ENDOMMAGEMENT DE
LA SILICE SOUS FORT
FLUX LASER A 351 NM
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4 hall lasers - 22 chaines de 8 faisceaux / chaine
1 faisceau impulsion courte Peta-Watt laser (PETAL)



Verre phosphate de
néodyme (LHGS8, LG770)
BK7
Silice (7980, S312)
Cristaux KH2PO4

7,5kJ
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Piédestal de la chambre d’expérience

Octobre 2008 Décembre 2009
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e 8000 optiques de taille métrique — a fin de projet (taille de faisceau ~400x400 mm?)

CEA110 AVRIL 2012 | