions spectrales ultraviolettes et infrarouges. Les principales propriétés optiques sont
I’indice de réfraction, la dispersion et la transmission. Ces propriétés sont principalement
déterminées par la composition chimique et, dans une moindre mesure, par le processus de
fusion et le traitement thermique subséquent. Ces procédures fixent la structure moléculaire du
verre qui est responsable de I’interaction avec les ondes électromagnétiques. L’ optique, plus
que tout autre domaine d’application de la technologie et de la science, a profité du fait que le
verre est un matériau d’ingénierie [UhIm21983] [1zum1984] [Fand1989]. Par une variation
systématique de la composition du verre, le choix de la technique de fabrication appropriée, et
I’utilisation de post traitements spécialisés, Le verre peut étre congu pour optimiser
simultanément les propriétés secondaires critiques ainsi que les propriétés primaires de 1’indice
de réfraction et de la dispersion. Pour de nombreuses applications optiques, certaines propriétés
secondaires telles que I’homogénéité optique, I’absence de stries, de bulles et d’impuretés, la
diffusion de lumiere a faible volume, la résistance chimique, la maniabilité, le coefficient de
dilatation thermique, biréfringence, et les limites de taille deviennent des paramétres de

conception critiques.

Un verre optique trés homogene, d’une bonne durabilité chimique et d’une grande
maniabilité est nécessaire pour produire des surfaces extrémement lisses. La rugosité de surface
RMS de I’ordre de quelques angstroms a été atteinte [Benel987] [Ving1992]. Les verres avec

une homogénéité optique élevée devraient également montrer une diffusion de lumiére a tres
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faible volume [Dagl1970] [Scho1979] [Stei1984]. Les applications telles que les systémes laser
de confinement inertiel nécessitent de tres grands éléments optiques de I’ordre d’un métre de
diamétre avec une homogénéité optique élevée de sorte que leur indice de réfraction reste
constant dans la plage de 1x10°° [Reit1972]. De plus, de grandes quantités de fibres optiques
sont produites pour I’industrie des télécommunications avec des pertes de I’ordre de 0,2 dB/km
pour une longueur d’onde d’environ 1 um [Ka01982] [Kers1983] [Li1985] [Yan1993]. Plus
de 10 ans de développement de processus ont été nécessaires pour atteindre ce niveau
d’atténuation extraordinairement bas. Le domaine des téléecommunications, y compris la
technologie des télécopieurs, exige également de trés petits composants optiques sous forme de
lentilles de visée produites dans des réseaux de lentilles, dont la taille est de quelques
millimétres [1gal984], des fibres optiques dont le diametre varie de quelques micrometres a
plusieurs centaines de micrometres, et des composants optiques intégrés souvent avec des

couches de seulement quelques um d’épaisseur [Rob1989] [Najal992].

1.2 Elaboration des verres optiques

Bien que les verres puissent étre fabriqués par une grande variété de méthodes, la grande
majorité est toujours produite par fusion des composants du mélange a une température trés
élevée. Cette procédure implique toujours la sélection des matieres premieres, le calcul des
proportions relatives de chacune a utiliser dans le mélange, ainsi que la pesée et le mélange de
ces matieres pour fournir une matiére de départ homogene. Au cours du processus de chauffage
initial, ces matiéres premieres subissent une série de modifications chimiques et physiques pour
produire la masse fondue. La conversion de cette masse fondue en un liquide homogéne peut
nécessiter un traitement supplémentaire, y compris I'élimination de tous les restes de mélange
non fondus, des impuretés et des bulles. La production de produits commerciaux nécessite la
mise en forme en formes spécifiques, ainsi que des traitements thermiques pour éliminer les
contraintes générées lors du processus de refroidissement, ou pour produire des verres renforcés

par trempe thermique [Shel2005].

1.2.1 Matiéres premiéres

En général, les verres sont soit produits a partir de composants de haute qualité et
chimiquement purs, soit a partir d'un mélange de minéraux beaucoup moins purs. Les
échantillons de recherche, les verres optiques et de nombreux verres utilisés pour des
applications de haute technologie a faible volume sont produits & l'aide de ces produits

chimiques que nous pourrions rencontrer régulierement dans n'importe quel laboratoire de
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chimie. Les produits commerciaux produit en grande quantité, sont en revanche fabriqués a
partir de minéraux, qui ont généralement des noms et des compositions qui ne sont pas familiers
au public. [Agar1995] [Aruj1986] [Arujl1977]

Quelle que soit la source des composants utilisés pour produire un verre spécifique, les
matiéres premiéres peuvent étre divisées en cing catégories en fonction de leur role dans le
procédé : vitrificateurs, fondant, modificateur de propriété, colorant et agent de collage.
Le méme composé peut étre classe dans différentes catégories lorsqu'il est utilisé a des fins
différentes. L'alumine, par exemple, sert de formateur de verre dans les verres d'aluminate, mais
il est considéré comme un modificateur de propriété dans la plupart des verres de silicate.
L'oxyde d'arsenic peut étre soit un vitrificateur, soit un agent de collage, selon le but pour lequel
il a été ajouté au lot. Le composant le plus essentiel de tout lot de verre est toujours le
vitrificateur. Chaque verre contient un ou plusieurs composants qui servent de source principale
de la structure. Bien que ces composants soient communément appelés formateurs de verre, ils
sont également appelés formateurs de réseau ou oxydes formateurs du verre dans de nombreux
verres d'oxyde. L'identité de ces composants sert généralement de base au nom générique utilisé
pour le verre. Si la plupart des vitrificateurs présents dans un échantillon spécifique sont de la
silice, ce verre est appelé silicate. Si une quantité significative d'oxyde borique est également

présente, en plus de la silice, I'échantillon est appelé verre borosilicaté. [Aub01986] [Augil978]

Les vitrificateurs principaux dans les verres d'oxydes commerciaux sont la silice, l'oxyde
borique (B20s) et I'oxyde phosphorique (POs), qui forment tous facilement des verres a un seul
composant. Un grand nombre d'autres composés peuvent agir comme vitrificateurs dans
certaines circonstances, notamment GeO, BiOs, As:0s, Sb203, TeO et GaOs. [Bart1991]
[Bauel991]

Les fondants les plus courants sont les oxydes alcalins, en particulier NaO (soude) et PbO. La
plupart des verres commerciaux contiennent de la soude, y compris ceux utilisés pour les
contenants et les verres a vitres. L'oxyde de potassium est également largement utilisé dans les
verres commerciaux, tandis que I'oxyde de lithium est utilisé dans un certain nombre de
vitrocéramiques commerciales. Les oxydes de rubidium et de césium sont fréquemment utilisés
dans les études de laboratoire sur les tendances de comportement dues aux changements
d'identité de I'oxyde alcalin présent dans les verres, mais sont trés rarement utilisés dans les
produits commerciaux, en raison de leur colt élevé. Le PbO, qui est un excellent fondant, est
de plus en plus limité en raison des préoccupations concernant la toxicité des métaux lourds.
Le PbO est particulierement utile pour dissoudre toutes les particules réfractaires ou autres
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impuretés qui pourraient autrement entrainer des défauts dans le verre final. [Borr1991]
[Braw1985]

Alors que I'ajout des fondants a la silice entraine une diminution du co(t de formation
du verre, l'ajout de grandes quantités d'oxydes alcalins entraine une grave dégradation de
nombreuses propriétes. En particulier, la durabilité chimique des verres de silicate contenant de
fortes concentrations d'oxydes alcalins est dégradée au point qu'ils ne peuvent plus étre utilisés

pour des conteneurs, des fenétres ou des fibres d'isolation.

La dégradation des propriétés est généralement contree par I'ajout de modificateurs de
propriétés, qui comprennent les oxydes de métaux alcalino-terreux et des oxydes de métaux
de transition et, plus important encore, I'oxyde d'aluminium (alumine). Alors que ces oxydes
compensent partiellement la réduction de la température de traitement obtenue par I'ajout de
fondants, ils améliorent également de nombreuses propriétés des verres résultants. Les
propriétés sont ainsi modifiees, ou ajustees, par un controle minutieux de la quantité et de la
concentration de ces oxydes pour obtenir précisément les résultats souhaités. Etant donné que
le nombre de ces oxydes sont en fait des fondants tres faibles pour la silice et que les
modificateurs de propriété sont généralement ajoutés en quantités moindres que les fondants,
leur utilisation ne conduit pas a des températures de traitement excessivement élevées.
[Doyl1979] [Dumb1991]

Les colorants sont utilisés pour contréler la couleur du verre final. Dans la plupart des cas, les
colorants sont des oxydes des métaux de transition, ou des terres rares. Les oxydes d'uranium
étaient autrefois utilisés comme colorants, mais leur radioactivité réduit évidemment leur intérét
pour la plupart des applications. [Dumb1986] L'or et I'argent sont également utilisés pour
produire des couleurs par formation de colloides dans les verres. Les colorants ne sont utilisés
que si le contréle de la couleur du verre est souhaité et sont généralement présents en petites
quantités. Les oxydes de fer, qui sont des impuretés courantes dans les sables utilisés pour
produire des verres de silicate commerciaux, agissent comme des colorants involontaires dans
de nombreux produits. Lorsque des colorants sont utilisés pour contrer I'effet d'autres colorants

pour produire un verre légérement gris, ils sont appelés décolorants. [Bamf1977]

Enfin, des agents de collage sont ajoutés aux lots de formation de verre pour favoriser
I'élimination des bulles de la masse fondue. Les agents de collage comprennent les oxydes
d'arsenic et d'antimoine, les nitrates de potassium et de sodium, NaCl les fluorures tels que CaF,

NaF et NaAlF, et un certain nombre de sulfates. [Edge1986] Ces matériaux sont généralement
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présents en trés petites quantités (< 1% en poids) et sont généralement traités comme s'ils
n'avaient que des effets mineurs sur les propriétés des verres finaux. Leur présence, cependant,
est essentielle dans de nombreux verres commerciaux, qui seraient d'un coQt excessif a produire
sans l'aide d'agents de collage pour réduire la teneur en bulles indésirables dans le produit final
[EIme1991] [Shel2005].

1.2.2 Mécanisme général d’élaboration du verre

Un grand nombre d'étapes se produisent lors de la conversion d'un mélange en une
masse fondue. Bien que les détails dépendent fortement des matériaux du mélange spécifiques
utilisés et du type de verre produit, un certain nombre de ces étapes se produisent pour la plupart

des mélanges.

La production de verres par fusion comporte quatre étapes : le dosage, la fusion
discontinue, l'affinage et I'nomogénéisation. Le dosage implique la sélection des matieres
premiéres, le calcul des concentrations de chaque matériau, la pesée et le mélange des poudres
et parfois des liquides. La fusion discontinue implique la décomposition des matieres premiéeres
pour former la masse fondue initiale, et le contrdle de la température et de I'atmosphére pendant
le temps de formation du liquide. L'affinage, ou I'élimination des bulles, se produit soit par la
montée des bulles, soit par I'absorption des bulles. La montée des bulles est facilitée par la
formation de grosses bulles pendant la décomposition du mélange, par une faible viscosité a
I'état fondu et par I'utilisation de tailles de particules appropriées pour les composants du
mélange. Des produits chimiques spéciaux connus sous le nom d'agents de collage sont souvent
ajoutés aux lots pour favoriser le collage. Enfin, I'élaboration d'un verre homogeéne nécessite
d'éliminer les hétérogénéités inhérentes a I'élaboration d'un mélange a partir d'un grand nombre
de composants aux propriétés tres différentes [Shel2005]. L’organigramme (Fig.1-1) ci-dessous

résume les principales étapes d’¢élaboration du verre.
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Réalisation du mélange de matieres premieres

Séléction des matiéres

premiéres selon le besoin et la

fonction du verre recherché

— Fusion du mélange

Fixation de la température de
fusion et régularisation de
I'atmosphére

— L'affinage du mélange

Extraction des bulles formées
lors de la fusion par le
relachement des gazes

— Homogéniésation du mélange

Elimination de toutes les

impurtés et les
hétérogenietés

Figure I-1 : Description des différentes étapes d’élaboration du verre.

1.3 Catégories de verres industriels

Les compositions verrieres sont ajustées en fonction de 'usage auquel elles sont

destinées, en tenant compte a la fois des performances obtenues et des prix de revient. On

distingue, selon le domaine d’applications, plusieurs grandes familles (Tab.I-1).
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Vitrage
Sodo-calcique Si0,, Ca0, Na,0 Sl
Flaconnage
Gobeleteries
Pharmacie
Borosilicate SiO;, B,0s3, Na,O Culinaire
Laboratoire
Aluminosilicate SiO,, Al,O3, Ca0, B,0O3 Fibres de renforcement
Verrerie d’art
Verre au plomb SiO,, PbO, K,0 Flaconnage de luxe
Ecrans de protection
Silice SiO, Fibres optiques
Zircone SiOy, ZrO,, Na,O Renforcement du ciment
Bio verres NazO, CaO, SiO,, P,0s Médicales
Verres fluorés ZrF4 combiné a d’autres fluorures Fibres optiques de courtes distances
. , . . . Culinaires
Vitrocéramique Li»O, Al;03, SiO; Optiques

Chalcogénures S, Se, Te, mélangés a Ge, Si, Sh, As

et/ou halogénes Optiques infrarouge

Meétal de transition + non-métal ou
Métallique deux métaux de rayons atomiques
différents

Renforcement du béton
Industrie électrique

Tableau I-1 : Catégories de verres industriels [Bart2005].

1.4 Propriétés des verres optiques

L'utilisation du verre dans les systemes et appareillages optiques a considérablement
augmenté au cours des derniéres décennies en raison de ses propriétés particuliéres, telles que
la transparence, la résistance élevée, la faible densité, la durabilité et la fonctionnalité. Durant
les points qui vont suivre nous examinerons le verre en tant que matériau ainsi que les

différentes propriétés que posséde ce matériau.

1.4.1 Propriétés optiques

De nombreuses applications des verres reposent sur la combinaison d'une large gamme de
propriétés optiques, avec une facilité de fabrication dans des formes simples et complexes. Les
propriétés optiques des verres influencent leurs applications depuis le désir banal de récipients

transparents pour de nombreux produits, jusqu'a la pointe de la technologie dans les domaines
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des téléecommunications et le potentiel des ordinateurs optiques. Bien que la discussion ici soit
limitée, la gamme de propriétés optiques des verres est si grande qu'ils doivent étre considérés

parmi les leaders des matériaux de haute technologie.

a. Indice de réfraction

L'indice de réfraction reste la propriété optique la plus mesurée des verres, ainsi que la
propriété optique la plus fondamentale pour la détermination du verre approprié pour de
nombreuses applications. L'indice de réfraction de tout matériau est défini comme le rapport de
la vitesse de la lumiére dans le vide divisé par la vitesse de la lumiére dans un milieu. Ce rapport
peut étre mesuré par application de la loi de Snell, qui stipule que I'indice de réfraction n, est

donné par I'expression :

sin @i

n= (1.2)

sin Or

Ou @; est I'angle d'incidence et Oy, est I'angle de réfraction d'un faisceau de lumiere frappant la
surface d'un matériau. L'indice de réfraction peut également étre mesuré a I'aide de méthodes
basées sur la réflectivité d'une surface, la mesure de I'angle critique pour la réflexion totale ou

I'angle de Brewster, ou la technique de la ligne de Becke.

L'indice de réfraction n'est pas réellement une constante, mais varie avec la longueur
d'onde de la lumiére incidente. L'indice le plus couramment cité est généralement désigne par
Np et représente l'indice a la ligne d'émission jaune du sodium (589,3 nm). L'indice a la raie
d'émission jaune de I'nélium (587,6 nm), désigné nq, est également couramment utilisé. Comme

ces longueurs d'onde sont presque identiques, il y a tres peu de différence entre ces indices.

Les verres a base de BeF ont des indices de réfraction de I'ordre de 1,27, tandis que la silice
vitreuse et I'oxyde borique vitreux ont des indices de réfraction d'environ 1,458. A l'autre
extréme, les verres a forte teneur en plomb, bismuth ou thallium peuvent avoir des indices de
réfraction allant de 2,0 & 2,5. [Bart2005].

b. Transmittance du verre

La transmission de la lumiere est la propriété la plus connue et importantes du verre. Dans
le cas des verres d’oxydes, cette lumiére est transmise de 1’ultra-violet (0.3 pm) a I’infrarouge
(7 um) (Fig.1-2). La fenétre optique des matériaux est délimitée par trois phénomeénes. La
lumiére qui interagit avec les électrons du matériau, il y a alors excitation de ces derniers si
I’énergie lumineuse est suffisante. L’énergie qui détermine la limite d’absorption du matériau

est appelée le band-gap. S’il s’agit d’électrons libres comme dans le cas des métaux, il y a
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réflexion totale de la lumiére. Par contre, s’il s’agit de matériau tel que le verre, avec des
électrons plus localisés, plus les électrons sont excitables, et plus 1’énergie nécessaire sera
faible.
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Figure 1-2 : Spectre de transmission UV-Visible du verre avec la composition chimique de
(60Sh203-10K>0-20Pb0O-10WO0s3). [Baaz2014]

La limite d’absorption peut étre ainsi déplacée de I’'UV vers le proche IR, en changeant
la nature des éléments du verre. Ainsi, pour SiO2, la limite d’absorption est délimitée par les
¢lectrons non liants de 1’oxygene. Si I’on remplace I’oxygene par I’atome S ou Se, possédant
des électrons plus hauts en énergie et donc plus excitables, la limite d’absorption est déplacée

de I’UV vers le visible et le proche infrarouge. [Baaz2014]

c. La dispersion optique

La variation d'indice avec la longueur d'onde, appelée dispersion optique ou simplement
dispersion, est critique dans le contrdle de I'aberration chromatique des lentilles optiques.
Idéalement, la dispersion est décrite par la courbe entiere de I'indice de réfraction en fonction
de la longueur d'onde sur la plage de longueurs d'onde souhaitée. En général, il est plus pratique
de mesurer I'indice de réfraction a quelques longueurs d'onde spécifiées et d'utiliser ces mesures
comme base pour des termes qui peuvent étre utilisés pour comparer la dispersion de différents
verres. [Bart2005]

24



Chapitre | : Verres optiques

En utilisant cette approche, la dispersion moyenne est définie comme la différence entre les
indices de réfraction mesurés aux raies d'émission F et C de I'nydrogene, qui se produisent

respectivement a 486,1 et 656,3 nm, ou :

Dispersion moyenne = ny — n, (1.2)

Ou ns et n¢ sont les indices de réfraction pour les raies d'émission indiquées. Le nombre d'Abbe v, qui

est couramment utilisé pour comparer les dispersions, est défini dans diverses sources comme étant :

np -1

Vv =

(1.3)

ng—ne

d. Réfraction et réflexion

Quand un rayon lumineux passe d’un milieu 1 a un milieu 2, le changement de vitesse de
propagation entraine la réfraction ¢’est-a-dire le changement de direction du rayon. La

réfraction obéit a la loi de Descartes :

n, sini; = n, sini, (1.4)
Ou nz et ny sont les deux indices de réfraction. Les angles i1 et i2 que fait, dans les deux
milieux, avec la normale a la surface de séparation, le rayon lumineux, sont appelés angles
d’incidence et de réfraction (Fig. I-3). Le milieu 2 est dit plus ou moins réfringent que le
milieu 1 selon que le rayon se rapproche ou s’¢loigne de la normale. La réfraction de la
lumicre quand elle pénétre dans le verre est a la base du développement de 1’industrie optique.
Les premiéres lentilles sphériques ont permis de rendre la vision nette aux myopes et aux
presbytes. Elles ont donné naissance aussi a une premiére génération d’instruments d’optique
dont I’exemple le plus fameux est la lunette que construisit Galilée avec des lentilles polies
par des artisans hollandais. Muni de cet instrument, il fit, en quelques mois, des découvertes

qui permirent a I’astronomie des progres extraordinaires. [Bart2005]
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”2:—"”1

Figure 1-3 : Réfraction et réflexion d’un rayon lumineux a la surface de séparation de deux
milieux transparents.

Les lois de Fresnel permettent de connaitre la fraction R de 1’énergie de la lumiére incidente

qui est réfléchie par une surface de verre polie d’indice de réfraction n, en incidence normale :

2
R=((n-1)/(n+1)) (1.5)
L’¢énergie réfléchie augmente avec 1’incidence ; elle atteint 100 % en incidence rasante. Pour le
verre sodo-calcique n=1,52, en incidence normale, R = 0,04. Par conséquent la fraction de

I’énergie lumineuse transmise par une feuille de verre dans I’air ne peut excéder 92 %.
1.4.2 Propriétés physiques et mécaniques

a. Densité du verre

La densité du verre est principalement nécessaire pour calculer le poids d'une lentille ou
d'un systéme de lentilles et la déformation d'un composant optique (par exemple un grand
miroir). En outre, elle est utilisée pour calculer d'autres propriétés, par exemple le volume
molaire ou la réfraction molaire du verre, qui sont des grandeurs importantes pour I'élaboration
des verres optiques. Dans la plupart des cas, les verres avec des densités plus élevées ont
également des indices de réfraction plus élevés. Si un systeme de lentilles comporte de
nombreuses lentilles, le poids devient un probleme important. [Alex1998] Par conséquent, des
verres a faible densité, c'est-a-dire des verres dits Iégers, ont été développés récemment. Les

verres ophtalmiques, en particulier, bénéficient de cette évolution. La Figure I1-4 donne un
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apercu de la corrélation de la densité et de l'indice de réfraction. Il peut étre utile pour
sélectionner des types de verre de poids minimum. La densité est principalement déterminée
par la composition chimique. A un plus petit degré (a la troisieme décimale), il peut étre
influencé par le processus de recuit. Plus la vitesse de recuit au voisinage du point de

transformation est faible, plus la densité est élevée et vice versa.
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Figure I1-4 : Corrélation entre la densité et I’indice de réfraction des verres optiques.
[Alex1998]

La premiere tentative pour calculer la densité a partir de la composition chimique a été faite
par [Wink1894]. Plusieurs autres approches ont suivi plus tard [Morel954] [Shan1958]
[Scho1988] [Vogel1992]. En raison de la dilatation thermique, les densités des verres optiques

diminuent avec l'augmentation de la température.
b. Elasticité

Le comportement élastique d’un solide est le plus souvent caractérisé par le module
d’élasticité E appelé aussi module de Young et par le coefficient de Poisson. Dans le cas d’une
contrainte unidirectionnelle, par exemple une tension, ces grandeurs prennent un sens trés

simple (Fig. I-5). E est le rapport de la contrainte a 1’allongement relatif Al/l :

o

E:AI/

(1.6)

l
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E s’exprime, comme la contrainte, en pascals. Par suite de I’allongement, la section de
I’éprouvette diminue. Le coefficient de Poisson p, nombre sans dimensions, est le rapport de
la contraction relative de la dimension transversale a I’allongement relatif dans le sens de la

contrainte :

Aa/a
H=a (1.7)

I+ &l

Figure I-5 : Déformation d’une éprouvette élastique soumise a une traction unidirectionnelle.

Le verre, au-dessous de la température de transition vitreuse, a un comportement de
solide ¢€lastique et fragile. Lorsqu’une éprouvette de verre est soumise a un test de traction ou
de flexion, sa déformation est parfaitement réversible jusqu’a la fracture, laquelle se produit
tout a fait soudainement. Le point de départ est le plus souvent sur la surface de 1’éprouvette et
le plan de fracture est toujours perpendiculaire a la contrainte de tension maximale en ce point.
Apreés fracture, on peut, en rassemblant les fragments de I’éprouvette, retrouver exactement sa
forme et ses dimensions initiales. Aucune manifestation de fluage plastique n’est détectable par

les moyens d’observation courants [Bart2005].

Le Tableau I-2 donne quelgues valeurs du module de Young de verres de compositions
diverses ainsi que d’autres substances. On a également indiqué le rapport du module de Young
a la masse volumique, quantité utile pour les applications ou 1’on cherche a concilier raideur et
légereté.
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E p E
GPa tm= p
Sodo-calcique 66 2,5 26,4
Borosilicate 68 2,4 28,3
Verre E 73 2,5 29,2
Verres Verre S 87 2,6 33,5
SiO, 70 2,2 31,8
B2Os 17 1,82 9,3
GeO; 43 3,64 11,8
Polycarbonate 2,3 1,2 1,9
Polyméthylmétacrylate 3 1,3 2,5
< Autres Acier 200 7.9 25,3
ubstances a2
Aluminium 70 3,7 25,9
Granite 50 2,65 18,9
Béton 30 2,6 11,5
Fibre de carbone 420 1,9 2211
Fibre aramide 135 1,45 93,1
Diamant 1000 3,5 285,7

Tableau 1-2. Module de Young E et masse volumique p de diverses substances. [Bart2005]

c. Micro-dureté

La résistance d’un corps solide a la formation d’une empreinte par pression d’un objet de
nature différente est appelée dureté. L’essai de dureté, facile a pratiquer, est couramment
appliqué aux verres. On utilise le plus souvent un pénétrateur en diamant ayant la forme d’une
pyramide et la dureté conventionnelle est la grandeur H = F/S ou F est la charge appliquée sur
le diamant et S est la surface latérale de I’empreinte. Dans le cas de la dureté « Vickers », HV,
le pénétrateur est une pyramide a base carrée dont I’angle entre les faces opposées est de 136°.
Dans le cas de la dureté Knoop, HK, la base du pénétrateur est un losange tres aplati (Fig. 1-6).
La valeur de la dureté pour un verre donné dépend de la forme du pénétrateur, de la durée du
chargement, de I’environnement et aussi de 1’ordre de grandeur de la charge. Le Tableau 1-3
donne des valeurs typiques pour la dureté Vickers de verres et de quelques autres matériaux,

lorsque la charge est d’environ 40 N [Bart2005].
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M\e/x;erl;LaSu Dureté (GPa)
Silice 7,0
Aluminosilicate 5,9
Borosilicate 5,8
Sodo-calcique 55
Silicate de plomb 45

Tableau 1-3 : Dureté Vickers de quelques verres [Kurk1995].

~ zone plastique

empreinte
Vickers

’ F({N
H, (GPa) = 1,855, 10-5 (M)

{(mm 2

empreinte H, (GPa) = 14,233, 10-3&
Knoop g {mm )

Figure 1-6 : Formes des empreintes provoquées par les tests de dureté Vickers et Knoop.
[Kurk1995]

On pourrait penser, en premiére approximation, que H est assimilable a la pression a
partir de laquelle I’échantillon se déforme plastiquement. Mais en réalité, I’ interprétation n’est
pas aussi immédiate dans le cas d’une substance tres €élastique comme le verre et dont la matiere

s’enfonce sous le pénétrateur au lieu d’étre refoulée sur les bords. [Kurk1995]

La Figure 1-7 montre la réponse d’un verre au cours d’un essai de dureté Vickers.
Durant le chargement, la déformation est la somme de la déformation recouvrable et de la
déformation résiduelle qui, en termes d’enfoncement, sont a peu prés égales. Au cours de la

décharge, la déformation ¢élastique s’efface. La surface de contact lorsque la charge maximale
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F est appliquée n’est donc pas égale a S. En outre, au cours de la charge, la surface de

I’échantillon, déformée élastiquement, s’écarte de celle du pénétrateur au bord de 1’empreinte
(Fig. 1-7).

F
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Figure 1-7 : Réponse d’un verre au cours d’un test d’indentation Vickers. L enfoncement Z
du pénétrateur au cours de la charge est plus grand que la profondeur Z, de la déformation
résiduelle. [Kurk1995]

d. Résistance mécanique du verre

La résistance mécanique des objets en verre est tres dispersée, elle est principalement
déterminée par 1’état de la surface de 1’objet, c’est-a-dire par les dommages qu’a subis cette
surface, par suite du contact avec des corps durs. La Figure 1-8 montre la chute de la résistance
mécanique du verre apres qu’il ait subi I’impact de particules de carbure de silicium. En 1920,
Griffith [Grif1920] a pensé que ces dommages peuvent étre assimilés & des microfissures. 1l a
établi un critére pour la rupture d’une piece de verre préalablement fissurée en supposant que
la fissure se développe si 1’énergie ¢lastique libérée par sa progression est au moins égale a

I’énergie qu’il faut fournir pour créer les nouvelles microfissures.
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Figure 1-8 : Influence de projections de particules de carbure de silicium sur la résistance du
verre sodo-calcique ; d’apres [Lawn1979].

La vulnérabilit¢ d’un verre qu’on peut définir comme la sensibilité de sa résistance
mécanique aux contacts avec des corps solides pointus, est une grandeur importante sur le plan
pratique. La Figure 1-9 montre par exemple comment se dégrade la résistance mecanique des

baguettes de silice par suite d’indentations Vickers sous diverses charges [Bart2005].
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Figure 1-9 : Résistance (en atmosphére séche) de baguettes de silice ayant subi des
indentations sous différentes charges. @ Indentations sans fissures radiales ; ®Indentations
avec fissures radiales. D’apres [Lath1991].

32



Chapitre | : Verres optiques

1.4.3 Propriétés thermiques

a. Conductivité thermique

Dans un solide non métallique comme le verre, la conduction de la chaleur est due a la
propagation de vibrations mécaniques a travers le réseau atomique de la substance. Selon la
mécanique quantique, le comportement de chacun de ces modes de vibration, appelés «
phonons », est équivalent a celui d’une assemblée de particules identiques. Les phonons se
propagent a la vitesse du son.

Cependant, par expérience il démontré qu’il faut un temps considérable pour que la chaleur soit
transmise d’un point a un autre du verre. Le paradoxe disparait si ’on admet que, par suite de
I’absence de périodicité du réseau vitreux, chaque mode de vibration propre a un tétracdre SiO4
ne peut guére se propager librement au-dela de cette unité structurale. La conduction de la
chaleur est « lente » parce que les phonons subissent un nombre énorme de collisions avant
d’avoir traversé une pi¢ce macroscopique de verre. La Figure 1-10 montre la grande différence

qu’on observe entre les conductibilités phoniques du quartz et de la silice vitreuse. [Bart2005]
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Figure 1-10 : Influence de la température sur les conductivités phoniques du quartz et de la
silice vitreuse ; d’apres [Kitt1971].

b. Dilatation thermique

La dilatation ou changement dimensionnel du verre avec variation de la température
affecte sa résistance thermique, ses propriétés optiques et sa permanence dimensionnelle, et est
souvent la cause directe des difficultés rencontrées dans le travail du verre. La fissuration ou la

rupture d‘articles en verre, lorsqu'ils sont soumis a des changements brusques de température,
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est connue de tous. Lorsque le verre est refroidi assez rapidement a partir de I'état fondu, des
déformations se créent en raison des dilatations ou des contractions inégales de la surface

intérieure et extérieure.

La dilatation thermique des verres dépend de leur composition chimique qui peut étre
extrémement compliquée et trés différente. Cela nécessite une détermination de I'expansivité
thermique de chaque type avant que le verre puisse étre utilisé efficacement et intelligemment
[Pete1920].

La plus grande partie des mesures de dilatation thermique ont été faites par observation directe
de I'allongement avec des microscopes micrometriques focaliseés sur des lignes réglées pres des
extrémités d'une tige du matériau. L'allongement AL se lit directement sur la téte du
micrometre, le coefficient de dilatation moyen pour un intervalle de température At donné étant

donné par :

_ AL
C= LAt (1.8)

Ou L est la longueur originale de I'échantillon. Cette méthode a été utilisée par [Call1887]
[Call1891] pour déterminer la dilatation thermique d’un verre dur dans l'intervalle de
température 17° a 494° C.

c. La viscosité

La viscosité n'est pas seulement une propriété essentielle pour la production et la
fabrication des verres ; elle est également étroitement liée a la nature et a la structure du verre
en fusion. [Scho1991]

L'importance de la viscosité du verre dans toutes les phases de sa fabrication est largement
reconnue. Certains points expérimentaux utiles tels que la température de recuit, la température
de ramollissement, le point de déformation, etc., se sont avéres liés a des viscosités définies.
Lors de I'élaboration des verres optiques, on a constaté que les températures auxquelles le
brassage des différentes sortes de verres optiques est arrété et les blocs sortis du four
correspondent a la méme viscosité pour tous les verres. En plus des raisons pratiques pour
étudier la viscosité, on s'attend également a ce que les données de viscosité aident a elucider la

structure des verres [Shar1951].
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1.4.4 Propriétés chimiques / durabilité chimiques

Les verres optiques acquierent leurs propriétés de leur composition chimique, leur
processus de fusion et leurs méthodes de finition. Afin d'obtenir des propriétés optiques
specifiques, il faut souvent choisir des compositions chimiques qui conduisent a des produits
avec une résistance chimique moins qu'optimale [Bach1998]. Pour cette raison, il existe une
plage de résistance relativement large des différents verres optiques en référence aux influences

environnementales et aux exigences chimiques.

a. Influence de I’eau (H2O) sur la surface du verre optique

L'influence de la vapeur d'eau dans l'air, en particulier en cas d’humidité relativement
élevée et de température élevée, peut provoquer une modification de la surface du verre sous la
forme d'un film qui ne peut généralement pas étre essuyé. Dans des conditions atmosphériques
normales, ces changements se produisent lentement, méme dans des verres sensibles. Cela est

dd a une réaction avec une petite quantité d'eau neutre.

Une procédure accélérée est utilisée pour tester la résistance climatique des verres. Des
plaques de verre polies non revétues sont exposées a une atmosphére saturée en vapeur d'eau
dont les températures sont alternées entre 40°C et 50°C toutes les heures. L'augmentation de
température dans les plaques de verre suivant celle de I'atmosphére, I'eau se condense sur les
verres lors de la phase de réchauffement. Dans la phase de refroidissement, la température de
I'atmosphére chute initialement plus rapidement que celle des plagues de verre provoquant un
dessechement de la surface du verre. Celle-ci est complétée par une source de chaleur.
[Bach1998]

b. Résistance aux acides

La résistance aux acides classe le comportement des verres optiques qui entrent en
contact avec de grandes quantités de solutions acides (par exemple, la transpiration, les
substances de laminage, I'eau gazeuse, etc.). Si un milieu aqueux acide réagit avec une surface
en verre, des taches peuvent se former, le verre peut se décomposer, ou les deux réactions
peuvent se produire simultanément. Le test de résistance a l'acide fournit des informations
particulierement précieuses concernant la dissolution (le test est effectué avec de plus grandes
guantités de solutions acides). Le temps t nécessaire pour dissoudre une couche d'une épaisseur
de 0,1 um sert de mesure de la résistance aux acides.
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La résistance a I'acide est indiquée par un nombre a 2 ou 3 chiffres. Le premier ou les
deux premiers chiffres indiquent la classe de résistance aux acides SR. Le dernier chiffre (séparé
par un point) indique le changement de surface visible a I'ceil nu qui se produit lors de

I'exposition.
Deux solutions agressives sont utilisées pour déterminer la résistance aux acides :

1- Un acide fort (acide nitrique, ¢ = 0,5 mol/l, pH 0,3) a 25°C est utilisé pour les verres les plus

résistants.

2- Pour les verres moins resistants aux acides, une solution faiblement acide avec un pH de 4,6

(acétate standard) est utilisée, également a 25°C.

Cette procédure est adoptée pour tenir compte du fait que certains verres ne peuvent pas
contenir suffisamment de substances peu solubles pour pouvoir atteindre une plus grande
résistance chimique sans influencer négativement la spécification optique. Ces verres sont donc
susceptibles d'étre endommagés pendant le traitement, car méme les acides faibles avec des
valeurs de pH de 4 a 6 (par exemple, la transpiration, les ciments, l'acide carbonique, etc.)

peuvent provoquer une détérioration notable. [Bach1998]

c. Résistance aux alcalins

En ce qui concerne la résistance aux alcalins, le fait que les processus de fabrication qui
se produisent dans des milieux a base d'eau (par exemple, les procédés de meulage et de
polissage) deviennent généralement de plus en plus alcalins par les réactions chimiques de I'eau
et des particules de verre abrasées. Ceci est pris en considération et s’applique particuliérement
lorsque de telles solutions sont recyclées. Les températures élevées provoquer par le frottement
lors de 1’abrasion sont également prises en considération. Enfin, il est également tenu compte
du fait que les solutions alcalines chaudes sont largement utilisées dans les procédés de lavage

pour le nettoyage des surfaces polies.

La résistance aux alcalis est indiquée a l'aide de deux chiffres séparés par un point
décimal. Le premier chiffre indique la classe de résistance aux alcalis AR, et la décimale indique

les changements de surface visibles a I'eeil nu qui se produisent par exposition.

La classe de résistance aux alcalis AR est basée sur le temps nécessaire pour éliminer

une épaisseur de couche de verre de 0,1 um d'une solution alcaline (hydroxyde de sodium, ¢ =

0,01 mol/l, pH = 12) a une température de 50°C. [Bach1998]
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1.5 Applications des verres optiques

Les verres commerciaux peuvent étre divisés en quelques grandes catégories. La silice
vitreuse, qui est le verre commercial le moins complexe sur le plan de la composition, est
utilisée pour les fibres optiques, les optiques de transmission ultraviolette et infrarouge et pour
les applications nécessitant des températures élevées. La grande majorité en poids de tout le
verre produit, d'autre part, est soit des verres plats utilisés pour les fenétres, les miroirs et les
applications automobiles, soit des verres pour conteneurs, soit des verres utilisés pour les
lampes a incandescence. Ces verres ont des compositions tres proches et sont appelés verres

silico-sodo-calciques.

Un certain nombre d'autres types de verre sont produits pour des applications
specialisées. Les verres borosilicatés sont principalement connus pour leur résistance aux chocs
thermiques et leur excellente durabilité chimique et sont utilisés pour les ustensiles de cuisine,
les ustensiles de laboratoire chimique, les appareils a écran plat tels que les écrans de télévision,
les appareils électroniques portatifs et les lampes fluorescentes. Les fibres de verre utilisées
pour l'isolation thermique et acoustique et pour la production de tissu en fibre de verre résistant
a la température contiennent également généralement une quantité modeste d'oxyde borique,
mais ne sont pas communément appelées verres borosilicatés. Les verres contenant des
éléments lourds, dont le plomb, sont utilisés pour la télévision traditionnelle et les tubes a rayons
cathodiques. De nombreux autres types de verres sont produits en petites quantités pour des
applications trés restreintes, notamment des utilisations optiques, électroniques, biologiques et
autres. [Alex1998]

1.5.1 Verres ophtalmiques

L'art et la science des lentilles ophtalmiques ont fait de grands progrés depuis ses débuts
primitifs. Les ébauches de verre brut pour les verres de lunettes modernes sont produites en

série sur des lignes de production automatisées et contrdlées par ordinateur.

Les ébauches sont généralement formées directement a partir de verre fondu, a l'aide de
presses automatiques & grande vitesse. Les ébauches sont produites en différentes tailles et
formes en fonction de I'application. Des ébauches pour des lentilles ophtalmiques pleines
grandeur, pour des lunettes de soleil multifocales, ou de petits segments destinés a étre utilisés
dans des lunettes multifocales de prescription peuvent étre réalisées de cette maniére.
[Alex1998]
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Les indices de réfraction des verres ophtalmiques sont généralement spécifiés a trois
décimales et contr6lés a moins de 0,001 de la valeur nominale. La tolérance sur le nombre
d'Abbe v est généralement inférieure a 0,5 de la valeur nominale. D'autres propriétés optiques,
y compris la transmission lumineuse et la transmission a des longueurs d'onde discretes,
peuvent également étre spécifiées. La chromaticité est mesurée pour les verres colorés utilisés
dans des applications telles que les lunettes de soleil et les teintes de mode. La connaissance de
ces propriétés est également nécessaire pour le renforcement chimique ou thermique efficace

des lentilles plano, uni focales ou multifocales.

1.5.2 Verres photochromiques

L'interaction des ondes électromagnétiques avec la matiére est généralement
caractérisee par des termes tels que dispersion, absorption, diffusion, réfraction, etc. Les ondes
électromagnétiques peuvent provoquer des transitions électroniques d'un état a un autre, créer
de nouvelles particules ou quasi-particules ou exciter des vibrations d'ions et d'ensembles de

particules chargées. Ces effets sont des mécanismes d'absorption bien connus.

Evidemment, le spectre d'absorption dépend de la configuration électronique et ionique.
Par conséquent, le passage d'une configuration électronique ou ionique a une autre modifie
nécessairement le spectre d'absorption du systéme considéré. Le contrdle du spectre
d'absorbance de tout matériau par des photons est appelé photochromisme, quelle que soit la
plage spectrale dans laquelle I'absorbance est modifiée et quelle que soit I'énergie des photons
qui induisent le photochromisme. Le changement du spectre d'absorption, cependant, est
difficile a voir s'il se produit dans une région spectrale avec une grande constante d'absorption.
Par conséquent, il faut se concentrer sur les matériaux et les régions spectrales ou les
changements absolus et relatifs de I'absorbance sont importants si I'on veut exploiter I'effet
correspondant du photochromisme pour des applications techniques. Les applications de masse
difficiles des effets photochromiques sont le stockage de données optiques et les fenétres
"intelligentes”. Cependant, plusieurs exigences qualitatives et quantitatives doivent étre
remplies. Des gammes spectrales spéciales optimisées a la fois pour les photons inducteurs et
pour l'absorbance induite sont trés importantes dans de nombreuses applications. Jusqu'a
présent, I'application la plus répandue d'un effet photochromique semble s'étre produite dans

les lunettes photochromiques. [Alex1998]
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1.5.3 Verres a transmission ultraviolet

Les matériaux optiques transmettant les ultraviolets sont nécessaires en spectroscopie
comme matériaux de fenétre pour les lampes et les cuvettes, les filtres optiques et les lentilles.
Ils sont utilisés dans l'industrie des semi-conducteurs, en micro lithographie et comme
matériaux de lentille dans l'optique des systéemes laser a excimére. En plus de servir dans les
applications laser a haute énergie, les matériaux ultraviolets sont également nécessaires pour

les fibres optiques et les applications spatiales. [Alex1998]

Les meilleurs matériaux transmettant les UV sont les cristaux de fluorure tels que LiF,
CaF,, MgF: etc., parmi les matériaux vitreux, un verre d'oxyde exceptionnel est le "quartz
fondu", en particulier le SiO, synthétique de haute pureté (silice vitreuse), dans les verres
optiques commerciaux le bord d'absorption UV est décalé vers des longueurs d'onde plus
longues, les verres optiques sont des verres multi composants et I'ajout d'éléments plus lourds
comme modificateurs de verre a un effet négatif sur la transparence UV, les verres Crown
transmettent généralement plus loin dans l'ultraviolet que les verres silex car ils contiennent

majoritairement des éléments plus légers.

1.5.4 Verres a transmission infrarouge

Le Tableau I-4 donne un apercu des propriétés physiques des différents types de verre
transmettant les infrarouges. Les verres transmettant les infrarouges sont utilisés comme
matériaux de fenétre pour les photodétecteurs, les cuvettes (spectroscopie IR), comme lentilles
pour les objectifs IR (pyrometre), les ddmes pour les avions et les missiles, les optiques et
prismes IR militaires (spectroscopie IR). De plus, des composants optiques et des fibres sont
nécessaires pour les lasers tels que : CO2 (10,611m), CO (5-611m), DF (3,6-411m), HF (2,6-
311m), erbium : YAG (2,9411m), holmium : YAG (2.111m) et erbium : verre (1.5411m).
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Type de Plage de Indice de  Nombre CEoefﬁmept Micro- Temperature .

verres . . R d’expansion ] de Densité
transparence réfraction d’ABBE hermi dureté transf tion Iom3

(um) ne va thermique Vickers trans or!na i g
10-6/K C

Silice 0.17-3.7 1.46 67 0.51 800 1075 2.2

fondue

Verres 0.25-6.0 1.45-2.4 20-100 3-15 330- 300-700 2-8

d’oxydes 700

Verres 0.2-4.1 1.44-1.54  75-90 13-17 400-500 3-4

fluoro-

phosphatés

Verres 0.3-8.0 1.44-1.60  30-105 7-21 225- 200-490 2.5-6.5

fluorides 360

Verres 0.7-25 2.3-3.1° 105- 8-30 100- 115-370 3.0-5.5

chalcogénes 185°¢ 270

Tableau 1-4 : Plages de propriétés des différents types de verre transmettant l'infrarouge.

1.5.5 Verres laser

La premiére démonstration de I'amplification de la lumiére par un processus d'émission
stimulée a été réalisée par Maiman en 1960[Maim1960]. Son laser était fabriqué a partir d'un
cristal de rubis dont les extrémités avaient été recouvertes d'argent et I'excitation était fournie

en insérant le cristal dans une lampe flash hélicoidale.

L'année suivante, Snitzer a démontré que le verre dopé au néodyme présentait également
une action laser [Snit1961]. Depuis lors, les matériaux laser a semi-conducteurs ont été les
matériaux de choix pour une application en tant que composant actif dans les systéemes laser

avances.

Le besoin de matériaux cristallins et de verre actifs nouveaux et améliorés pour une
application dans des systemes laser a solide continue encore aujourd'hui. Bien que les cristaux
offrent de meilleures propriétés thermiques et mécaniques, les verres peuvent étre fabriqués en
piéces de grand volume et dans une grande variété de formes avec une qualité optique
exceptionnelle. De plus, la capacité d'ajuster les propriétés du verre par modification de la
composition, par rapport a I'ensemble fixe de propriétés offertes par les matériaux cristallins, a
conduit a des recherches considérables sur I'identification des verres qui ont des propriétés de

verre spécifiques optimisées pour des applications particuliéres.

D'un point de vue commercial, le marché dominant du verre laser se situe dans le
domaine des grands systemes laser a solide a haute énergie (par impulsion) pour la recherche

sur la fusion.
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Chapitre Il : Finition des surfaces optiques

La demande des composants optiques d'ultra précision a augmenté considérablement
dans les derniéres décennies avec le développement rapide de I'optique moderne. La fabrication
des composants optiques est devenue un grand défi pour I'industrie optique. Ces composants
sont genéralement fabriqués par différentes méthodes de mise en forme (découpage et
ébauchage) suivies par des processus de finition de précision. La forme presque nette et la
qualité de la surface du composant peuvent étre obtenues par de nombreuses méthodes de
finition (par exemple, tournage au diamant en un seul point, micro-meulage déterministe, etc.).
Ces dernieres années, la figuration par faisceaux d'ions, l'usinage par eémission élastique,
I'usinage par jet colloidal de nanoparticules et la finition magnétorhéologique sont utilisés de

plus en plus pour la fabrication d'optiques d'ultra précision.

Dans ce chapitre, nous discuterons les processus conventionnels de finitions les plus
réputés, le principe du mécanisme d'enlevement de la matiére et les procédés non

conventionnels de finition de surface d’ultra précision les plus répondus.

1.1 Composants optiques

Récemment, les composants optiques d'ultra précision sont trés demandés dans diverses
applications industrielles et scientifiques. Les composants optiques ultra-lisses sont largement
utilisés dans le circuit intégré, la ligne de faisceau synchrotron, les systemes micro-
électromécanique (MEMS), les télescopes astronomiques, les caméras, les systemes laser haute
puissance, les fenétres a faible dispersion, la luminescence, l'industrie des semi-conducteurs, la
communication optique et les équipements de défense, etc. [Peng2013] [Zhen2015] [Li2012].
Des miroirs ultra précis avec une précision de I'ordre du nanomeétre et une finition de surface
d'ordre atomique sont la principale exigence des technologies de pointe telles que, les sources
de rayonnement synchrotron de génération et les systemes de lithographie ultraviolette extréme
de nouvelle génération (EUVL) [Ding2004] [Schi2004].

Les composants optiques par exemple les miroirs et les lentilles sont au cceur de tout
systéeme optique et sont engagés pour contréler la propagation et la modulation du faisceau
lumineux. La direction de propagation, l'intensité et I'état de polarisation des rayons lumineux
reposent largement sur les caractéristiques des composants optiques [Faeh1999]. Par
consequent, les fabrications d’une surface ultra-lisse deviennent la principale préoccupation des

fabricants de systémes optiques.

Plusieurs processus de finition sont souvent nécessaires pour une finition convenable

des composants. La fabrication de composants optiques super lisse repose sur deux modes : un
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mode de mise en forme ou de pré-finition suivi par un mode de finition finale. La forme précise
peut étre conférée par fagconnage (ébauchage) ou par le mode de pre-finition (doucissage) ou la
rugosité de surface et I'erreur de forme sont réduites a un niveau acceptable [Ghos2018]. La
finition finale des composants optiques est réalisée en utilisant des processus de finition plus
déterministe et flexible pour atteindre une rugosité, une précision de forme et un niveau de

surface idéal sans dommage sous surfaciques (SSD) [Ghos2018].

11.2 Mise en forme des composants optiques

Le verre est un matériau non-cristallin présentant le phénomene de transition vitreuse :
il est dur et fragile. Il n’est pas usinable comme les matériaux ductiles (par exemple les métaux)
en enlevant de la matiere avec un outil de coupe, mais uniquement par abrasion. L’abrasion est
I’action qui consiste a réaliser des micro-cassures dans la matiére, par I’emploi d’abrasifs sur
un support en rotation. Il faudra diminuer I’amplitude des micro-cassures par des étapes
successives d’usure avec des abrasifs de plus en plus fins, jusqu’a obtenir une surface polie.
L’usinage du verre comporte quatre étapes indissociables : le découpage, 1’ébauchage, le

doucissage et le polissage.

11.2.1 Le découpage

Le découpage (Fig.11-1) est la mise en forme grossiere de la piece a fabriquer. Il
s’effectue soit avec une roulette de carbure, dans le cas de découpe de planimétre (float glass)
comme tous les vitriers le font, soit avec une scie (meule) munie d’un disque diamanté, en

milieu aqueux pour éviter les cassures du verre par échauffement lors de la coupe.

Figure 11-1 : Découpage du verre optique [Beur2014].

11.2.2 L’ébauchage
L’ébauchage est la mise en forme de 1’objet a fabriquer : A ce stade, les précisions
obtenues sont de 1’ordre du centieme de millimétre sur la cotation, de quelques microns sur la

régularité des surfaces et d’une vingtaine de microns sur la rugosité des surfaces. L’ébauchage
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est réalisé manuellement sur un outil tournant en fonte, préalablement rectifié, soit plan, soit du
rayon désiré. Cette action s’effectue en insérant des grains abrasifs libres entre la piéce a usiner
et I’outil. La grosseur des abrasifs d’ébauchage varie de 150 microns a 4 microns. Pour arriver
a une surface finie a cette étape, il faut toujours utiliser les abrasifs par grosseur décroissante,
et récupérer la rugosité de ’abrasif le plus gros, par 1’abrasif de granulométrie inférieure.
11.2.3 Le doucissage

Ou appelé doucissage, est la méthode d'usinage la plus fine qui permet d'obtenir des
qualités de surface tres élevées, des précisions de forme et des tolérances dimensionnelles trés
étroites. Les surfaces doucis sont planes et se caractérisent par des propriétés isotropes. La
structure des surfaces doucis offre une base particulierement bonne pour le polissage
[Koni1996] [Spurl980] [Ever1996].

Presque tous les matériaux qui ne sont pas soumis a une déformation plastique due a
leur propre poids ou a une charge mécanique en usinage peuvent étre rodés : métaux, métaux
non ferreux, matériaux isolants, verre, matériaux naturels (le marbre, le granite, le basalte, les
pierres précieuses de toutes sortes), les matieres plastiques, les semi-conducteurs (silicium,
germanium) et des matériaux comme le carbone et le graphite. Egalement, Un enlévement
uniforme du matériau est garanti dans le cas de l'usinage des matériaux composés. La gamme
de piéces comprend des petites piéces fragiles d'une épaisseur de 0,1 mm jusqu'aux grandes
piéces de machine d'un diamétre de 800 mm et d'une masse de 500 kg. [Mans2006]

Le doucissage du verre en revanche est toujours réalisé sur un outil tournant, mais cette
fois-ci sur une matiere plus tendre. Le choix se porte traditionnellement sur un outil en laiton,
car les abrasifs a cette étape sont beaucoup plus fins et risquent de rayer la surface a usiner. Au
stade précédent (I’ébauchage), ’abrasif final est de 4 microns ; au doucissage les grosseurs de
grain employées, toujours par ordre décroissant, vont de 15 a 3 microns. Quand la surface du
composant sera finie par des abrasifs d’une grosseur de trois microns, elle ne sera toujours pas
polie, mais deviendra translucide. Le doucissage permet d’amener la surface a une rugosité si
fine qu’elle permette ensuite d’effectuer le polissage. Parallelement, I’emploi d’abrasifs fins

permet d’affiner les précisions sur le parallélisme, la cotation...etc. [Beur2014]
Les majeurs caractéristiques du doucissage sont [Koni1996] [Stah2001] :

¢ |l n'y a pratiquement aucune restriction quant au matériau et a la taille de la piéce.
e Les surfaces usinées ne présentent pas de marques d'usinage directionnelles.
e Les piéces sont portées sans contrainte. Par conséquent, les colts des dispositifs sont

tres bas.
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e Pendant le doucissage, les températures et les forces d'usinage sont relativement faibles.
Ainsi, il n'y a pas de déformation due a la chaleur ou aux contraintes.

e Les géométries simples sont plus faciles a usiner.

e Laconsommation de grains est élevée lors du doucissage.

e Les piéces doivent étre nettoyées en raison du fort développement d’impuretés due a la

solution de grains abrasifs.

L'enlévement de la matiere lors du doucissage des matériaux fragiles et durs tels que les
céramiques et les verres, ainsi que les matériaux monocristallins comme le silicium, est
différent de celle des matériaux ductiles. Dans le cas de ces matériaux c.-a-d. les matériaux durs
et fragiles, I'enlevement de la matiére est basé sur la génération, la propagation et la mise en
réseau de microfissures, qui se développent en raison des champs de contrainte induits dans le
matériau. La superposition des systemes de fissures genérés sous les arétes de coupe des grains
suite a I'engagement d'un certain nombre de grains dans le processus de doucissage entraine
I'enlévement mesurable de matiere par rupture de la matiere et conduit finalement a I'aspect

typiquement isotrope de la surface doucis [Ajay1988] [Buij1992] [Lawn1993].

Le type, la taille et la forme du systéme des fissures qui se développent dépendent du champ
de contraintes de contact induit. Il est essentiellement déterminé par la géométrie du pénétrateur
(grains abrasifs) et par les propriétés du matériau telles que le module de Young, la dureté et la
résistance a la rupture [Lawn1993]. Dans le cas des matériaux monocristallins, d'autres aspects

importants sont leur anisotropie et la position du systeme de glissement par rapport a la surface.

La mise sous contrainte des matériaux fragiles-durs avec des indenteurs conduit a un cas de
contact purement élastique, induisant un systéme de microfissures sous la forme d’un champ
de contraintes hertzien sous la zone de contact [Iman1966] [Lawn1986] [Lawn1975]. En
raison des contraintes de traction, une fissure annulaire stable est générée a proximité de la zone
de contact. Avec une contrainte continue, elle se développe en une fissure conique le long du
champ de contrainte de traction, qui diminue rapidement plus en profondeur dans le matériau,
dans un angle de 68° par rapport a la direction de la contrainte. A partir d'une charge critique,
la fissure conique se développe d’une maniére instable, formant la fissure conique hertzienne,

qui se ferme aprés la décharge [Cook1990] [Lawn1993].
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11.2.4 Le polissage

Le polissage se distingue en deux types. Le premier type s’exécute sur un support
tournant en aluminium rectifié sur lequel est collé un textile de polissage autocollant. Pour que
le polissage puisse se réaliser, il faut un abrasif trés fin et de dureté supérieure au verre : I’oxyde
de cérium est utilisé de fagon courante. Ce type de polissage est employé quand les qualités des
surfaces demandent quelques nanomeétres de rugosité et une centaine de nanomeétres de
régularité. Ce premier type de polissage est tres largement employé pour la lunetterie. La
deuxieme qualité de polissage, de loin la plus difficile & mettre en ceuvre, est le polissage avec
un support en poix. Ce polissage est exclusivement employé en optique de précision
[Beur2014] (Fig.11-2).

Figure 11-2 : Processus de polissage avec support en poix [Beur2014].

Le polissage est effectué sans laisser les fines particules abrasives générer des fractures
fragiles sur les surfaces de travail, tout en enlevant peu & peu de la matiére uniquement par

déformation plastique, pour finalement produire une surface lisse et transparente.

Pour ce type de polissage, on utilise des abrasifs fins de moins de 1 um et des disques en tissu,
en cire de résine synthétique ou en cuir artificiel pour réaliser une finition miroir lisse. Les fines
particules abrasives sont retenues sur la surface du tampon de maniere résiliente et plastique, et
les surfaces de travail sont maintenues en place et rayees au niveau microscopique. Les actions
de polissage sont de loin inférieures a celles du doucissage, ce qui contribue a la réussite des

applications sur les matériaux fragiles.

En effet, la génération des fins copeaux par le comportement d’abrasion des abrasifs
peut étre le mécanisme d'influence qui, étant donné que les actions mécaniques sont
extrémement faibles, cela semble irrationnel, 1l est également supposeé que les actions chimiques

directes entre la piece et les abrasifs favorisent davantage les actions mécaniques mentionnées
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précédemment, et éventuellement vice versa. D'autre part, les influences des actions
mécaniques des abrasifs (actions d'ultra-micro-coupure) qui correspondent a la lame de coupe,
et des actions de friction des tampons peuvent étre considérées comme les facteurs qui
produisent des couches affectées pendant le polissage. Par expérience, les actions mécaniques
induites par les poussieres ou les impuretés présentes dans I'atmosphere de la piece ou dans la
solution abrasive sont connues pour produire des sous-couches affectées (SSD). Des études
précédentes [Mari2006] indiquent que les couches affectées atteignaient jusqu'a 3um de
profondeur lors du polissage de quartz cristallin. Cependant, la technologie du polissage a
progressé, visant a minimiser les couches affectées, qui ont presque atteint la profondeur sous
le niveau de détection, bien que cette profondeur dépende du dispositif et des conditions de
polissage.

Une étude de la couche affectée prouve qu'au sens ultime, le polissage progresse par des
actions mécaniques et des actions chimiques. Les actions mécaniques impliquent des actions
d’enlévement de maticre et de friction, tandis que les actions chimiques impliquent des actions
de dissolution et de génération de la couche produite a la surface du verre. En combinant ces
actions, diverses conditions de polissage et caractéristiques peuvent étre établies et des
méthodes de polissage innovantes pour le polissage d'ultra-précision seront découvertes
[Mari2006].

11.3 Procédés de finition des surfaces optiques

De nos jours, les domaines de pointe de la science et de la technologie demandent des
composants optiques ultra lisses pour de nombreuses applications. Les composants optiques
d'ultra préecision sont largement utilisés dans les systemes micro électromécaniques (MEMS),
I'industrie des semi-conducteurs, les lignes de faisceaux synchrotron, les télescopes
astronomiques, les équipements de défense, etc [Li2012] [Peng2013]. En outre, les systémes
laser de haute puissance, les systémes de lithographie dans I'ultraviolet extréme (EUVL) et les
lignes de rayonnement synchrotron exigent une rugosité de surface et une précision de forme
de I'ordre du nanomeétre [Schi2004] [Ding2004].

La fabrication de composants optiques d'ultra précision devient donc une priorité
majeure pour les fabricants de produits optiques. Les composants optiques sont le cceur d'un
systeme optique. La Figure 11-3 montre les caractéristiques majeures des composants optiques.
[Sang1987] Les propriétés du composant optique ont un impact significatif sur la direction de

propagation, l'intensité et la polarisation des rayons lumineux [Faeh1999].
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Les techniques de fabrication sont sélectionnées avec soin pour créer une surface ultra-lisse
sans aucun dommage de surface ou de subsurface (SSD) afin de conserver les propriétés
souhaitées et d'améliorer les performances des composants optiques. [Faeh1999] [Shi2013].

Le SSD a un effet néfaste sur la stabilité du systéme optique et la qualité de I’image [Peng2013].

N>

Caractéristiques
des composants
optiques

Figure 11-3 : Principales caractéristiques des composants optiques.

11.3.1 Procédés conventionnels

a. Processus de finition par abrasives libres

La finition des surfaces optiques a l'aide des abrasifs libres est I'opération par laquelle
un mélange d'eau et d'abrasifs libres, appelé solution abrasive, est appliqué entre un échantillon
de verre et une plaque de doucissage ou de polissage. Cette opération est réalisée apres le
fraisage ou le fagconnage, qui peut étre effectué soit avec des meuleuses diamantées, soit avec
des abrasifs libres de grand diameétre. Le r6le du doucissage par abrasifs libres est a la fois
d'éliminer les sous-surface endommagé (SSD) induites par les étapes précédentes et de réduire
la rugosité de la surface. Mais le doucissage a abrasif libre peut lui aussi générer un SSD aussi
faible et superficiel que possible, car le taux d'enlevement de matiere (MRR) du polissage final
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est plut6t faible. Si des progres significatifs ont été réalisés dans le domaine de la rectification
diamantée, avec des machines et des technologies offrant une rugosité de surface toujours
meilleure [Poli1991], le doucissage et polissage par abrasifs libres restent tres répandus dans
les ateliers d'optique. De plus, leur facilité d'utilisation les rend trés utile pour de nombreuses

applications.

a.1 Doucissage par abrasifs libres

Le doucissage par abrasifs libre est une opération de finition, qui vient apres I’ébauchage.
Marioge et al. [Mari2000] le définit comme étant un processus basé sur un rodoir métallique et
des grains abrasifs (voir Fig.I1-4). Les grains s’emprisonnent entre le rodoir et la surface a traitée.
Au cours du déroulement de I’opération, les grains abrasifs enlevent les défauts macro-
géométriques et préparent la surface pour 1’étape de polissage.

D’autres études 1’ont défini comme étant un processus abrasif a trois corps (rodoir-grain
abrasif- échantillon en verre) dans lequel une charge fixe est appliquée sur le disque métallique
(rodoir) qui presse une suspension, constituée d’un liquide et de grains abrasives, sur la surface
de verre optique a traiter [Karo1993, Phil1977]. La suspension est alimentée de fagcon continue,
et le rodoir tourne par rapport au composant optique. Les particules abrasives indentent ou
entaillent la surface optique fragile, en induisant des fissures latérales qui permettent
I’enlévement de mati¢re [Phil1977] et des fissures radiales ou médianes qui constituent les
couches sub-superficielles endommagées (SSD) [Lamb1997].

Cette méthode d’abrasion est utilisée beaucoup plus pour les matériaux fragiles, comme les
céramiques et les minéraux. Il existe plusieurs variétés de disque de doucissage, ils peuvent étre
en acier, en cuivre, en plastique ou en verre [Vand1982].

Le doucissage est caractérisé par son taux d’enlévement de matic¢re élevé pour le cas des
matériaux fragiles tels que le verre optique, et par une subsurface endommagée modérée et une

bonne planéité avec une rugosité optimale [Belk2008].
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Figure 11-4 : Principe du doucissage par abrasifs libres [Kuma2016].

a.2 Polissage par abrasifs libres

Le polissage par abrasifs, considéré peut-étre 1’une des technologies industrielles les plus

anciennes, est I’étape finale du processus de finition des composants optiques [Komal997].

L’étape de polissage s’cffectue selon le méme principe que le doucissage a la seule
différence dans cette étape on utilise un polissoir plus doux et des grains abrasifs plus fins (voir
Fig.l1-5). Le polissage permet deux opérations simultanées : La diminution de la rugosité et la
mise en forme a la précision nécessaire [Mari2000]. Une rugosité inférieure a 1nm et un écart
de forme de I’ordre du nanométre peuvent étre atteints en polissage des surfaces planes et

sphériques.

Le polissage se caractérise par la génération d’une rugosité minimale avec un faible taux
d’enlévement de matiere. Des grains abrasifs de taille micrométriques et des polissoirs
relativement doux sont utilisés généralement. Cependant, la transition entre le doucissage et le
polissage est restreinte puisque, sous certaines conditions, le doucissage peut aussi étre utilisé

comme processus final [Brin2006].

Les opérations de polissage classique sont effectuées par abrasifs libres. Durant ces
derniéres années, en plus de la préparation des composants optiques, le polissage classique par
abrasifs libres est employé dans I’industrie des semi-conducteurs en particulier la préparation

des wafers. La spécificité des matériaux semi-conducteurs a exigé 1’emploi d’un agent de
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polissage, constitu¢ d’une poudre trés fine de grosseur inférieure a 0,lum généralement en
oxyde de Silicium (SiO2), et d’une solution chimique agressive (acides ou bases) afin de
permettre une importante réaction chimique durant le processus de polissage. Ce processus est
appelé dans la littérature le polissage mécano-chimique (Chemical Mechanical Polishing
(CMP)) [Lu02003].

Oscillation

‘ :

———
—

Solution

abrasive u

Echantillon

Polissoir

Porte polissoir

Figure 11-5 : Principe du polissage par abrasifs libres [Kuma2016].

a.3 Mode d’enlévement de la matiére lors du doucissage

Vu D’ancienneté des procédés de doucissage et de polissage dans I’industrie du verre,
la détermination du mode d’enlévement de matieére dans le processus de doucissage et de
polissage constitue 1’un des objectifs les plus recherchés dans les différents travaux réalisés de
la littérature. En effet, Rayleigh [Rayl1903] a étudié des surfaces doucies et a constaté qu’il
existe de profondes fissures sous la surface rugueuse. Ces fissures sont le prolongement des

rayures crées par les grains abrasifs lors du doucissage.

Preston [Pres1921] a indiqué, que les grains abrasifs peuvent avoir une action, soit en
exercant un mouvement rotatif sur eux-mémes, soit un mouvement de translation apres avoir
été fixés sur I’outil. Dans ces deux cas, les traces des grains n’ont pas le méme aspect. Chaque
grain produit des fractures plus ou moins profondes, et c’est I’association de plusieurs d’entre

elles qui provoque I’enlévement d’un petit fragment de matiére, ou la formation d’un débris.
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La compréhension du mode d’enlévement de matiére ou 1’usure abrasive reste de nos jours
d’un intérét majeur pour les chercheurs. En effet, ce phénomeéne est étroitement 1i¢ a tous les
¢éléments du processus (grains abrasifs, échantillon...) et les parametres technologiques de
I’opération (pression de doucissage, pH de la solution, vitesse de rotation...). Le phénomene
d’abrasion a fait I’objet de plusieurs études depuis plus d’un siécle. Plus de 300 modeéles et

équations recensés par Meng et Ludema pour déecrire le phénomene [Meng1995].

La complexité du processus d’abrasion laisse ces modeles d’une validité et d’une exactitude
non spécifiée. [Harrl998]. Le modele le plus employé dans le cas de description de 1’usure
abrasive est celui d’Archard [Meng1995, Sini2007, Hutc1992]. Il a été démontré que les
matériaux fragiles, comme le verre, peuvent étre doucis sans provocation de fractures. Ce

processus est appelé doucissage a régime ductile ou le doucissage fin [Bifal991].

D’aprés Phillips [Phil1977], le doucissage par abrasifs libres est un processus d’usure a
trois corps dans lequel une charge fixe est appliquée au rodoir qui presse la solution abrasive,
contre la surface optique a usiner. La suspension est alimentée continuellement, et le rodoir
tourne par rapport au composant optique. Les particules abrasives indentent la surface optique
fragile, en induisant des fissures latérales qui enlevent la matiére et des fissures radiales ou
médianes qui peuvent étre identifiées avec les endommagements sub-surfaciques. Cette théorie
a été soutenue par Buijs et Korpelvanhouten [Buij1993, Buij1993a]. Kang et al [Kang2005]
un modele trouver par Kang et Hadfield évoque que les expressions du taux d’enlévement (ou
usure), rugosité de la surface, les subsurfaces endommagées et les charges par particule sont
fonction de la forme du grain, sa grosseur, les propriétés de 1’échantillon et du rodoir, la pression
appliquée et la vitesse relative entre la piéce et le rodoir. Le modéle a été découvert pour donner
une bonne description des résultats expérimentaux, en permettant le calcul du taux
d’enlévement de matiére, la rugosité de la surface ou les endommagement sub-surfaciques a

partir de la mesure de I’un de ces parametres.

Buijs et al [Buij1993] ont avancé que le comportement des abrasifs, dans 1’opération de
doucissage, peut se situer entre deux extrémes : soit les particules abrasives sont completement
enfoncées dans le rodoir dans ce cas, ils se comportent comme des particules liées, ou ils roulent
entre la surface de I’échantillon et le rodoir. Les contributions relatives de ces deux conditions
rendent I’enlévement de mati¢re dépendant des dimensions et la forme des particules abrasives
et la dureté relative du rodoir et de 1’échantillon (voir Fig.11-6). La surface endommagée est
rugueuse avec des dimensions du P-V (peak to valley) de 1’ordre de 1 a 10um et les
endommagements sous-surfaciques sous forme de microfissures sont a des profondeurs de
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I’ordre de 10-100pm. L’ampleur de la rugosité de surface et la subsurface endommagée ne
dépend pas seulement des propriétés du verre mais aussi des parameétres du processus de

fabrication.

Abrasif Abrasif
imbibés roulant
@ \ L F l Rodoir/ @
- Micro coupe ' ' - Microfissures

- Micro labourage - Microfatigue
Echantillon @
(v)

Interactions chimiques

Figure 11-6 : Mécanisme d’enlévement de matiere durant le processus de doucissage.
[Buij1993]

Pour la plupart des applications en optique la présence de cette sous surface endommagée
n’est pas acceptable et doit étre réduite voir éliminée, étant donné qu’elle provoque la diffusion
de la lumiére, mais aussi elle diminue la résistance mécanique du verre. Cette couche

endommagee est habituellement éliminée durant le processus du polissage.

Parmi les premieres études qui ont trouvé une relation entre I’épaisseur de la sous couche
endommagée (SSD) et la couche de rugosité (peak to valley) on retrouve Kachalov cité par

[Paul1987] avec la relation suivante :

F=kxh (1.1)

Ou : h: est la rugosité P-V et F : est I’épaisseur de la sous couche endommagée (SSD) et

k : la constante de proportionnalité.

La proportionnalité constante k est de 3.7 pour le cas du verre plat douci par abrasifs sur un
rodoir en acier dur. Aleinikov [Aleil957] a approfondi ces études, pour les abrasifs libres, a
d’autres types de verres et quelques matériaux cristallins. 1l a trouvé que dans le cas de 1’emploi

de grains en SiC et un rodoir en acier, un facteur k =3.93 £ 0.17.
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D’autres études ont montré qu’il existe une corrélation entre la rugosité de surface (P-V) et
la profondeur de la couche sub-superficielle endommagée (SSD) ainsi que I’influence de la
grosseur des grains sur la rugosité de la surface et la couche endommagée (SSD) [Paul1987].
Ils ont noté que la profondeur de la sous couche endommagée augmente au fur et a mesure que
la rugosité P-V augmente, mais cette évolution dépend du type de verre traité. Quant a la
relation entre la rugosité de surface, la couche sub-superficielle et la grosseur des grains ; ils
ont trouvé sur un échantillon en verre BK7 que toutes les caractéristiques (Rugosité, ou couche
sub-superficielle) augmentent avec 1’augmentation de la grosseur des grains ce qui laisse a

conclure que la finesse des grains produit des surfaces de meilleure qualité.

Yuan et al. [Yuan2003], dans leur travail sur le quartz, ont reporté que dans le processus de
doucissage, I’action des abrasifs est en étroite relation avec les propriétés du matériau du rodoir.
Les micros fissures, produites sur le quartz, sont dues a I’action des abrasifs. C’est le principal
mode d’enlévement de matieére en doucissage. L’extension des fissures a pour conséquence la
formation d’un écaillage et par la suite I’enlévement de matiére. La distribution de la longueur
des fissures microscopiques sous la surface du quartz est presque identique. Plus la charge est
¢levée plus les fissures sont plus longues. L’auteur a conclu que la profondeur de la fissure sous

la surface du quartz est égale au tiers de la grosseur moyenne du grain abrasif [Belk2008].

a.4 Mode d’enlévement de la matiére lors du polissage

Le polissage implique des actions chimiques et mécaniques se produisant a l'interface
polisseuse-piece, ce qui entraine un enlévement de matiére [Sura2015]. C’est une opération
tres précise et tres exigeante, toutefois il n'y a pas beaucoup de recherches faites dans ce
domaine a cause de la complexité du processus [Mari2007] [Lo2007] [Land2006]. Preston
[Pres1927] a proposé le premier modéle fondamental pour I'enlévement de matiere au niveau
macro pendant le polissage du verre. Mais c'est un modele trés basique pour estimer le taux
d'enlevement de matiere (MRR) pendant le polissage en tenant compte de l'influence de la
pression et de la vitesse relative uniquement. La principale limitation de I'équation de Preston
et de ses versions modifiées est que les parameétres liés aux consommables (solution abrasive et
polissoir) et a la piéce (échantillon de verre) ne sont pas explicitement définis dans les

équations. Ainsi, il n'y a aucune information concernant le contréle de ces parametres.

Cook [Cook1990] a proposé I'implication d'actions chimiques dans le polissage. Il a suggéré
qu'au niveau moléculaire, la matiere est éliminée principalement par des actions chimiques.

Dans les boues abrasives, I'oxyde de cérium est présent sous forme d'hydroxyde de cérium qui
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se condense avec la surface du verre pour former une liaison Ce-O-Si dont la force de liaison
est supérieure a celle de la liaison Si-O-Si (verre). Ainsi, I'enlévement de matiére a lieu lorsque
les particules de boue (par exemple I'oxyde de cérium) réagissent avec la surface du verre et
éliminent les molécules de silice. Différents parametres chimiques tels que le pH, la
concentration de la solution abrasive, la température, etc. affectent le taux d'enlevement de

matiére.

De nombreuses recherches ont été menées sur le polissage mecano-chimique des
matériaux d'intérét pour I'industrie des semi-conducteurs et de I'opto-€électronique [Kwon2013]
[Mpag2013] [Aida2014]. Cependant, la recherche sur le polissage du verre optique fait encore
défaut. Comme les propriétés mécano-physiques du verre optique sont assez différentes de
celles des meétaux et des semi-conducteurs, le mécanisme d'enlevement de matiére pour le
polissage du verre optique ne peut pas étre similaire a ceux des métaux et des semi-conducteurs.
Par consequent, les chercheurs ont commence a travailler pour explorer le comportement

d'enlevement de matiere du processus de polissage du verre optique.

Suratwala et al. [Sura2010] [Sura2014] ont étudié le polissage du verre de silice fondue
et ont rapporté que la répartition de la pression n'est pas uniforme sur la piéce et est fonction de
la répartition de la charge sur l'interface piece-polissoir, des propriétes élastiques et de la
relaxation viscoélastique du polisseur, des moments dus aux forces de frottement a I'interface.
Il est également rapporté que la charge par particule définit le mécanisme d'enlevement de
matiere lors du polissage du verre optique. Belkhir et al. [Belk2014] ont mené une étude pour
comprendre la relation entre les parametres a savoir : pression de polissage, surface de contact

et coefficient de frottement

Pendant le polissage optique, qui était basé sur la mesure directe des paramétres mentionnés. Il
a été rapporté que la surface de contact et la répartition de la pression affectent la forme de la
surface du verre et le comportement de frottement, ce qui influence le mode d'enlevement de

matiere au cours du processus.

Yu et al. [Yu2015] ont exploré le comportement quantitatif d'usure et le frottement a
I'échelle nanométrique pour le verre BK7 en utilisant la microscopie a force atomique et ont
rapporté qu'une faible énergie mécanique de frottement n'était pas suffisante pour rompre les
liaisons Si-O-Si, donc lors du polissage du verre BK7 a l'aide de particules CeOy, les actions
chimiques ont moins de réle a jouer, I'enlevement de matiere s'est principalement produit par

le mecanisme d'enlevement plastique.

55



Chapitre Il : Finition des surfaces optiques

Un certain nombre d'études ont été réalisées par divers chercheurs pour comprendre les effets
des parameétres du processus de polissage sur la qualité de surface finale et pour comprendre
comment I'enlévement de matiére a lieu pendant le processus de polissage, mais ces aspects

doivent encore étre compris plus en profondeur [Hoop2015] [Jin2014] [Pash2015].

b. Processus de finition par abrasives liées

Malgré son utilisation répandue, la finition par abrasif libre n'est pas sans danger pour
I'environnement. Plus important encore, il est difficile de prédire avec précision I'enlevement
de matiére qui est soumis au mouvement des abrasifs, car le mouvement des abrasifs est
stochastique dans la finition par abrasif libre. En revanche, la trace d'un seul abrasif dans la
finition par abrasif fixe peut-&tre simulée et prévue avec une grande facilité, ce qui est
déterminant dans la mise en ceuvre du doucissage et polissage automatique commandé par
ordinateur. Une autre supériorité est qu'une partie majoritaire des abrasifs joue un réle dans
I'élimination du verre par opposition a une petite fraction d'abrasifs dans le polissage a abrasif
libre. Il est rapporté que seulement 0,5 % des abrasifs participent a I'enlévement de matiere dans
le processus a abrasifs libre [Buls1998], ce qui implique que la plupart des abrasifs ne sont en
fait pas utilisés et qu'une grande partie du matériau de doucissage ou polissage est gaspillée.
Pour les raisons susmentionnées, de nombreuses études se sont tournés vers la finition par
abrasif fixe [Fila2011] [Li2012] [Fu2014].

Les outils constitués d’abrasifs liés jouent un réle déterminant dans l'automatisation du
processus de doucissage et de polissage et facilitent la fabrication prévisible. Les abrasifs sont
noyés dans une matrice et aucune suspension supplémentaire n'est fournie lors de la fabrication.
Le processus peut étre considéré comme un processus a deux corps. La distribution et les
trajectoires des abrasifs, dans une certaine mesure, peuvent étre modélisées. De plus, le nombre

d'abrasifs "actifs" participant a I'enlevement de matiere est considérablement augmenté.

En conséquence, le processus est plus déterministe que le processus a abrasifs libres. Les
outils a abrasifs fixe peuvent se présenter sous trois formes connues, a savoir les polissoirs
chargés en grains abrasifs dans ce cas I'abrasif (généralement de I'oxyde de cérium) est lié dans
une mousse de polyuréthane imprégnée de pores, les meules et les pastilles (Fig.11-7). Pour le
cas des pastilles, les grains abrasifs et les additifs sont mélangés dans des matrices de métal, de
minéraux ou encore des résines [Fila2011] [Gagl2007] [Gill1998].
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Ce processus basé sur les abrasifs lié a connu un développement considérable et les recherches
se sont tournées de plus en plus vers cette issue, ce qui a fait I’objet de nos recherches. De ce

fait, nous développerons les points importants de ce processus dans le prochain chapitre.
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Figure 11-7 : (a) Dispositif de finition de surfaces par pastilles [Lu02022], (b) Dispositif
de finition par meule a abrasifs liés [Yuta2014], (c) Dispositif de finition par polisoir a

abrasifs liés (polissoir chargé) [Tian2013].

11.3.2 Procédés non conventionnels

Ces derniéres annees, la demande de composants en verre de forme complexe et de taille
micro a augmenté considérablement. Ceux-ci étaient traditionnellement produits par meulage
et doucissage a l'aide de petits outils rigides. La présence d'irrégularités ou d'ondulations de
surface a haute fréquence spatiale était le probléme inhérent a ces techniques conventionnels

de finition [Vacl2013]. Par conséquent, le développement de nouveaux procédés de finition de
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précision pour résoudre les problemes était grandement nécessaire. Afin de fabriquer les
composants optiques d'ultra précision, les techniques de finition doivent étre contr6lées avec
précision et les perturbations externes (comme la déformation par vibration et la déformation
thermique) doivent étre minimisées. De plus, ils doivent étre déterministes et capables de
produire une précision et une rugosité de surface inférieure au nanometre, tout en réduisant les
endommagement sub-surfaciques (SSD) [Yosh1969]. La Figure 11-8 montre la classification
des procédés de finition de précision en termes de mise en forme et de finition des matériaux
optiques. La forme précise des composants optiques peut étre obtenue par les procédés de mise
en forme, et la précision et la finition de surface souhaitées pour les rendre adapté a une

application particuliére peuvent étre obtenues par les procédés non-conventionnels de finition.

Procédés de finition de
précision

Modes de ™""Modes de finition
mise en forme

CMP
SPDT
IBF
Doucissage de précision
) N PJCE/PCVM
(déterministique)
EEM
MRF

Finition par jet colloidal

Figure 11-8: Classification des processus de finition de précision utilisés pour la fabrication

des composants optiques [Ghos2017].

a. Le tournage au diamant mono-point (SPDT)

Le tournage au diamant mono-point (SPDT) de l'optique a commencé dans les années
1960, mais il est devenu une technique de fabrication importante pour les composants optiques
apres les années 1970 [Beau2013]. SPDT est une technique d'usinage de précision capable de
produire une surface asphérique ou de forme libre avec une précision de forme déterministe.
Elle est réalisée en engageant un outil diamanté mono-point dans un tour de haute précision

dans un environnement contrélé [Ravi2012]. L'efficacité de ce processus dépend de la rigidité
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de la machine, de la précision du systéme de contr6le par rétroaction avec une métrologie laser
et de la fiabilité de I'outil diamanté monocristallin [Moha2015]. La machine de tournage au
diamant doit étre suffisamment rigide pour éviter I'effet des vibrations ou d'autres perturbations
externes sur le mouvement de I'outil de coupe. Pour produire des composants optiques de haute
qualité, I'outil de coupe doit se déplacer avec précision et il doit étre suffisamment tranchant
sans aucun défaut [Yuan2016]. Une force de coupe plus faible est attendue car I'avance et la
profondeur de coupe sont beaucoup plus faibles par rapport a lI'usinage conventionnel. Il a la
capacité de finir un métal comme le Cu et I'Al pour obtenir une rugosité de surface et une
précision de figure nanométriques. De plus, la rigidité élevée, la précision et la force de coupe
réduite associées a la machine de tournage au diamant la rendent adaptée a la finition de
précision de matériaux fragiles. La Figure 11-9 ci-dessous montre le principe de

fonctionnement du SDTP.
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Figurell-9 : Principe du tournage au diamant mono-point (SPDT).

b. Faisceau ionique figurant (IBF)

Le faisceau d'ions figurant (IBF) est une technique de finition déterministe d'ultra-
précision, elle est largement utilisée comme technique de fabrication durant I'étape finale pour
la finition et le polissage de précision des composants optiques [Zhan2008] [Kuri2015].
Dernierement, les exigences strictes des composants optiques utilisés dans la lithographie EUV,
la ligne de faisceau synchrotron et les applications astronomiques ont recommandé vaguement

des traitements par IBF [Chen2015]. Cette technique a la capacité d'éliminer la matiere a
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I'échelle atomique par l'interaction du faisceau d'ions avec les molécules ou les atomes de la
surface de la piece (Fig.11-10) [Su2016]. Avant I'lBF, les surfaces doucis aux grains abrasifs et
les surfaces doucis au diamant sont polies pour atteindre la précision de finition de surface
jusgu'a un certain niveau minimum. Les erreurs résiduelles de surface fine ou les erreurs de
polissage sont supprimées par IBF pour améliorer encore la précision de la surface et pour

répondre aux spécifications souhaitées.
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Figure 11-10 : (a) Schéma du processus IBF, (b) Représentation du balayage par faisceau
d'ions [Su2016].

c. Usinage par jet colloidal de nanoparticules (NCJM)

Le polissage par jet colloidal de nanoparticules est un procédé de polissage recemment
développé pour les composants optiques d'ultra précision [Sidp2014]. Une surface de qualité
optique sans introduire de dommage cristallographique peut étre obtenue en enlevant de la
matiere a I'échelle atomique en utilisant la réaction chimique entre les atomes du composant
optique et la nanoparticule [Jain2014]. Les composants sont faconnés et préfinis par certaines
méthodes de fagonnage (SPDT, micro-meulage déterministe) avant d'étre traités a l'aide de
NCJM. Le taux d'enlevement de matiére est faible a quelques nanomeétres par minute en raison
de I'élimination de I'échelle atomique [Jain2012]. Le bec avec le systeme d'injection de colloide
sont genéralement montées sur une machine a commande numérique par ordinateur multiaxes
ayant 3 axes de mouvement linéaire et 3 axes de mouvement rationnel. Le schéma de polissage
de la surface concave dans l'usinage par jet de nanoparticules colloidales est illustré a la Fig.11-
11.
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Le cceur de ce procédé est le colloide de polissage (PH 10) qui contient des
nanoparticules (SiO2 ou CeO., 30 % en volume), de I'eau pure, un additif et un tensioactif
[Lorm2015]. Les nanoparticules ont une grande surface, une activité chimique élevée et des
liaisons chimiques insaturées [Malo2016]. Les nanoparticules sont complétement hydroxylees
en raison de la présence de radical hydroxyde (OH) dans le colloide [Ci2009]. La surface,
préalablement préfinie mécaniquement, présente quelques défauts (dislocation, lacunes et
défauts de treillis). Les atomes qui appartiennent au cété du défaut sont fortement insaturés
[Ci2009]. L'énergie de liaison des atomes du coté défectueux (également appelé cote réactif)
est moindre par rapport a d'autres endroits [Yin2009]. Les groupes OH sont facilement adsorbés
par les atomes latéraux réactifs et I’hydroxylation compléte se produit. Apres hydroxylation,

I'énergie de liaison des atomes de surface (EB) est réduite.
i e Buse
' J Nano
particules
Jet / !'
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Figure 11-11 : Schéma de polissage d'une surface concave dans l'usinage par jet

Porte échantillon

colloidal de nanoparticules. [Sidp2014]

d. Usinage par émission élastique (EEM)

L'usinage par émission élastique est largement utilisé pour la fabrication du composant
optique utilisé dans les systémes de rayonnement synchrotron. 1l s'agit d'un processus de finition
d'ultra-précision essentiel pour obtenir une rugosité de surface a I'échelle sub-nanométrique, et
une precision de I’état de surface [Zhon2016] [Pich2017]. Dans I’EEM, l'enlévement de la

matiére a I'échelle atomique a lieu en utilisant la réaction chimique entre les atomes de surface
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et les atomes de particules abrasives. Lorsque deux matériaux solides différents entrent en
contact I'un avec l'autre, la force de liaison entre les deux surfaces en interaction se développe
en raison de la libération d'énergie de surface [Deng2017]. De plus, la région d'interface des
surfaces peut étre électriqguement polarisée en raison de la charge locale induite par la présence
de différents types d'états électroniques des atomes. En conséquence, les atomes de la surface
de travail supérieure sont dans une situation différente de celle des atomes de la couche sous-
jacente (matériau en vrac). Par conséquent, les atomes de surface peuvent étre facilement
éliminés par certains moyens externes (particules abrasives) [Zhon2017]. La Figure 11-12 ci-

dessous présente le principe de fonctionnement de I’EEM.
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Figure 11-12 : (a) Schéma de principe d'une machine EEM a téte sphérigue rotative
[Deng2017], (b) Schéma d'une vue rapprochée de la zone de finition [Deng2017], (c)
Interaction atomique entre la particule abrasive et la surface de la piece [Ghos2018].
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e. Finition magnétorhéologique (MRF)

La finition magnétorhéologique (MRF) est un processus de polissage déterministe
d'ultra-précision. Il devient une partie intégrante des industries de fabrication d'optiques pour
sa capacité & améliorer avec succeés la qualité et la finition de surface des optiques de forme
complexe (lentilles et miroirs sphériques, asphériques et de forme libre) sans introduire de
dommages de surface ou de sous-surface [Wang2007]. De nombreux types de matériaux
optiques différents ont été traités par MRF au niveau souhaité de finition de surface et de figure
pour différentes applications industrielles [Ghos2018] [Zhan2009]. Le fluide
magnétorhéologique (MR) utilisé dans le procédé MRF se compose de particules abrasives non
magnétiques, de particules magnétiques de fer carbonyle (CIP), de liquide porteur et de certains
additifs ou stabilisants. La Figure I11-13 est une présentation schématique de la finition de
composants optiques par le procédé MRF. Le fluide MR est déposé sur la roue porteuse rotative
par un agencement de buse et de pompe [Shin1990]. Lorsqu'un champ magnétique est appliqué
dans l'espace de travail a l'aide d'un électroaimant ou d'un aimant permanent, le fluide MR se
raidit @ mesure que sa viscosité et sa limite d'élasticité augmentent considérablement et se
comporte comme un fluide viscoplastique [Jain2001]. Le ruban de fluide MR raidi se dirige
vers la zone de finition en faisant tourner la roue porteuse, et il abrase la piece. La zone de
contact est limitée a un point en raison de la formation continue du tour de polissage sous-

ouverture conforme qui le rend approprié pour la finition d'une surface complexe.
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Figure 11-13 : Représentation schématique de la finition magnétorhéologique MRF.
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Chapitre 111 : Finition par abrasifs liés

De nombreuses techniques de finition des surfaces optiques ont émergeé au cours du siécle
dernier, en particulier le polissage a bol, le polissage au flotteur, le polissage au plasma, le
polissage a abrasifs magnétiques, le polissage par faisceau d'ions, le polissage a bonnet, la
finition magnetorhéologique (MRF), le polissage au jet de fluide, etc... [Verm2006] [Li2009]
[Wang2009]. La finition des surfaces par abrasifs liés est une technique qui est survenue
également pour tenter d'améliorer le processus de doucissage et de polissage, en particulier le
taux d'enlevement de matiere et la qualité de la surface. Grace aux efforts continus des
chercheurs, des prototypes d’outils de finition a abrasifs liés sont développés. Dans ce chapitre,
nous explorerons et discuterons les outils de finition par abrasifs liés, leur mécanisme

d’enlévement de matiere et les différentes théories proposées pour 1’expliquer.

I11.1 Finition des surfaces par disque a abrasifs liés (polissoir chargé)

La finition par abrasifs libres se déroule par la rotation d’un disque en contact avec
I’échantillon avec une injection continue d’une solution abrasive. Cette technique bien connue
sous le nom de CMP conventionnel a été largement utilisée pour doucir, polir et réaliser une

planéité des substrats de différentes matiéres.

Le mouvement des abrasifs est aléatoire, ce qui rend le processus imprévisible et entraine
des caractéristiques non précises du processus. Ce type de processus a abrasifs libres posséde
des supériorités évidentes : générant une surface ultra-lisse (rugosité de surface <1,0 nm),
induisant peu de dommages en surface et en sous-surface. Cependant, certains inconvénients
accompagnent le processus, par ex. le manque de précision et de reproductibilité, difficulté
d'atteindre une uniformité élevée et une planéité globale, peu d'abrasifs "actifs" (<0,5%), etc.

Par conséquent, la finition des surfaces par abrasifs liés (CMP a abrasifs liés) a été proposée
afin de remédier aux défauts du CMP classique. Dans le CMP a abrasifs liés, les abrasifs de
doucissage et de polissage sont intégrés dans un disque, géneralement constitué de metal pour
le cas du doucissage et de composites comme le polyuréthane pour le cas du polissage, afin

d'améliorer les performances des processus.

La compagnie IBM a introduit il y a plus de 30 ans un disque a abrasifs liés pour polir les
substrats des disques magnétiques [Ottm1983]. Le disque est imprégné d'abrasifs diamantés a
plus de 50 % en poids. Les abrasifs sont liés au polyuréthane et peuvent s’user mais pas se
détacher du liant pendant les processus de polissage, évitant ainsi l'apparition de rayures

profondes et I'éventuelle érosion des métaux.
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Le matériau du disque de polissage a été encore amélioré pour étre auto-conditionné en utilisant
des polymeres spéciaux pour conserver une stabilité a long terme. La Figure I11-1 représente
le processus de fabrication utilisé pour la réalisation de ces disques de polissage [Kim2004]
[Choi2004].

Grains

PEG abrasifs
. P
PEGMA
<EEmEn.
TMTPA -
Mélange de Dispersion des
Urethane polyméres grains abrasifs
// 3 =
. [ s
Couche d’abrasifs Impression Mé.lange
imprimée final

Durcissement aux . Polissoir a abrasifs
Decoupage ixati
rayons UV e Fixation fixes

Figure I111-1 : Processus de fabrication des polissoirs a abrasifs liés [Choi2004].

Ainsi, Tateishi et al. Ont développé une sorte de disque a haute porosité (jusqu'a > vol.
50%) qui peut alléger le chargement du disque et accueillir des abrasifs d'une grosseur de tailles
plus larges [Tate2006].

Enomoto et al. ont anciennement proposé un nouvel outil de polissage a abrasifs liés,
composé de résine acrylique de fibres et d'abrasifs (voir Fig.111-2). Ils ont adopté la résine
acrylique au lieu du polyuréthane qui a pour inconvénients une dureté élevée et une capacité
potentielle a réduire I'adhésion des abrasifs. Les résultats révélent que la rugosité de surface
obtenue est aussi faible que 1nm pour le verre BK7. [Enom2013].
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Fixed-abrasive layer
Fiber layer

Adhesion layer

Spi ré.l;s—frUCifx'féd pad

Figure 111-2 : lllustration schématique du disque a abrasifs liés a structure spirale
[Enom2013].

Noritake Inc. ont mis en application un disque de polissage a abrasifs liés qui integre a la
fois les avantages de l'abrasif libre (Taux d’élévement de matiére (MRR) élevé, moins de
rayures) et du polissage a abrasif lié (polissage lisse). Un type spécial de résine était utilisé
comme liant et les abrasifs peuvent étre ajoutés en différentes concentrations pour des différents

substrats selon les besoins.

Ce type de finition par abrasifs liés est relativement facile a mettre en ceuvre et ne nécessite
pas beaucoup de modifications par rapport aux machines de finition conventionnelles. Il a
démontré plusieurs performances supérieures dans le contréle des défauts, la planéité, la finition
de surfaces ainsi que le contrdle des parameétres du processus en lui-méme (vitesse de rotation,
pression appliquée et taux de lubrification). Le type de finition par abrasifs liés est un processus
qui s’appuie sur un systéme a 3 corps (outil aggloméré, échantillon et grains abrasifs détachés

de I’outil) et a 2 corps (grains liés dans I’outil et I’échantillon) en méme temps.
I11.2 Finition des surfaces par des pastilles a abrasifs liés

Si les abrasifs sont fermement liés dans une matrice, en particulier une matrice dure, I'outil
de polissage est différent du type précédent car seul le mode a 2 corps est sollicité pendant le
processus de finition. La matrice peut étre fagonnée en forme de pastille, meule, meule boisseau
ou en anneau. La compagnie 3M a inventé un disque abrasif lié pour I'application au polissage
des plaquettes SOI (Silicon On Insulator Wafer). Le disque est composé de plusieurs couches
de divers matériaux et la surface supérieure est caractérisée par des « micro-pastilles »
d’abrasifs (voir Fig.111-3) [Kula2004] [Van2000]. Etant donné que les abrasifs ont été
incorporés dans les "micro-pastilles”, il n'y a pas besoin de solution abrasive et seule de I'eau

déminéralisée ou une solution basique est utilisée. La possibilité de séchage de la solution
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abrasive et la détérioration du disque est réduite, de sorte que le redressement et la rectification
du disque n'est pas nécessaire. 1l est rapporté que le taux de planéité du polissage a abrasifs liés
est d'environ 3 fois celui du processus a abrasifs libres conventionnel et le taux est beaucoup
plus stable. De plus, une meilleure planéité peut également étre obtenue en utilisant ce type

d’outils.

Basic Solution
é N or DIW

e Microreplicated
Polishing Head l S sesn il Encer
Wafer

Figure I111-3 : Polissoir en micro-pastilles de la compagnie 3M [Kula2004].

Self Adhesive

3M PAD

Gillman et Jacobs [Gill1998] ont mélangé I'oxyde de cérium et du NH4CIl ou de
I'alumine dans une matrice d’époxy pour fabriquer une sorte d’outils a abrasifs liés sous forme
de pastilles et d'anneaux. Le verre BK7 et la silice fondue peuvent étre polis jusqu'a une rugosité
de surface (RMS) d'environ 1nm et d'environ 1,5nm en 30 min et 60 min, respectivement. Ces
outils peuvent étre appliqués au polissage des surfaces planes, sphériques ainsi qu'asphériques
et sont interchangeables dans la plupart des appareils de polissage conventionnels. Les
expéeriences montrent que le temps de production peut étre considérablement reduit grace a

l'utilisation de ces outils.

Bifano et Bierden [Bifal997] ont traité un substrat de disque dur en céramique pour
obtenir une surface de rugosité (RMS) de 8nm et une planéité de 8um. Dong et Cheng ont étudié
le mécanisme d'enlevement de matiere par des pastilles de diamant a abrasif fixe (FADP) pour
le doucissage du SiC et de la silice fondue [Dong2014]. Jeong et al. ont proposé a leur tour une
nouvelle méthode de transfert de forme précise (concave ou convexe) sur les échantillons a

I'aide d'un papier abrasif fixe [Jeon2004]. Luo et al. ont obtenu une surface en saphir avec une
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rugosité a I'échelle nanométrique et une planéité sans rayures par un disque de polissage sol-
gel [Luo2016].

Par la suite, Zhou [Zhou2002] a elaboré un nouvel outil de polissage a abrasifs liés
destiner d'abord au polissage du silicium. Les résultats pour les substrats de silicium valident
I'efficacité de la technique de polissage. Puis la technique a été étendue au polissage du verre
quartz [Zhou2009]. La surface peut atteindre une rugosité arithmétique de moins de < 0,5nm
en 10min. Le processus peut fonctionner a la fois avec ou sans lubrification et avec deux types
d'outils de polissage sans micropores. Li et al. [Li2012] [Li2012a] ont incorporé des vibrations
ultrasonores a I’outil a abrasifs liés ou le taux d'enlévement de matiere obtenu peut étre
considérablement amélioré, la rugosité de surface peut s’étendre jusqu'a Inm. Outre, la charge
exercee vers le bas et la vitesse relative, la tension appliquée et la différence de phase ont
également un impact sur le taux d'enlevement de matiére et la rugosité de surface finale
[Li2012b] [Li2012c]. Le mécanisme de polissage & sec dans nos experiences est considéré
comme étant di a la liaison chimique entre I'oxyde de cérium et le verre en conjonction avec

I'abrasion mécanique du verre.

Une autre raison de 1’ajout des vibrations ultrasonores, ¢’est leur excellente capacité a
décharger ou de décombrer les débris de polissage qui peuvent empécher la réaction chimique
d'avoir lieu entre les abrasifs et le verre [Li2014] [Fu2014]. Le polissage peut étre effectué avec
ou sans eau ou autres liquides, mais l'utilisation d'eau peut rendre la surface finale plus lisse et
peut réduire le taux d'enlévement de matiére dans certains cas [Zhou2014]. Le polissage assisté
par vibration peut entrainer des motifs réguliers sur la surface finale de I'ordre du nanometre en
amplitude et détériorer légerement la rugosité de la surface dans la plupart des situations
[Li2012] [Zhou2014]. Ochiai et al. ont produit des blocs de polissage a abrasifs liés en utilisant
la technique de dépdt par électrophorese (EPD). Les outils de polissage EPD fabriqués
contiennent de I'oxyde de cérium ou de la silice et ont aboutis a un bon polissage du verre (1,3
nm de rugosité). L'EPD ne peut pas étre utilisé sans lubrification mais peut progresser en
douceur en présence de I'eau et le taux d'enlevement de matiére est assez éleve [Ochi2008]
[Ochi2009]. Bouzid et al. ont fabriqué des pastilles a partir d'un mélange d'oxyde de cérium et
d'époxy pour polir le verre BK7 et ont trouvé une réduction rapide de la rugosité (RMS) de
surface de 10nm en 5 minutes, trés prometteur pour la production rapide d'une surface de verre

de précision [Bouz2012].

Une autre technique de polissage a abrasifs liés adopte la glace comme matériau de

matrice pour accueillir les abrasifs [Bely1966]. Comparée a la fonte, le cuivre ou encore les
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résines, la glace possédait une faible dureté et est capable de produire une surface lisse du verre.
Certains matériaux ont été traités par polissage a la glace et montrés qu’une plaquette de
silicium peut étre trés bien polie et peut atteindre une rugosité de surface Ra 0,57nm et Ra
0,37nm avec des abrasifs d'alumine et d’oxyde de cérium respectivement [Zuo2009]. Les
piéces en cuivre ont également été évaluées pour montrer 1’amélioration significative de la
qualité de surface [Moha2011] (voir Fig.ll11-4). Plus encore, avec cette technique le point de
fusion de la glace est de 0°C a pression ambiante, un appareil cryogénique de refroidissement

est nécessaire, ainsi le fluide supplémentaire de lubrification n'est plus nécessaire.

Broche de
rotation

Porte

Outil- mélange de échantillon

glace et de grains
abrasifs

Support d’outil

Figure 111-4 : Dispositif de polissage par méthode de glace avec des grains abrasifs gelés
dans la glace [Moha2011].

Beaucoup de progres ont éeté réalisés pour ameliorer les performances des techniques de
finitions par abrasifs liés et pour transférer la technologie dans des applications industrielles.
Un certain succes a été obtenu, par ex. la rugosité de la surface a rivalisé avec celle du polissage
a abrasifs libres. De plus, le rodoir ou le polissoir ne sont plus nécessaires. La seule chose est

de fournir de I'eau au cours du procédés de finition, ce qui est impérativement écologique.

Il existe cing criteres de performance principaux pour le développement réussi d'un

outil a abrasifs liés :

e Premicrement, 1’outil doit maintenir son intégrité physique pendant I'utilisation a des
vitesses modérées a élevées, dans un environnement aqueux et sous une charge légére a
modérée.

e Deuxiémement, I’outil doit relacher les particules d'abrasif a une vitesse qui favorise

I'élimination efficace de la rugosité de la surface de la piece, mais pas assez rapidement
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pour provoquer une usure excessive de I'outil, ou si lentement que la surface de I'outil
se recouvre d'un film solide du liant.

e Troisiemement, les outils doivent étre fabriqués de maniére a présenter des
performances reproductibles dans des conditions de fonctionnement constantes.

e Quatriemement, les outils doivent étre capables d'éliminer les défauts engendrés par le
meulage, par exemple : les marques d'outils ou encore les rayures superficielles, pour
obtenir une microrugosité de surface efficace dans un délai raisonnable.

e Cinquiemement, les tolérances de rugosité de surface requises doivent étre respectées
avec ces outils. [Gill1998]

I111.3 Mécanisme d’enlévement de la matiere dans les processus de finition par abrasifs
liés

111.3.1 Mécanisme d’enlévement de la matiére durant le doucissage

Lors du doucissage, I'enlevement de matiere est réalisé par les grains abrasifs encrés dans
des matrices de liant qui forment un outil. La forme a générer est transférée a la piéce par des
contreparties de transfert de forme. On distingue ainsi des différents types d'enlevement de

matiere.

Le doucissage a abrasif fixe est une technique qui utilise des outils plans ou sphériques,
dont la surface utile contient des grains abrasifs en diamant, en alumine ou en oxyde de cérium

comme la montre la Figure 111-5.
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Porte outils

Disque porteur
d’outils

Pastilles

Figure 111-5 : Outil plans et sphérique a abrasifs liés [Dong2014].
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La forme donnée aux outils dans le doucissage dépend premierement de la forme des
piéces qui doivent étre doucis, et deuxiemement du type de la machine utilisée. Les surfaces
sphériques sont souvent traitées par des outils a calotte ou par des pastilles [Meye1985]. Les
grains utilisés dans les pastilles sont identiques a ceux appliques dans le doucissage a abrasifs
libres. Les grains abrasifs les plus utilisés sont le diamant, 1’alumine ou 1’oxyde de cérium lié
par le bronze et pour des applications spéciales tel que la finition des surfaces de verre optique,
des liants vitrifiés ou organiques sont utilisés [Wapl1987].

Le mécanisme d'enlevement de matiere affecte la fagon dont la matiére est enlevée d'un
substrat. Il a des effets notables sur le taux d'enlevement, la rugosité de surface et la quantité
des dommages créés pendant le processus de finition. Il existe trois mécanismes d'élimination
possibles pour le doucissage de surface des matériaux fragiles, on cite I'élimination mécanique,

I'élimination chimique et la déformation par écoulement [Evan2003].

Le doucissage par abrasifs liés est un processus pendant lequel I'orientation des grains
abrasifs vers la surface de I'échantillon est constante. Le lubrifiant utilisé durant le doucissage
ne contient pas d'abrasifs, et a pour seule fonction le refroidissement de 1’outil et de
I'échantillon. Le lubrifiant doit évacuer les débris a I'extérieur de la zone d'usinage.

Un contrdle exact de la profondeur de coupe de chaque grain de diamant sur la surface
du verre est la condition préalable pour I'enlevement de matiére en mode de cisaillement. Par
conséquent il est évident qu’une haute performance et extrémement nécessaire dans la
construction des machines d’usinage, En particulier en ce qui concerne la précision, le contrdle

de I'alimentation et les vibrations.

Durant le doucissage par abrasifs liés (pastilles), 1’activité chimique entre les grains
abrasifs en diamant ou en alumine et la surface du verre traité est relativement faible. On
considére alors, que I’enlévement de la matiére réalise par ces pastilles est un enlevement
mécanique. Par conséquent, le doucissage peut étre considéré comme une interaction d’un

systéeme a trois composants impliquant la piéce, les abrasifs et le lubrifiant.

Rupp [Ruppl972] a étudié I'action de ces outils sur I'état de surface d'un dioptre en
verre, il a montré que le mode d'action des grains abrasifs en diamants fixes est plus compliqué
que celui d'un abrasif libre. Si I'outil est neuf ou raviver, les grains de diamant pénétrent

profondément dans le verre et produisent des petites écailles et fissures. Quand les grains de
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diamant sont usés, et si de plus la vitesse de rotation de I'outil est grande et la pression est faible,
il peut se produire un coupage plastique du verre semblable a celui provoqué par I'outil de coupe

classique. Si la pression monte, il apparait alors un fluage du verre.

Rupp a également étudié l'influence de quelques parametres sur le comportement
d'usure d'un outil diamanté. Il a montré que I'usure dépend de la dureté du verre et également
de son etat de surface initial. Quand la surface du verre est ébauchée, les craquelures
superficielles diminuent la résistance du dioptre et facilitent son abrasion. Apres quelques
instants, cette couche étant éliminée, la vitesse d'usure prend alors une valeur constante. L'étude
microscopique a montré qu’il se forme sur chaque grain un méplat, qui diminue
remarquablement 1'efficacité et le rendement de 1’outil. Pour que 1'outil ai une bonne efficacite,
il faut que les grains abrasifs usés se détachent du liant laissant la place a de nouveaux grains
plus actifs. Cette usure de I'outil dépend de la dureté du liant utilisé et de I'état de surface du
verre, elle est plus grande pendant les premiers instants du traitement ou le verre & une surface
rugueuse. Si les grains sont trop gros, I'outil s'use mal et les particules de grains abrasifs altérés
ne sont pas évacuées et provoquent une détérioration de 1’état de surface. Par contre, si les
grains sont trop petits pour un état de surface donné, les particules ne fonctionnent pas dans de
bonnes conditions. Pour une bonne utilisation des outils a abrasifs liés, il faut prendre en
considération la rugosite initiale du verre, la dureté du liant et la grosseur des grains abrasifs
[Rupp1972].

Rupp avait plus tard aussi étudié le mécanisme de doucissage par des outils diamantés
a abrasifs liés, ainsi que I'efficacité du meulage, l'usure de l'outil par rapport au liquide de
refroidissement, I'élimination des particules de diamant émoussées et la taille de l'abrasif
[Ruppl1974].

Des études ont montré que dans les mémes conditions de doucissage, les micro cratéres
engendrés par les abrasifs libres sont plus importants que ceux laissés par les abrasifs liés. Ce
qui montre que le taux d'enlevement de matiére dans le cas des abrasifs liés est plus faible que
celui dans le cas des abrasifs libres [Hed1987]. D’autre études ont dévoilé par la suite que les
abrasifs liés peuvent travailler aussi bien par rupture fragile du verre que par enlévement

viscoplastique [Edwal987].

Dans tous les procedés de finition conventionnels, les irrégularités de la surface en

contact avec 1’outil sont éliminées par fracture fragile. La matiére est écrasée puis enlever sous

74



Chapitre 111 : Finition par abrasifs liés

forme de coupeaux microscopiques, la surface restante est caractérisée par une couche de
rugosité (couche relief) et des fissures latérales ou méme médianes comme le montre la Figure
111-6 [Shin1983].

h: Couche de rugosité

F: Fissures latérales et
meédianes (SSD)

Figure 111-6 : Schéma de la structure de surface du verre résultant de I'action abrasive
[Hed1987].

La profondeur de la couche sous-surface endommagé (SSD) peut aller d’environ 3
micromeétres jusqu'a 100 micrométres. Khodakov a montré que lors du doucissage fin du verre
optique par l'outil en diamant, la profondeur de la sous-surface endommagée est de 1,4 jusqu'a
2,6 fois moindre que celle obtenue par le doucissage a abrasifs libres. C'est-a-dire que la valeur
de K (constante de proportionnalité) varie entre 1,5 et 2,7 [Khod1980]. Hed et Edward ont
étudié le phénomeéne pour des pastilles en diamant de granulométrie allant de 53 jusqu'a 250
micrometres concentré a 7,5% de volume dans un agglomérant de bronze. Les résultats
indiquent une valeur moyenne de K varie entre 6,2 et 6,4 pour de verre BK7, du zérodur ou de
la silice fondue [Hed1987].

En comparaison avec les matériaux ductiles, tel que le cuivre, la fragilité des verres est
gouvernée par son niveau minuscule de plasticité et son énergie a la fracture extrémement basse.
[Shin1984] [Bash1968] [Shin1987] ont prouvé que la fissure du verre usiné peut étre réalisee
sous un ensemble limité de condition. [Putt1989] suppose que I'empreinte est di a la contrainte
de la compression longitudinale le long de la trajectoire de I'outil, [Takal982] a trouvé que le
seuil du commencement de la fissure augmente avec l'accroissement de I’alimentation en eau,
il a supposé que di & une dissolution de grande quantité d'eau dans le verre, le fluage est

favorisé.
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Buijs et al. [Buij1993] ont trouve que la qualité de la surface est liée aux propriétés mécaniques
1
. . iy . . E/2

des segments optiques, et que la microrugosité est proportionnelle a:

v

et le taux

E”/a

d'élimination est proportionnel 8 ;: —— ;
prop (K H,)?

Ou E designe le module d'Young, K. est la ténacité a la rupture et Hy est la micro-dureté

Vickers.

Contrairement au doucissage par abrasifs libres, les abrasifs en diamants ou en alumine
immergés dans la résine ou une matrice métallique peuvent étre usés puis emportés par le
liquide de refroidissement si leurs épaisseurs ne dépassent pas une valeur critique. Cette hauteur
critique est supposée étre la hauteur de saillie critique, elle peut étre déterminée
approximativement en comparant la dureté de la matrice de la liaison et la dureté de la piece

(car la hauteur de saillie est basée sur la rupture de la matrice de liaison). Ici, la dureté de la
résine Hrssine=2.0 GPa, si la taille du diamant est D, alors la hauteur d'usure critique des

particules de diamant pour le SiC et la silice fondue (hsic et hsg) peut étre exprimée sous la
forme des équations (4) et (5) respectivement :

Hyésine _ 2.0 —

hsic = =52 = 25D = 0.067D (111.1)
Hy¢sine _ 20 —

hgp = =22 D = 22D = 0.27D (111.2)

Egalement Wang et al., ont montré que le mode de contact entre I'abrasif en diamant et
le liant en résine est élastique. Alors, la hauteur de saillie de I'abrasif au diamant est davantage
enfoncée dans la résine, car le module d'élasticité de la résine est bien inférieur a celui du SiC
et de la silice fondue [Wang2009] [Wang2009a].

On peut deduire alors que les petites particules favoriseraient une élimination ductile
pour les matériaux fragiles, car la profondeur de coupe est susceptible d'étre inférieure a la
profondeur critique de rupture fragile (voir Fig.111-7). Cependant, le doucissage est un
processus complexe qui n'a pas été exactement modélisé mathématiquement, et il est plus
largement accepté comme un processus d'élimination statistique. Par conséquent, I'enlevement
de la matiere ne constitue pas une rupture fragile compléte ou un enlévement ductile complet,
qui est plus susceptible d'étre un enlévement en mode mixte. Pour une condition de travail

spécifiée, I'enlevement de matiere peut étre dominé par une rupture fragile, semi-ductile
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(enlévement en mode mixte) ou dominé par un enlevement ductile. Au fur et a mesure que la
taille de I'abrasif diminue et que la matrice de liaison se transforme en résine, le mécanisme
d'élimination peut étre progressivement modifié de la rupture fragile dominée a semi-ductile,
puis étre dominée par I'élimination ductile, avec une meilleure rugosité de surface, moins de

taux d'élimination et moins de dommages aux sous-surfaciques.

(a) Pression (b) Pression
verticale verticale
Débris de ’
Grain verre Enlévement | iﬂ“jf
¥ i abrasi
abrasif PN ductile ‘ \Y
1427 K. : _—
CUH ) "9 00 0 0 A 0 YT
Echantillon T~ Echantillon
en verre Déformation en verre
plastique

Figure 111-7 : Représentation du mécanisme d’enlévement de matiere pour : (a) : Vue de

face d’un retrait ductile, et (b) : Vue latérale d’un retrait ductile [Dong2014].

II1.3.2 Mécanisme d’enléevement de matiere durant le polissage

Le polissage du verre optique est un procédé tres complexe vue les nombreux parametres
qui rentrent en jeu. En effet, plusieurs théories ont été proposées pour expliquer le mécanisme

d’enlévement de matiére lors de ce procédé (voir Fig.111-8), on cite :

e La théorie de micro abrasion, qui considére I'action mécanique comme le processus
prédominant.

e Lathéorie du fluage.

e La théorie chimique, qui considere la réaction chimique entre les composants comme
responsable de I’enlévement de matiére.

e Lathéorie hybride.

e Lathéorie cinétique.
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Figure 111-8 : Représentation schématique des différentes théories d’enlévement de matiére

durant le polissage.

a. Théorie de micro-abrasion

D’aprés [Rayl1903], le doucissage du verre optique est produit par abrasion uniforme des
aspérités se trouvant a la surface du verre au contact de 1’outil de finition. Thomson
[Thom1922] en revange, suppose que les particules insérées dans la poix se trouvent dans un
méme plan et découpent la méme quantité de matiere lors de leur mouvement. Les travaux
réalisés par Sakata [Sakal973], ont confirmé que le polissage du verre consiste essentiellement
en une abrasion mécanique superficielle opérée a I'échelle sub-moléculaire par les grains
abrasifs, alors que dans le cas d'un verre de silice, le polissage comporte une composante
submicroscopique favorisée par la formation d'une couche due a I'hydrolyse.

Les travaux [Brucl957] et [Izum1979] réunies aux travaux précédents confirment que

I’enlévement de mati¢re par micro-abrasion améliore I’état de surface.

b. Théorie de fluage

[Beil1904] pense que le frottement entre le verre et le polissoir chargé en grains abrasifs
provoque un écoulement visqueux a la surface du verre qui s’étale en bouchant les trous et
rayures permettant ainsi d’obtenir une surface lisse. Ce concept est confirmé pour les matériaux

métalliques, cependant, il a été difficile de I’appliquer au verre et aux cristaux. Sakata
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[Sakal973] estime qu’il est difficile d’atteindre un fluage plastique superficiel pour le verre de
silice au moment de son polissage, il a supposé que le fluage plastique superficiel soit obtenu,
soit pour les verres moins durs, soit dans le polissage sous forte pression. La microscopie
électronique de la surface vitreuse, presque polie, met a peine en évidence un fluage ou un
déplacement superficiel de matiere [Sakal973].

Sur la base de cette théorie, des techniques de polissage ont été développees telle que le
polissage par laser ou le polissage est réalisé par un écoulement visqueux a la surface du verre

qui est causé par des températures elevées dépassant la temperature de ramollissement du verre.
c. La théorie chimique

La théorie chimique suppose qu’au court du polissage, une réaction chimique s’établie entre
le verre et I’eau, une couche se forme alors sur la surface du verre. Cette couche appelée couche
de gel de silice est ensuite retirée par la friction exercée par les grains abrasifs de 1’outil, donc
il en résulte un enlévement de matiére mais sans pour autant attaquer la surface du verre en lui-
méme. Cette hydrolyse démontre que le pH du lubrifiant est un facteur agissant sur la vitesse
du polissage [Pres1930] [Kats1946]

[Kats1946] considére que les réactions du verre avec le lubrifiant et du verre avec 1’outil de
polissage jouent un réle important dans le processus d’enlévement de matiére durant le

polissage.

d. La théorie hybride

La théorie hybride suppose que durant le polissage du verre, I’enlévement de maticre est
provoqué mécaniquement tant dis que I’action chimique (fluage) aide mutuellement au retrait
de la matiére. Des observations par MEB ont confirmé cette théorie [Bruc1957] [Gotz1967].
Ainsi, les études mené par [Gotz1967] ont démontré que durant le polissage par abrasifs liés,
si ’on exerce de faible pression I’enlévement de matiére se fera uniquement par action
mécanique, tant dis que pour de haute pression, le fluage est introduit et aide ainsi au retrait de
la matiére par les abrasifs. D’autre part, Kaller pense que les agents polissant (lubrifiant et grains
abrasifs liés) ont pour rdle de fournir un matériau ayant des propriétés chimiques activées, en
s’introduisant dans les microfissures de la surface du verre et entrainent un arrachement de
matiére au cours du mouvement de 1’outil de polissage [Kall1956].

Les travaux menes par Fu et al. supposent que le processus d'enlévement de matiére est le
suivant : premiérement, l'oxyde de cérium réagit avec la silice en phase solide dans des

circonstances de pression extrémement élevées pour former de nouvelles substances avec une
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dureté inférieure a celle du verre et de I'oxyde de cérium sur le dessus de silice fondue.
Deuxiémement, les substances plus molles qui en résultent sont éliminées mécaniquement et
plastiquement par les grains abrasifs d’oxyde de cérium ; alternativement, le Ce dans les
abrasifs a base d'oxyde de cérium se lie au Si dans le verre, enfin, le matériau de silice est
arraché du verre sous forme de masse en raison de la plus grande force de la liaison Ce-O que

de la liaison Si-O et enfin la masse est dégagée et ainsi la matiére du verre est retirée [Fu2014].

e. La théorie cinétique

Cette théorie se base sur le concept d’une interaction d’adsorption entre les particules de
grains abrasifs destinés pour le polissage et les sites actifs qui se situent a la surface du verre
pendant le processus du polissage. Cette théorie est valable aussi bien pour le processus a
abrasifs liés qu’au processus a abrasifs libres [Kouc1984]. Le polissage du verre par outil a
abrasifs liés peut étre résume ainsi :

e La vitesse d’enlévement de matiére du verre, a une vitesse périphérique donnée de

’outil, est toujours proportionnelle a la pression exercée pendant le polissage.
e La vitesse d’enlévement de matiere du verre, a une pression de polissage connue,

dépend de la vitesse périphérique de 1’outil.

I11.4 Type d’outils a abrasifs liés

Les outils destinés pour la finition des surfaces optiques existent sous différentes formes.
La forme de I’outil est choisie et élaborée en lien avec la fonction pour la quelle est désigné

cet outil.
Les trois types les plus connus et utilisés pour la finition des surfaces optiques sont :
111.4.1 Polissoirs chargés

Les grains abrasifs sont intégrés dans une résine spéciale lors du doucissage ou du polissage,
et seuls les abrasifs dépassant du polissoir chargé entrent en contact avec la piéce a usiner pour

participer au processus de finition.

L'enlévement de matiere pour l'usinage par polissoir chargé est basé sur un mécanisme
d'abrasion a 2 corps, avec une efficacité d'usinage élevée et une excellente planéité [Hu2014]
[Hu2015]. Les polissoirs chargés en résine thermodurcissable ont été développés par la société
3M pour le doucissage et le polissage des matériaux fragiles tels que le verre, le saphir, les

céramiques, etc. (voir Fig 111-9), ce qui a permis d'obtenir une efficacité de traitement plus
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élevée a comparer au processus conventionnel par abrasifs libres. Kim et al. [Kim2004], en
utilisant un polissoir chargé, ils ont ajouté des particules d'alumine dans la suspension pour
améliorer l'efficacité du doucissage du saphir, et un taux d'élimination de 1 um/min a été atteint.
Une surface plus lisse et une profondeur d'endommagement sous la surface (SSD) inférieure
ont été atteintes lors du doucissage d'une plaquette de saphir avec un polissoir chargé
[Guch1976] [Camp1986]. La relation entre la taille des particules d'abrasifs incorporés dans le
polissoir et la profondeur de pénétration des abrasifs lors du processus affectent I'efficacité du

traitement et la rugosité de la surface traitée.

ot & .
i W )

Figure 111-9 : Polissoir chargé de grains abrasifs en diamant [Choi2004].
111.4.2 Meule a abrasifs liés

Les meules traditionnelles incorporent des grains abrasifs individuels dans la structure, avec
I'intention de les séparer également de maniere homogéne. Cependant, les développements
récents dans la production des abrasifs agglomérés (voir Fig.111-10) ont conduit a des structures
hautement perméables utilisant ces grains abrasifs préformés [Jose2002], qui sont liés les uns
aux autres pour former une roue. Ces structures peuvent utiliser soit des liants organiques
[Bonn2003] soit des liants vitrifiés [Bonn2003]. Les tests de meulage décrits par Bonner et al.
montrent que les meules a base d'agglomérats présentent des taux d'enlévement de matiére plus

élevés, avec une finition de surface acceptable.
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Figure 111-10 : Meule a abrasifs liés en diamants de type 3A1 de la compagnie
MORESUPERHARD [Www1].

111.4.3 Pastilles & grains abrasifs liés

Les outils sous forme de pastilles a abrasives liées sont essentiels pour automatiser le
processus de polissage et faciliter la reproductibilité. De méme, le processus de doucissage et
de polissage a un bien meilleur rendement que le processus conventionnel avec abrasifs libres
[Li2014]. En raison de leur efficacité, d'enlevement de matiére et du contréle relativement aisé
de I'état de surface par rapport aux procédés a abrasifs libres, les abrasifs liés trouvent des
applications de plus en plus larges dans la finition des verres optiques, des céramiques, etc.
[Li2012] [Hitc2006]. Le taux d'élimination s'est avéré plus élevé que le procédé conventionnel

et la qualité de surface est plus fine [Gill1998].

Les outils a abrasifs liés sont formés de grains abrasifs (alumine, oxyde de cérium,
diamant...) liés dans une matrice sous forme cylindrique (pastilles) par des liants organiques
vitrifiés ou encore métalliques (voir Fig.111-11), ils peuvent avoir une surface plane, concave

ou convexe selon la forme de la surface a traiter.
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(a) (b)

Figure 111-11 : (a) Pastilles élaborées d’alumine de fraction P12 pour le doucissage du verre
optique, (b) Pastilles de grains en diamants de la compagnie Allemande DOPAdiatool
[Www2].
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Chapitre 1V : Elaboration des pastilles destinées pour la finition des surfaces optiques.

La technique de finition par abrasifs liés (pastilles) adoptée pour la réalisation des
surfaces optiques de trés haute qualité présente de tres nombreux avantages techniques,
¢économiques et écologiques a I’inverse du processus de finition par grains abrasifs libres

(solution abrasive).

En effet, cette technique se base sur plusieurs paramétres a savoir le type et la grosseur
des grains abrasifs utilisés, la nature du liant, le mode d’¢élaboration (pression de compactage,
temps de maintien, temps de cuisson) ou encore la vitesse de rotation des pastilles. Ces

parameétres influent largement sur le rendement de ces outils de finition.

Dans ce travail, des outils agglomérés ont été élaborés en combinant les parametres
cités. Les propriétés déterminées durant cette étude (la rugosité de la surface des échantillons,
le taux d’enlévement de matic¢re du verre, ’'usure et la durée de vie des outils) nous ont permis
d’évaluer ces outils en mati¢re de rentabilité et de durée de vie durant le processus de finition

et de comparer les résultats avec le processus conventionnel.

V.1 Objectif du travail

Ce travail a pour objectif de réaliser et d’élaborer des outils de finitions (pastilles)
destinés au doucissage et au polissage du verre optique a partir de grains abrasifs en alumine et
oxyde de cérium liés dans une matrice de liant organique (la poix). Dans ce qui suit, hous
présenterons le protocole adapté pour la réalisation de ces pastilles en déterminant les matériaux
utilisés ainsi que leurs caractéristiques (granulométrie, densité, composition chimique, structure
cristalline, surface spécifique, température de fusion et structure micrographique). Nous
citerons également les principales caractéristiques du verre optique traité et les parametres

essentiels du processus de doucissage et polissage du verre optique.

L’élaboration de ces outils a été réalisée au niveau de deux laboratoires, laboratoire
d’optique appliquée de I’institut d’optique et mécanique de précision (IOMP) au sein de
I’université de Ferhat Abbas- Sétif et le laboratoire de matériaux au sein de D’institut de

céramique et verre (ICV) a Madrid.
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1V.2 Matériaux utilisés

Les pastilles fabriquées sont constituées de grains abrasifs d'alumine a-Al2O3
(ABRALOX, Quality E, Pieplow & Brandt Supplier, Henstedt-Ulzburg Deutschland) et
d'oxyde de cérium CeOs (fournisseur des technologues et ingénieurs des matériaux
LOGITECH, Ecosse, Royaume-Uni) (voir Fig.IV-1). Les principales caractéristiques des
grains abrasifs d’alumine et d’oxyde de cérium sont regroupées dans le Tableau 1V-1. Le liant
organique choisi est connu sous le nom de PITCH (poix) type MEDIUM 73 (GUGOLZ,
MELLER OPTICS, Inc. Suisse). Les échantillons qu’on va traiter avec ces pastilles sont de
type verre crown FK5HTIi (SCHOTT France SAS) (voir Tab.1V-2).

On note que les différentes fractions des poudres abrasives utilisées durant ce travail
vont étre abrégées comme suit : F12, F10, F03, FO1 pour la poudre de 1’alumine et FO.5 pour la
poudre de I’oxyde de cérium et cela est en fonction de leur taille moyenne de grains mentionner

dans les fiches techniques associées. (Fraction de 12um =F12).

Grains abrasifs par fraction| F12 F10 FO3 FO1 FO0.5
Formule chimique Al>;03 Al;O3 Al>;O3 Al20O3 CeO2
Type de cristal Alpha Alpha Alpha Alpha -
Processus Fondue | Calcinée | Calcinée | Calcinée -
Couleur Blanche Brune Blanche Blanche Blanche
Pureté (%) 98% 95.96% 95.96% 95.96% 98%
Dureté Mohs 9 9 9 9 4

Tableau IV-1 : Caractéristiques des grains abrasifs.
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Figure 1V-1 : Poudres abrasives d’alumine et d’oxyde de cérium.
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Type de I’échantillon Crown FK5HTI
Indice de réfraction 1.48748
Nombre d’ABBE 70,49
Densité (g/cm?d) 2.45
Dureté Vickers 5.3 HV
Module d’élasticité E (10° N/mm?) 62

Tableau 1V-2 : Caracteéristiques du verre optique.

IVV.2.1 Caractérisation des grains abrasifs (alumine et oxyde de cérium)

a. Granulométrie

Les poudres d’alumine et d’oxyde de cérium ont été caractérisées par granulométrie
(Granulométre laser MALVERN MASTERSIZER 2000) voir (Fig.1V-2) afin de déterminer la
distribution granulométrique de toutes les fractions. Cet essai a pour but de confirmer la taille
moyenne de nos poudres citée dans les fiches techniques du fabricant. Egalement, cet essai va
nous permettre de spécifier le domaine d’application pour chaque grosseur de grains abrasifs.
Plus la grosseur des grains abrasifs est importante, les fractions sont destinées pour le

doucissage, de méme, plus la grosseur est faible les grains sont alors utilisés pour le polissage.

\ S
Malvern

Figure IV-2: Granulométre laser MALVERN MASTERSIZER 2000.
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Figure 1V-3 : Distribution granulométrique des grains abrasifs utilisés.

La Figure 1V-3 présente la distribution granulométrique des différentes fractions de

poudre. D’apres les courbes, on remarque que toutes les poudres sont constituées de deux
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familles de taille de grains sauf pour I’alumine FO1 qui contient une seule famille. Les diametre
moyens @ (0.5) de chaque fraction de poudre sont 13.62, 9.24, 3.48, 1.90 et 0.66um pour les
fractions F12, F10, FO3, FO1 et FO.5 respectivement. On peut conclure alors que les résultats
du granulomeétre se concorde bien avec les données présentées dans les fiches techniques.
D’autre part, ces résultats nous permettent de classifier les grains selon leur domaine
d’application ; soit F12 et F10 pour le doucissage du verre optique et FO3, FO1 et F0.5 pour le

polissage.

b. Densité et surface spécifique des grains abrasifs

Les mesures de densité des poudres abrasives ont été réalisées avec un densitometre de
type (Pycnomat ATC, THERMO SCIENTIFIC supplier, Milan, Italy) au niveau du laboratoire
d’ICV. La surface spécifique des poudres abrasives a également été mesurée en utilisant un
analyseur de surface et de porosimétrie de type (TriStarTM 3000 serial 353) par la technique
de BET au niveau du méme laboratoire. Le Tableau IV-3 ci-dessous regroupe les
caractéristiques les plus pertinentes des grains abrasifs (alumine et oxyde de cérium) utilisés

pour le doucissage et le polissage du verre optique.

i Oxyde de
St{fa:?i?‘s F12 F10 FO3 F01 c(ériur;\
F0.5
Densité (g/cm3)|  3.947 3.97 3.935 3,889 6.4884
ourface | g3084+ | 08868+ | 10775+ | 21617+ | 2,8422%
p(m2 /8) 0,0091 0,0076 0,0225 0,0275 0,0167

Tableau V-3 : Propriétés physiques de 1’alumine et ’oxyde de cérium.
c. Structure cristalline et nature chimique des grains abrasifs

La diffraction des rayons X est une technique de caractérisation des matériaux
cristallisés, massifs, sous forme de poudre ou de dépots. On a fait appel a cette technique afin
de confirmer la nature chimique de nos poudres abrasives. Un diffractomeétre a rayons X (voir
Fig.IV-4) a été employe afin de realiser cette caractérisation. Les résultats sous forme de
spectres ont été analysés par le logiciel HIGHSCORE et présentés dans la Figure 1V-5.
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Figure 1V-4 : Diffractométre RX D8 Advance.

I R | ol

N T

Ll

SR R N N A B

a

N T

—— AI203 FO1
—— AI203 F03
—— AI203 F10
— AI203 F12
—— oxyde de cérium

o : Al203
B : Oxyde de cérium

30

2 Théta (°)

60

Figure IV-5 : Courbes DRX des poudres abrasives d’alumine et d’oxyde de cérium
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Aprés avoir analysé les spectres par le logiciel de traitement, il a été déduit que les pics
de diffraction des quatre premiers spectres « alpha » correspondent exactement aux pics de
diffraction de 1’alumine (JCPDS : 96-900-9784) et que ceux du dernier spectre « Beta » aux
pics de I'oxyde de cérium (JCPDS :34-0394). Nous remarquons qu’aucune autre phase
cristalline n’est présente avec ces deux phases uniques pour les différentes fractions des grains
abrasifs analysés, ce qui confirme les résultats de 1’analyse ¢lémentaire suggérant la pureté

élevée de celles-ci présentés dans les fiches techniques.

d. Forme et taille des grains abrasifs utilisés

La micrographie MEB est une technique qui permet d’observer la structure des matériaux
a de tres faibles échelles. Nous avons employé un microscope électronique a balayage de type
(Hitachi S-4700 FE-SEM) pour cette caractérisation (voir Fig.1V-6). Dans notre cas, cette
technique a été utilisée pour observer la forme des arétes des grains abrasifs et de différencier
les différentes tailles des grains abrasifs utilisés et celles du liant organique, la Figure 1V-7
présentent les différents résultats.

Figure 1V-6 : Microscope électronique a balayage MEB Hitachi S-4700 FE-SEM.

En effet, on observe sur les images MEB que la taille des grains abrasifs est différente et
que la taille des grains décroit en fonction de la fraction correspondante, on observe également
que les grains abrasifs comportent des arétes vives qui seront responsables de 1’¢lévement de

matiére lors des processus de finition.
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F12 F10

Ce02 Poix

Figure 1V-7 : Micrographie MEB des grains abrasifs d’alumine, d’oxyde de cérium et du
liant organique.
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IVV.2.2 Liant organique (poix)
a. Principales caractéristiques

Le liant utilisé durant cette élaboration est de type organique nommé POIX, ce liant a été
largement utilisé dans la finition des verres optiques en tant que polissoir avec des grains
abrasifs en solution, dans notre cas ce liant aura pour but de lier et d’agglomérer les grains
abrasifs sous forme de pastilles. 1l est principalement composé de ROSIN et d'ASPHALTE. Le
Tableau 1V-4 ci-dessous regroupe les principales caractéristiques de ce liant.

Type du liant Poix (medium 73)
Nature du liant Organique
Composition chimique
Rosine (%) 50-100
Asphalte (%) 0-50
Diameétre moyen de,s grains de poix 20um
broyés
Densité (g /cm 3) 1,049

Tableau 1V-4 : Principales caractéristiques du liant.

b. Calorimétrie différentielle a balayage (DSC)

Afin de déterminer la température de ramollissement du liant organique et d’éviter sa
fusion totale, une caractérisation par calorimétrie différentielle a balayage a été réalisée sur le
liant organique de type Poix. Le graphe dans la Figure 1V-8 présente le comportement de la

poix en fonction de la température.
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Figure 1V-8 : Comportement du liant organique en fonction de la température.
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D’apres la Figure 1VV-8, nous observons que la température de ramollissement de la
poix se situe entre 100 et 200 °C. De ce fait, nous avons fixé la temperature de cuisson des

pastilles d’alumine et d’oxyde de cérium a 120 °C apres de multiples essais préliminaires.

IVV.3 Elaboration des pastilles de doucissage et de polissage

La méthode d’élaboration utilisée permet d’obtenir des pastilles compactées de poudre
abrasives et de liant organique. Ces pastilles seront utilisées ensuite pour le doucissage et le
polissage du verre optique. L’organigramme présenté dans la Figure 1V-9 décrit les principales

étapes suivies pour la réalisation de nos pastilles.

Alumine / Liant
oxyde de organique
cérium (POIX)

Mélange des
poudres abrasives
et du liant

Compression du
mélange sous
forme de pastilles

Cuisson des
pastilles a 120 °C

Figure 1V-9 : Principales étapes de réalisation des pastilles en alumine et en oxyde de cérium.
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IVV.3.1 Préparation du mélange grains abrasifs-liant

En premier lieu, les grains abrasifs d’alumine (F12, F10, FO3 et FO1), d’oxyde de cérium
(FO.5) et le liant organique sous forme de poudre ont été pesés a I’aide d’une balance de
précision (voir Fig.1V-11), puis mélangés. Le pourcentage des poudres et du liant a été fixé
apres plusieurs essais préliminaires. Les poudres ont été soigneusement mélangées en utilisant
un agitateur de poudres de type (TURBULA T2F : moteur 0.18 kW, maxi 2 L, charge maxi 10
kg) (voir Fig.1V-10) pendant 45min afin d’assurer une homogénéité optimale et éviter les

agglomeérats de grains abrasifs ou du liant organique.

Figure 1V-10 : Agitateur de poudres. Figure 1VV-11 : Balance de précision.

I1V.3.2 Procédé de compactage

La deuxiéme étape se résume au compactage des mélanges obtenus en utilisant une presse
hydraulique uni axiale de type (semi-automatic press NANNETT]I, Italy) (voire Fig.1V-12) sous
une pression de 20KN, cette pression a été fixée apres plusieurs essais préliminaires. Cette
valeur de pression permet d’avoir des pastilles assez compactes qui ne s’effritent pas lors de

leur fonctionnement, aussi qui permet le détachement des grains abrasifs apres leur usure.
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Figure 1V-12 : Presse hydraulique uni axiale. Figure 1V-13 : Poingon et matrice.

a. Outil de compactage

Pour le compactage des poudres, nous avons utilisé un poingon-matrice comme la montre
la Figure 1VV-13, le diamétre du poingon-matrice est de 12mm.

Le processus du compactage des pastilles se réalise en trois étapes comme on 1’observe sur

la Figure 1V-14 :

e Onintroduit le mélange dans la matrice qui est placée sur le poincon inferieur ;

e On place le poingon supérieur délicatement pour ne pas introduire de ’air a ’intérieur
du mélange, puis on place le poingon-matrice dans la presse et on exerce la pression ;

e On retire le poingon inferieur et on exerce une pression légére sur le poingon supérieur

afin d’éjecter la pastille sans I’endommager.

96



Chapitre 1V : Elaboration des pastilles destinées pour la finition des surfaces optiques.

L

Poingon
supérieur

| Mélange de
| grains abrasifs

et liant

W

| Matrice
| |

Pastille

Poingon
inferieur

Figure 1V-14 : Principales étapes de compactage uni axiale des grains abrasifs d’alumine et
d’oxyde de cérium avec le liant organique pour 1’obtention des pastilles du doucissage et du
polissage.

IVV.3.3 La cuisson des pastilles

Aprés 1’étape de compactage, les pastilles élaborées sont ensuite transférées vers une étuve
(voir Fig.1V-15) pour la cuisson. La température du four a été fixée a 120 °C apres plusieurs
essais préliminaires afin d’obtenir un enrobage des grains abrasifs optimal. Le temps de la
cuisson des pastilles d’alumine et d’oxyde de cérium est de 45 minutes. Cette durée de temps
est estimée suffisante pour le ramollissement du liant organique (poix) et pour I’enrobage des

grains abrasifs afin d’assurer leur adhésion dans la matrice du liant.
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Figure 1V-15 : Etuve de cuisson.
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Chapitre 1V : Elaboration des pastilles destinées pour la finition des surfaces optiques.

1VV.3.4 Pastille finale de doucissage et de polissage

Aprés cuisson, on obtient des pastilles de forme cylindrique de 12mm de diamétre et de
5mm d’épaisseur (voir Fig.1V-16). Chaque fraction de poudre résulte une pastille identique aux
autres. Dans ce qui suit, on va utiliser les abréviations suivantes pour définir chaque type de ces

derniéres : P12, P10, P03, P01 et P0.5.

Figure I1V-16 : Pastilles finies d’alumine aprés compactage et cuisson.

V.4 Préparation des échantillons du verre optique

Les échantillons de verre crown font 13mm de diameétre et 6mm d’épaisseur. Ces
échantillons ont été doucis et polis d’une face afin de pouvoir mesurer la transmission apres le
doucissage et le polissage de la deuxieme face avec les pastilles élaborées (voir Fig.1V-17). Les
opérations de doucissage et du polissage sont ensuite effectuées sur les échantillons du verre
optique en suivant un ordre bien défini qui commence par les pastilles P12, P10, P03 puis P01

et finalement PO.5, et cela est réalisé sur chaque échantillon.

Figure 1V-17 : Exemple d’un échantillon du verre optique crown.
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Chapitre 1V : Elaboration des pastilles destinées pour la finition des surfaces optiques.

IVV.4.1 Doucissage et polissage du verre optique par les pastilles élaborées

Afin de mettre en examen les outils élaborés, ces derniers ont été employés pour le
doucissage et le polissage du verre optique. En effet, les pastilles sont fixées sur un support
métalliqgue monté sur un axe d’une polisseuse. L’échantillon en verre optique est fixé sur le
deuxiéme support de la polisseuse en contact avec les pastilles comme montré sur la Figure
IV-18.

Echantillon

Matrice de
grains abrasifs

etlant | g :"-_
- Pastilles
“ Eau
| b Echantillon

Controle

Figure 1VV-18 : Principe de doucissage et de polissage du verre optique par la polisseuse.

Pour démontrer I'efficacité et la qualité des pastilles, deux opérations de finition pour 5
échantillons de verre crown ont été réalisées. Un doucissage avec les pastilles P12 et P10 et un
polissage avec les pastilles P3, P1 et P0.5. Ces deux opérations ont eté effectuées

successivement.

Pendant le processus de doucissage et de polissage, I'échantillon en verre a été fixé sur
un support inferieur qui est en mouvement rotatoire, les pastilles d’alumine ou d’oxyde de
cérium sont a leur tour fixées sur un disque métallique dans la partie supérieure de la polisseuse
qui oscille a une amplitude fixe avec une alimentation continu en eau distillée sur la zone de
travail, sous une charge appliquée bien déterminée. Toutes les configurations expérimentales
sont résumées dans le Tableau 1V-5.
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Chapitre 1V : Elaboration des pastilles destinées pour la finition des surfaces optiques.

Echantillons Verre crown (FK5HTi Schott)
Pastilles utilisées P12 ; P10 ; P03 ; POl ; P0.5
Vitesse de rotation de I’échantillon 128 tr/minute

Amplitude d’oscillation des pastilles 5mm

Alimentation en eau distillée 500 ml/minute

Charge appliquée 2N

Temps de doucissage/ polissage 5-30 minute

Tableau IV-5 : Parametres du processus de doucissage et polissage
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

Le travail réalisé vise a developper des pastilles pouvant atteindre une faible rugosité,
minimiser la quantité de matiére enlevée et prolonger la durée de vie de ces outils élaborés.
Dans ce chapitre, nous allons présenter les résultats des différentes caractérisations effectuées
sur les pastilles d’alumine et d’oxyde de cérium ¢laborées, ainsi que les résultats de rugosite,
de transmittance et d’usure des pastilles obtenus durant le processus de doucissage et de
polissage du verre optique crown, puis nous discuterons les résultats obtenus, et nous mettrons

en évidence notre contribution dans le domaine.

V.1 Effet de la structure interne des pastilles élaborées sur leur efficacité

La porosité est un paramétre essentiel dans I’estimation de 1’efficacité des outils & grains
abrasifs liés. En effet, le taux de la porosité fermée et ouverte de 1’outil a abrasifs liés affecte
sensiblement le détachement des grains abrasifs usés lors du processus de doucissage et de
polissage des verres optiques. A cette fin, nous avons observé et étudier la porosité fermée et
ouverte des pastilles élaborées pour déterminer son effet sur le rendement des pastilles

d’alumine et d’oxyde de cérium lors des processus de finition.
V.1.1 Porosité ouverte

Les mesures de porosité ouverte des pastilles d’alumine et d’oxyde de cérium ont été
réalisées a ’aide d’un porosimétre a mercure de type (AutoPore 1V 9500 V1.09 porosimeétre
micrométriques), la Figure V-1 résume les valeurs de porosité ouverte pour chaque pastille

d’alumine et d’oxyde de cérium.

D’apres la Figure V-1, on remarque que plus la taille des grains abrasifs est faible plus
la porosité augmente. Ainsi, plus la taille des grains est faible plus le tassement est important et
les particules forment a la surface un lit de poudre qui empéche I’air emprisonné a 1’intérieur
de la matrice de s’échappée et par conséquent le taux de porosité augmente, étant donné que la
perméabilité varie en fonction de la taille des particules. Pour le cas de 1’oxyde de cérium on
remarque que la valeur de la porosité est faible pour une taille de grains faible, cela est di a
I’agglomération des grains abrasifs entre eux en raison de la présence de 1’humidité laissant
apparaitre des aggloméra de taille importante ce qui laisse place a une infiltration de I’air plus
faible que la normale lors du tassement de la poudre et donc une faible formation de pores
[Alle1997].
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.
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Figure V-1 : Valeur moyenne de la porosité ouverte mesurée par porosimeétre a mercure.

V.1.2 Porosité fermée

La distribution interne de la porosité des pastilles a été calculée par un logiciel de traitement
d'image (Image J) a partir des micrographies MEB des coupes transversales des pastilles
d’alumine et d’oxyde de cérium (voir Fig.V-2). Les résultats sont présentés dans la Figure V-
3. On observe que la porosité fermée est plus élevée au niveau de la premiere face des pastilles
et plus faible de I'autre, alors qu'elle est presque constante dans la masse des pastilles. La taille

des grains n'a pas d'influence sur la forme de la courbe de variation mais sur les valeurs de
porosité.

Cette distribution de porosité est souhaitable pour ce type d'outil et est étroitement liée au
processus de compactage. En effet, dans le compactage uni axial, la face supérieure de la pastille
rencontre le poingon mobile avant la seconde face ; donc, la compression des grains s'est faite
plus rapidement et plus fortement du premier c6té que du second ceci est largement visible dans
la Figure V-4. En effet ’allure des courbes de porosité de toutes les pastilles montrent une

augmentation de la porosité au niveau des deux faces ; les résultats sont en concordance avec

ceux trouveés dans la littérature [Trai1956].
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

(b)

Figure V-2 : (a) : Morphologie interne des pastilles et la distribution des pores, (b) : Coupe

transversale de 1’outil.
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Figure V-3 : Distribution transversale de la porosité fermée dans les pastilles.

V.1.3 Densité des pastilles

La densité des pastilles a été mesurée par la méthode d’Archiméde a l'aide d'un kit de masse
volumique qui se monte sur une balance de précision de type (Balance de laboratoire compacte
KERN PFB, PRECISION 200G/0.001G) et en utilisant I’eau comme fluide. Les résultats sont
cités dans le Tableau V-1.
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

Pastilles P12 P10 P03 PO1 P0.5
Densité Archiméde des pastilles (densité relative) 1,8777 1,8852 1,8761 1,8274 2,6640
g.cm?

Tableau V-1 : Valeurs de densité des pastilles élaborées.

La distribution des pores a l'intérieur des pastilles refléte des valeurs moyennes appréciables
allant de 20% a 30% (voir Fig.V-2 et Fig.V-3) se qui favorisent le détachement des grains
abrasifs lors du doucissage et du polissage. Ce phénomene assure le renouvellement des grains
actifs, qui induisent un enlevement de matiéere. Ce dernier, signifie I'élimination des micros et
nano défauts qui contribuent a I'amélioration de la qualité de surface caractérisée par la
réduction de la rugosité-

V.2 Durée de vie des pastilles élaborées
V.2.1 Usure des pastilles

L'usure des outils est liée au détachement des grains abrasifs lors du processus de finition.
En effet, dans le doucissage et le polissage, I'action mécanique provoque l'usure des grains puis
leur détachement de la pastille, qui induit une diminution de I'épaisseur. De plus, la vitesse
d'usure est fonction de la nature du liant, qui permet une séparation rapide ou lente des grains
de la matrice. L'usure des pastilles constatée est différente selon la nature, la forme et la taille

des grains.

L'usure des pastilles a été caractérisee en fonction de deux parametres, a savoir : 1) la perte

d'épaisseur en fonction du temps, qui a été calculée a partir de I’équation suivante :

Perte en épaisseur (Usure)(um) = E; — Ef (V-1)
Ou : E;j est I’épaisseur initiale de chaque pastille ; Er est I’épaisseur finale de chaque pastille.
Et 2) la perte en masse : soit le taux d’enlévement qui est illustré par 1’équation suivante :

mi—my

Perte en masse (taux d’usure) (%) = — X 100 (V-2)

Ou : mj est la masse initiale de la pastille ; ms la masse finale de la pastille et S est la surface de

la pastille.
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

L’usure des pastilles a été calculée a partir de la perte en épaisseur et les résultats sont
représentés dans la Figure V-4. Cependant, le calcul de I’usure par la perte en masse va étre
exploité prochainement dans le but d’étudier 1’évolution de I’état de surface du verre optique

lors du doucissage et du polissage par les pastilles élaborées.

On remarque sur la Figure V-4 que l'usure des pastilles varie entre 33,6 et 206,4 um
par rapport & I'épaisseur initiale des pastilles pendant 30 min. Cette perte d'épaisseur refléte la
résistance des outils lors de son fonctionnement et la durée de vie qui peut s'étendre a plusieurs

cycles de doucissage et de polissage.

On note que le nombre des cycles atteignable par les pastilles P12 est de 123 cycle de

20 min (temps optimal) correspondant a 41 heures de travail.
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Figure V-4 : Usure des pastilles en fonction du temps de doucissage pour P12 et P10 et du

temps de polissage pour P03, POl et P0.5

Ainsi, I'efficacité des pastilles P10 utilisées dans cette étape se traduit par I'amélioration
de I'état de surface des échantillons ; nous avons noté en 25 min de temps de travail, une perte
d'épaisseur de 143.75um. Une pastille P10 peut réaliser jusqu'a 35 cycles de 25 min (temps
optimal) jusqu'a I’usure totale de Il'outil, une durée de vie appréciable pour la finition des

surfaces optiques de 14 heures.
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

D'autre part, la perte d'épaisseur des pastilles PO3 correspond a 15 min de temps de
polissage (temps optimal) et a était de 16,8 um. Une trés faible perte qui rend I'efficacité des
pastilles appréciables et leur usure minimale. Une durée de vie de 74 heures ou 296 cycles a été

enregistrée pour ce type de pastilles d'alumine.

On note aussi que la perte d'épaisseur des pastilles PO1 était d'environ 68,8um apreés 10
min de travail. Ensuite, leur durée de vie était d'environ 12 heures soit 73 cycles de polissage

pour un temps optimal de 15 minutes, ou 7nm de rugosité peuvent étre obtenus en un cycle.

Enfin, 84um de perte d'épaisseur a été enregistrée pour les pastilles P0,5 ; cette forte
valeur de perte d'épaisseur peut étre due a la faible taille des grains d'oxyde de cérium, ce qui a
permis l'agglomération des grains lors du processus d'élaboration. Ensuite, lors du polissage,
lorsque les grains d'agglomérat se détacheront, l'usure de I'outil sera considérable. Ces pastilles
d'oxyde de cérium ont une capacité a effectuer 59 cycles pour un temps optimal propre a cette

fraction de 20 minutes, soit une durée de vie de 19 heures.

Cette usure semble tres faible, elle varie pour I'ensemble des pastilles utilisées de 33,6
et 206,4 um, ce qui est expliqué par I'effet des différents paramétres technologiques dans le
processus d'élaboration des pastilles. En effet, la nature du liant, la pression, les tailles des grains
abrasifs peuvent influencer considérablement la qualité des pastilles et leur comportement a

l'usure.

La perte d'épaisseur évolue presque linéairement avec la diminution de la rugosité, ce qui

impligue le bon fonctionnement des grains abrasifs et I'enlevement de matiére efficace.

La qualite et la vitesse d'usure des pastilles augmentent leur durée de vie et permettent
de les réutiliser plusieurs fois dans les cycles de finition. Il est a noter que la durée de vie de
nos pastilles est plus longue par rapport a d’autres pastilles réalisées dans des travaux antérieurs
[Bouz2014] [Bouz2001].

V.2.2 Coefficient de frottement des pastilles élaborées

Le coefficient de frottement entre I’outil et verre est un parameétre qui refléte 1’évolution de
I’usure des outils et I’amélioration de I’état de surface du verre par I’accroissement du contact
entre ’outil et la surface du verre. De ce fait, nous avons mesuré le coefficient de frottement
pour chaque pastille par le dispositif de Pin on Disk et les résultats obtenus sont représenté dans

la Figure V-5.
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

D’aprés la Figure V-5, le coefficient de frottement varie exponentiellement en fonction
du temps, comme il a été prouvé par I’approximation théorique ou le coefficient augmente

rapidement au début du processus puis il tend a se stabiliser vers la fin [Belk2008].
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Figure V-5 : Variation du coefficient de frottement en fonction du temps durant les processus

de finition.

En effet on observe sur la Figure V-5 que I’allure des courbes correspondantes au
coefficient de frottement des cing types de pastilles (P12, P10, P03, POl et P0.5) augmente
considérablement durant les premiers instants de contact avec 1’échantillon en verre optique,
puis il tend a se stabiliser apres quelques secondes du début du processus du doucissage ou du

polissage.

Effectivement, on observe une augmentation brusque des valeurs du coefficient de
frottement pour toute les pastilles (P12 de 0 a 0.76, P10 de 0 a 0.34y, P03 de 0 a 0.32u, P01
de 02 0.41p et PO.5 de 0 a 0.64p) dans un intervalle de temps de 30 secondes, puis les courbes

tendent a se stabiliser au fur et a mesure que le temps du processus se prolonge.

On remarque également que pour le cas de P12 le coefficient de frottement est
relativement plus élevé par rapport autres pastilles, ceci peut s’expliquer par le fait que plus la
taille des grains est importante plus le frottement est important. En revanche, pour le cas de la

pastille P0.5 les aggloméras des grains d’oxyde de cérium présents dans la matrice de la pastille
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jouent le rGle de grains abrasifs de grande taille, ainsi le coefficient de frottement a le méme

comportement qu’avec la pastille P12.

Cette variation des coefficients de frottement des pastilles peut étre interprétée par le fait qu’au
début du test de rayure, la croissance de la force tangentielle est relativement plus rapide que la
force normale engendrant ainsi un rapport de force de plus en plus grand en fonction du temps
[Belk2008].

Au début de surfacage du verre, la croissance du rapport des forces devient de plus en
plus identique pour les deux forces tangentielle et normale, permettant ainsi la stabilisation de
leurs rapports. D’un autre point de vue, I’évolution du coefficient de frottement peut étre
expliqué en trois phases : La premiere phase est le début du processus ou la force du frottement
est faible expliquée par la faible surface de contact. Au fur et a mesure que la force augmente,
les rayures sont créées et les aspérités de la surface du verre sont de plus en plus éliminées di
a I’application des forces supérieures a la force critique, ce qui engendre la croissance rapide et
considérable de la surface de contact et par conséquent la croissance rapide du coefficient de
frottement. En derniére phase, I’augmentation des charges supérieures a la force critique n’est
pas accompagnée par une augmentation considérable de la surface de contact, ce qui résulte
une variation tres faible du coefficient de frottement et donc, il tend a se stabiliser. Les résultats

obtenus se concordent avec ceux trouveés dans la littérature [Belk2008].
V.3 Evaluation du rendement des outils a abrasifs liés (pastilles)
V.3.1 Parametres des processus de finition par les pastilles élaborées

Le doucissage et le polissage du verre optique par les pastilles d’alumine et d’oxyde de
cérium ont été réalisés sous les mémes conditions de travail (charge appliquée, oscillation,
vitesse de rotation et alimentation en lubrifiant) a savoir : La méme polisseuse a été employée
pour les deux processus. Les pastilles d’alumine pour le doucissage et les pastilles d’oxyde de
cérium pour le polissage ont été montées sur le support supérieur de la machine qui oscille a
une amplitude de Smm, I’échantillon en verre optique a ét¢ monté sur le support inferieur qui
tourne & une vitesse de 128tr/minutes. Le debit de lubrification en eau distillée est de 500
ml/minutes et une charge de 2N a été appliquée sur le support supérieur de la polisseuse. La

Figure V-6 montre le principe de fonctionnement des processus.
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Figure V-6. Dispositif de doucissage et de polissage du verre optique.
V.3.2 Processus de doucissage par pastilles a grains abrasifs liés

Le verre optique crown a été doucis pour une premiere période par les pastilles
d’alumine P12 et P10 respectivement, la surface de I’échantillon de verre a été traitée par
chaque pastille pendant une durée de 30 minutes, dans le but de déterminer le temps optimal
correspondant a 1’obtention d’une valeur de rugosité quadratique la plus faible pour chaque

pastille.
a. Mesure de la rugosité quadratique et controle de I’état de surface lors de doucissage

Les mesures de rugosité quadratique (RMS) ont été réalisées par profilomeétre de type
(Taylor-Hobson PIG optics profilometer, Germany), les mesures ont été prélevées chaque 5
minutes durant le processus de doucissage pour une durée de temps de 30 minutes. La Figure
V-7 représente la variation de la rugosité quadratique mesurée pendant les temps optimaux de
chaque pastille d’alumine utilisée. On remarque que les courbes de rugosité ont tendance a
décroitre plus que le temps de doucissage se prolonge jusqu’a ce qu’elles atteignent une valeur

optimale correspondante a un temps précis pour chaque pastille. Pour la pastille P12 la rugosité
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a diminué de la valeur 0.2um jusqu’a atteindre une valeur de 0.018um pour un temps optimal
de 20 minutes, puis la rugosité a continué a décroitre pour atteindre une valeur de 0.009um pour

un temps optimal de 25 min pour la pastille P10.
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Figure V-7 : Variation de la rugosité Quadratiqgue moyenne RMS correspondante aux temps
optimaux des pastilles de doucissage.

La Figure V-8 représente des images microscopiques qui montrent I'évolution de la
surface du verre crown a différentes étapes de finition ; chaque image a été prise pendant le
temps optimal correspondant a chaque pastille utilisée. En effet, les image (b) et (c)
correspondent a 1’état de surface du verre traité par les pastilles de doucissage P12 et P10
respectivement. On observe une amélioration remarquable a comparer avec 1’état initial de la

surface du verre montré sur I’image ().

Cette évolution de 1’état de surface est également présente et remarquée dans les profils
de rugosité de la surface du verre apres traitement avec les pastilles d’alumine de doucissage
P12 et P10 (voir Fig.V-9). En effet, on remarque une nette amélioration du profil de la surface
réalisé par profilometre, & comparer a 1’état initial de la surface du verre. On note aussi que la
valeur Rt qui désigne la distance entre le plus haut pique dans le profil de la surface et le plus
bas creux, diminue considérablement. A 1’état initial, nous avons prélevé la valeur de 10.27um,

puis elle s’est réduite pour atteindre la valeur de 2.92um apres un doucissage de 20 minutes
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avec les pastilles d’alumine P12. Enfin, aprés un doucissage de 25 minutes avec les pastilles
P10 on atteint la valeur de 0.036um. Ceci refléte I’efficacité des pastilles durant le procédé de

doucissage du verre optique.

(a) e aaes

Etat initial

(b)

.\‘
- >
\

Micro-cratéres et rayures

P12-20min

(c)

P10-25min

Figure V-8 : Images microscopiques de la surface d'un échantillon de verre optique crown doucis : ()
Etat initial de la surface du verre ; (b) Surface du verre traitée avec la pastille P12 pendant un temps
optimal de 20 minutes ; (c) Surface de I'échantillon du verre rodée avec une pastille de P10 pendant un

temps optimal de 25 minutes. (Grossissement x20)
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.
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Figure V-9 : Profil de la surface du verre optique traitée avec les pastilles P12 et P10 pour un temps

optimal correspondant, durant le processus de doucissage.
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

V.3.3 Processus de polissage pastilles a grains abrasifs liés :

Apres ’opération du doucissage par les pastilles d’alumine P12 et P10, un polissage du
verre optique crown a été réalisé comme derniére étape de finition. Les pastilles P03, P01 en
alumine et P0.5 en oxyde de cérium ont respectivement été utilisées pour une durée de 30
minutes en respectant les mémes conditions de travail. Ces pastilles sont caractérisées par des
faibles tailles de grains abrasifs étant donné que le processus de polissage est une étape de

finition qui exige des grains de faibles grosseurs.

a. Mesure de la rugosité quadratique et controle de I’état de surface lors de polissage

L’évolution de la rugosité quadratique durant le processus du polissage avec les pastilles
P03, POl et PO.5 a été prélevée chaque 5 minutes pendant un intervalle de 30 minutes afin de
suivre 1’état de surface du verre optique en contact avec les pastilles de polissage et de
déterminer avec précision le temps optimal propre a chaque pastille. Les résultats vont étre

résumés dans la figure V-11.

On remarque que la rugosité de la surface du verre continue a diminuer au fur et a mesure
que la taille des grains abrasifs utilisés diminue. En effet, sur les courbes d’RMS (Fig.V-10) on
observe une diminution de la rugosité de la surface traitée par la pastille d’alumine P03 qui
nous conduit a une valeur de 8.7nm apres 15 minutes de polissage puis par la pastille d’alumine
PO1 pour atteindre une valeur de 7,3nm pour un temps optimal de 10 minutes pour achever
enfin la valeur de 6 nm aprés une période optimale de 20 minutes avec la pastille d’oxyde de

cérium PO.5.
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Figure V-10 : Variation de la rugosité quadratique de 1’échantillon du verre optique polis en

fonction des temps optimaux de chaque pastille.

La diminution de la rugosité de la surface du verre se reflete dans le profil de la surface
montreé sur la Figure V-11. En effet, on remarque que 1’état de surface s’améliore et les aspérités
tendent a se réduire. Nous avons aussi noté une baisse de la valeur de Rt en fonction de la
fraction des grains des pastilles utilisées durant le polissage, allant de 0.025um pour la pastille
P03 jusqu’a 0.023um pour la pastille PO1 et enfin 0.021um pour la pastille P0.5. Cette
diminution affirme encore une fois I’efficacité des pastilles a grains abrasifs liés dans la finition

des surfaces optiques.

Les image microscopiques (voir Fig.V-12) montrent également la nette amélioration de
la surface traitée par les pastilles de polissage et la disparition progressive des défauts de
surface. Effectivement, on note une nette diminution des micro-crateres et piqures apres
polissage avec les pastilles PO3 et P01, ce qui a permis a la pastille d’oxyde de cérium de bien
finaliser le traitement de la surface pour obtenir ensuite une surface avec le minimum possibles

de défauts visibles.
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Figure V-11 : Profil de I’état de surface du verre optique traité avec les pastilles P03, POlet
P0.5 respectivement pour un temps optimal correspondant, durant le processus de polissage.
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

(d) | ‘ (e)

Micro-cratéres

P03-15min P01-10min

(f)

P0.5-20min

Figure V-12 : Images microscopiques de la surface d'un échantillon du verre optique crown
polie : (d) Surface de I'échantillon de verre polie avec une pastille de PO3 pendant un temps
optimal de 15 minutes. (e) Surface de I'échantillon polie avec la pastille de PO1 pendant un
temps optimal de 10 minutes ; (f) Surface finie de I'échantillon de verre polie avec une pastille
de P0,5 pendant une durée optimale de 20 minutes. (Grossissement x20)

V.3.4 Mesure de la transmittance des verres traités

La transmittance du verre optique crown a été mesurée pendant les temps optimaux
correspondants a chaque pastille de doucissage et de polissage par spectrophotomeétre (UV-
1800 SHIMADZU). Les valeurs ont été prises a une longueur d’onde de 550nm pour tous les

échantillons. Les résultats obtenus sont réesumés dans la Figure V-13.
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Figure V-13 : Variation de la transmittance du verre optique traité par 1’ensemble des pastilles

d’alumine et d’oxyde de cérium durant le processus de doucissage et de polissage.

En accord avec les résultats de rugosité (RMS) et de 1’état de surface du verre obtenus
durant le processus de doucissage par les pastilles P12 et P10, on observe une augmentation de
la transmittance au fur et a mesure que la fraction des grains abrasifs utilisés pour le doucissage
diminue (voir Fig.V-13). En effet, lorsque la taille des grains est plus fine, la rugosité de surface
est plus faible ; et donc la transmission tend a accroitre. Nous observons une variation
importante de la transmittance de 1’état initial de la surface du verre suite a un doucissage avec
la pastille P12 pendant son temps optimal d’une valeur de 50%, puis elle s’améliore plus

lentement plus que la fraction des grains abrasifs des pastilles d’alumine diminue.

D’autre part, durant le processus de polissage par les pastilles P03, POl et P0.5, la
transmittance du verre optique continue a évoluer vers des valeurs trés prometteuse qui
atteignent les 92% pour un cycle de processus complet. La courbe de la Figure VV-13 montre la

continuité de I’amélioration de la transmittance durant le polissage.
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

L augmentation de la transmittance est liée a 1’état de surface du verre. Effectivement,
plus la rugosité est faible plus les aspérités a la surface sont atténuées et donc la lumiére est
moins diffusée et elle est transmise tout le long de 1’épaisseur du verre optique. Ce paramétre

est primordial dans le fonctionnement et I’efficacité des composants optiques.

Aussi, la qualité de la surface du verre est étroitement liée a I’efficacité de nos outils.
Cette derniere est reflétée par plusieurs parametres notamment, la rugosité et la transmittance
qui sont les principaux parameétres pour déterminer une bonne surface d’une autre moins bien.
Au début du doucissage, 1’état de surface est caractérisé par une forte rugosité et des défauts de
surface assez présents comme nous I’avons observé dans les Figures V-7, V-8, V-9 et V-13,
ceci est due a I’étape qui précede le doucissage et qui engendre des défauts de surface
importants et une rugosité trés élevée, étant donné que les grains abrasifs utilisés durant cette

étape ont une taille importante et altére fortement la surface du verre.

Par la suite, le traitement de la surface du verre a été effectué par des pastilles d’alumine
de doucissage de faible fraction ce qui a permis d’avoir une nette amélioration de I’état de
surface, cette amelioration est causée par les grains abrasifs liés dans la matrice de la poix qui
engendrent un enlévement de matiére par rupture fragile et par enlevement viscoplastique
[Edwal1987]. Ce qui s’est reflété sur la diminution de la rugosité qui a atteint une valeur de
0.03um a a la fin du processus de doucissage et qui s’est accompagnée d’une élévation de la

transmittance qui a atteint une valeur de 91.04%.

Le polissage est un procédé moins agressif que le doucissage, I’enlévement de maticére
se fait moins brutalement et considéré comme un enlevement ductile. Au fur et a mesure que la
taille des grains abrasif diminue, le mécanisme d'élimination peut étre progressivement modifié
de la rupture fragile dominée pendant le doucissage a semi-ductile, puis étre dominée par

I'élimination purement ductile, avec une meilleure rugosité de surface [Dong2014].
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

V.4 Corrélation entre la rugosité, I’'usure des pastilles et le taux d’enlévement de matiere
du verre optique
V.4.1 Efficacité des pastilles d’alumine et d’oxyde de cérium

L'efficacité des pastilles a été étudiée a partir du suivi de I'évolution de 1’état de la
surface du verre optiqgue RMS et en calculant le taux d'enlévement de la matiere (MRR) du
verre Crown traité. Les résultats d’MMR ainsi que du RMS sont représentés dans la Figure V-
14,

D’apres les courbes présentés, les résultats du MRR sont proportionnels a celle de la
rugosité (RMS) dans le cas de toutes les pastilles utilisées. Lorsque la rugosité est plus faible,
cela signifie que les grains abrasifs des pastilles ont été efficaces pendant le processus et que la
grande partie des défauts de surface ont été éliminés, alors le MRR augmente.

Cependant, le taux d'enlevement MRR est estimé d’environ 2.1%, un pourcentage tres
faible par rapport a celui obtenu par le processus a abrasifs libres sur des surfaces en verre
[Cho2013] [Neau2010]. Les résultats de la Figure V-14 prouve 1’efficacité de nos pastilles
pour achever une finition satisfaisante de la surface en obtenant une valeur de 6nm de rugosité

avec une perte de matiére minimale.
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Figure V-14 : Evolution de la rugosité (RMS) et du taux d’enlévement de matiére (MRR) du
verre optique durant le processus de doucissage et de polissage par les différentes pastilles

d’alumine et d’oxyde de cérium.

La courbe (a) de la Figure V-14 montre la corrélation entre la rugosité quadratique
(RMS) et le taux d'enlevement de matiere de I'échantillon du verre doucis par les pastilles
d'alumine (P12). Une diminution rapide de la rugosité (250um a 0,018um aprés 20 minutes de
doucissage) puis elle a tendance a augmenter significativement aprés un long doucissage. En
outre, le MRR correspondant est d'environ 0,53%, cette faible valeur avec la rugosité minimale

refléte I'efficacité des pastilles d’alumine pour obtenir une faible rugosité sans perte de matiére.
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

On remarque que les pastilles P12 ont une grande capacité a réduire plus rapidement la rugosité
de surface.

La variation de la rugosité et le taux d'enlévement de matiére des échantillons doucis
par la pastille d'alumine P10 sont représentes sur la courbe (b), Figure V-14. On note que la
courbe RMS a un taux décroissant, elle décroit jusqu'a atteindre une valeur de 0.009um apres
25min de doucissage, puis elle a tendance a augmenter au fur et a mesure que le temps de
doucissage augmente. Cependant, la perte de masse des échantillons correspondantes a 25
minutes de doucissage est de 0,22% de la masse totale des échantillons, soit une perte de masse
trés faible pour une valeur de rugosité optimale.

La variation de la rugosité et du MRR des échantillons apres polissage avec les pastilles
P03 sont représentés sur la courbe (c) de la Figure V-14. La rugosité a tendance a diminuer
aprés 15 minutes de polissage pour atteindre sa valeur optimale de 8,7nm. Le MRR du verre
correspondant au temps de polissage est de 0,76%, une tres faible rugosité peut donc étre
atteinte en un temps court sans perte de matiére importante.

La courbe (d) de la Figure V-14 illustre la variation de la RMS des verres crown lors
du polissage effectue par les pastilles d'alumine PO1. On note qu'aprés 10 minutes de polissage,
la valeur du RMS est de 7,3nm, puis elle augmente sensiblement. A ce stade, la taille des grains
abrasifs devient supérieure a la rugosité obtenue, cela va créer des défauts et des dommages sur
la surface de I'échantillon le long du temps de polissage, ce qui augmente la rugosité.

Aprés avoir finalisé I'étape précédente, les echantillons ont été finement polis par les
pastilles d'oxyde de cérium PO. Les résultats obtenus de RMS et MRR sont illustrés dans la
courbe (e) de la Figure V-14. La rugosité atteinte était d'environ 6nm apres 20 minutes de
polissage. Dans le méme temps de polissage, un tres faible taux d'enlévement de matiére a été
obtenu de la valeur de 0,8 %. On peut dire que les résultats obtenus sont meilleurs que ceux
obtenus dans des études antérieures [Bouz2014] [Bouz2001].

L'efficacité des pastilles de finition et leur qualité sont étroitement reliées a leur structure
et a leur processus et paramétres d'élaboration. 1l est évident qu'étant donné que la distribution
des grains dans le processus a grains abrasifs libre et a grains abrasifs liée n'est pas la méme,
donc leur comportement lors du processus de finition se différe aussi. Les grains abrasifs libres
comme le montre la Figure V-15 ont des angles différents et des arétes vives qui leur permettent
d'enlever la matiere dans toutes les positions, ce qui induit probablement un MRR élevé et des

défauts de surface relativement élevés.
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Figure V-15 : Observation MEB des pastilles et des grains abrasifs : (a), (b), (¢), (d), (e)
morphologie des poudres avant et apres élaboration pour F12-P12, F10-P10, FO3-P03, FO1-

PO1 et oxyde de cérium - P0.5 respectivement.

Tandis que les grains abrasifs liés sont efficaces sur un seul coté et cela engendre un
enlévement de matiére régulier et des défauts des surfaces réduits produisant une bonne qualité
de surface avec une efficacité élevée. La faible usure des pastilles est peut-étre liée au bon
processus d'élaboration et au choix adéquat des paramétres de fabrication, en particulier la
nature, le taux du liant et le processus de mélange qui assurent une bonne répartition des deux

substances (grains et liant organique) dans les pastilles (voir Fig.VV-15).
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

V.4.2 Relation entre I’usure des pastilles d’alumine et d’oxyde de cérium et le taux

d’enlévement de matiére du verre optique

La corrélation entre l'usure des pastilles et le taux d'enlevement de matiere (MRR) de
I'échantillon peut étre établie. Les résultats illustrés sur la Figure V-16 montrent clairement
cette variation de 1’usure des pastilles et la variation du taux d’enlévement de matiere du verre
optique qui ont tendance a augmenter au fur et a mesure que le temps des processus augmente.
On observe également que pour la plupart des pastilles, 1’usure augmente d’une maniére

exponentielle semblable a I’augmentation du taux d’enlévement de mati¢re du verre optique.
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Figure V-16 : Usure des pastilles et taux d’enlévement de matic¢re du verre optique crown en

fonction du temps des processus de doucissage et de polissage.
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Chapitre V : Caractérisation des pastilles élaborées destinées pour la finition du verre optique.

Bien évidemment, La proportionnalité entre 1’usure des pastilles et le taux d’enlévement
de matiére existe. D’aprés la figure V-16, I'enlevement de matiére du verre est toujours
accompagné du détachement des grains de la pastille. Par conséquent, le principe du processus
de finition peut s'expliquer par I'elimination des défauts via la génération des grains induite de
l'usure des pastilles. D’autre part, la corrélation entre la rugosité de la surface du verre et le
MRR étudiée dans le point précédent peut expliquer davantage les phénomenes liés au
processus de finition. En effet, I'amélioration de la rugosité ne peut &tre obtenue que lorsque les
grains abrasifs enlévent les micros et nano defauts de la surface ce qui augmente le MRR. En
revanche, ce dernier ne peut étre distingué que si les grains ne sont pas régénérés apres l'usure

des pastilles.
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Le processus de finition par les pastilles de doucissage et de polissage a été étudié apres
I’¢élaboration de nouveaux types de pastilles a partir de grains abrasifs d’alumine de fraction
12,10,03 et 01um et d'oxyde de cérium de fraction 0.5um liés dans une matrice de résine
organique en poix. Les pastilles sont fabriquées sous différentes compositions pour atteindre
une combinaison idéale. Ainsi, plusieurs paramétres ont été misent en jeu pour aboutir a des
pastilles avec les performances souhaitables lors des processus de doucissage et de polissage
du verre optique a savoir la teneur en grains abrasifs dans la matrice du liant organique en poix,

la pression de compactage des pastilles et enfin la température et le temps de cuisson.

Aussi, le choix du verre optique crown s’est appuyé sur sa large utilisation dans la
fabrication des composants optiques et son emploi dans les systéemes optiques. Ses

caractéristiques lui donnent la particularité d’étre facilement usiné et traité.
Les résultats obtenus durant ce travail permettent de tirer les conclusions suivantes :

e Tout d'abord, le procédé de fabrication de nos outils en forme de pastilles a été un
succes, en raison de sa simplicité, sa rapidité, la précision de son protocole et la fixation
des parameétres technologiques nécessaires pour sa reproductibilité. De plus, les pastilles
sont facilement exploitables durant le processus de doucissage et de polissage.

e La porosité des pastilles dont les valeurs ont varié de 20 a 30% a grandement contribué
a leur efficacité. Les pores présents sur la surface des pastilles lors des opérations de
doucissage ou de polissage aident a garder et emprisonner les grains abrasifs qui ont été
détachés plus tot et qui restent toujours fonctionnels pour les exploiter a nouveau dans
le processus d’enlévement de la matiére.

e Ladurée de vie des pastilles élaborées varie de 12 & 74 heures selon le type de pastille.
Pour le processus de doucissage avec les pastilles de type P12, on a pu atteindre une
durée de vie de 41 heures jusqu’a épuisement maximal de ’outil, ce qui a permis
d’effectuer 123 cycles de doucissage. Pour les pastilles de type P10, leur durée de vie
¢tait de 14 heures, ce qui correspond a 35 cycles de doucissage. D’autre part en ce qui
concerne le polissage, les pastilles de type P03 ont présenté une durée de vie de 74
heures, I’équivalant de 269 cycles de polissage. Celles de type PO1 avaient une durée de
vie de 12 heures soit 73 cycles de polissage. Enfin les pastilles de type P0.5, ont pu
accomplir un fonctionnement de 19 heures ce qui est I’équivalant de 59 cycles de

polissage. Ces durées de vie renvoient la capacité de nos outils a réaliser un nombre
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important de surface optique exprimé par les nombreux cycles de travail. Cela, refléte
leur efficacité tout en minimisant les quantités de grains usées.

e Les resultats de rugosité (RMS) et de transmittance optique obtenus avec le verre
optique crown sont trés appréciables. Une trés faible rugosité de 1’ordre de 6 nm apres
un traitement complet avec les pastilles P12, P10, P03, P01 et P0.5 respectivement a été
obtenue pendant de courtes durées. Egalement, la transmittance a été amélioré de 37%
a ’état initial pour atteindre a la fin du processus les 92%. Ces résultats sont obtenus
dans un temps court par rapport au processus a abrasifs libres, indiquant une grande
efficacite des pastilles produites.

e Une qualite supérieure de la surface du verre traité a été obtenue avec une trés faible
usure des pastilles. En utilisant une évaluation par la perte en épaisseur, nous avons
atteint pour I’ensemble des pastilles une usure qui varie de 33,6 a 206,4um pour un
processus complet. Cela représente en moyenne 2.24% de l'usure compléte des
pastilles. Par rapport au processus de finition par abrasifs libres, le doucissage et le
polissage par nos pastilles sont considerés moins colteux en raison de la conservation
des grains abrasifs plus longtemps.

e Lespastilles de finition présentent I'avantage d'assurer le fonctionnement et I'usure d'une
trés grande partie des grains abrasifs immergés dans la matrice du liant, par rapport au
procédé a abrasifs libres, dans lequel seuls 0.5% des grains abrasifs présents dans la
suspension sont utilisés. De plus, la reproductibilité de 1’¢élaboration de ces pastilles et
la reproductibilité des processus de doucissage et de polissage dans des conditions
similaires sont facilement réalisable, ce qui permet d'envisager une utilisation
économique et industrielle de ces pastilles.

e L’utilisation des pastilles en alumine et en oxyde de cérium peut étre étendue non
seulement a plusieurs types de verres optiques, mais également aux céramiques
transparentes et aux polymeéres transparents. Il est également possible d’étendre
I’élaboration de ces pastilles avec une trés grande variétés de grosseurs de grains

présente sur le marché.

En perspective de ce travail, nous envisageons d’optimiser les caractéristiques des pastilles
réalisées et d’accomplir des traitements de surface pour une plus grande variétés de verres
optiques mais aussi pour des céramiques transparentes pour étudier le comportement de ces

outils avec d’autre matériaux que le verre optique. Nous entrevoyons également de produire
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d’autres types de pastilles avec différentes compositions de grains abrasifs qui serait capables

d’assurer les deux processus de doucissage et de polissage simultanément.
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Résumé

Ce travail vise a produire des pastilles a base de grains abrasifs d'alumine et de grains
d'oxyde de cérium liés dans une matrice de liant organique (Poix) a haute résistance a I'usure et
longévité, pour améliorer la qualité des surfaces optiques et atteindre une transmittance élevée.
La combinaison de matieres premieres utilisées et le protocole expérimental suivi nous ont
permis de produire des pastilles en grande quantité de maniére répétitive, a moindre codt et
avec un impact environnemental réduit par rapport au procédé conventionnel avec des grains
abrasifs libres. Les résultats indiquent que ces pastilles ont une structure interne homogene et
une porosité appréciable ; ceci contribue au prolongement de leur durée de vie qui varie entre
12 et 74 heures selon le type de pastilles. Le processus de doucissage et de polissage avec les
pastilles fabriquées est effectué sur des échantillons de verre optique crown. Une valeur finale
de rugosité quadratiqgue moyenne (RMS) de 6 nm a été obtenue ; de plus, un taux d'enlévement
de matiére de 2,69 % pour les échantillons de verre a été obtenu conduisant a une transmittance
de 92 %, ce qui est relativement trés satisfaisant.

Mots clés : Usure des pastilles, Finition, Grains abrasifs d'alumine, Verre optique

Abstract

This work aims to produce pellets based on alumina abrasive grains and cerium oxide
grains bonded into a pitch organic binder matrix with high wear resistance and longevity, to
enhance the quality of optical surfaces having a high transmittance. The used combination of
raw materials and the followed experimental protocol allowed us to produce pellets in large
quantities repeatedly, at a lower cost, with a reduced environmental impact compared to the
conventional process with loose abrasive grains. The results indicate that these pellets have a
homogeneous internal structure and an appreciable porosity; this contributes to the increase in
their lifetime to 74 h in the instance of the 3-um pellet. The lapping and polishing process with
the manufactured pellets is carried out on crown optical samples. A final mean square roughness
(RMS) value of 6 nm was achieved; also, 2.69% material removal rate for the glass samples
was obtained leading to a transmittance of 92% which is relatively very satisfactory.

Key words: Pellet, Pellet wear, Finishing, Alumina abrasive grains, Optical glass
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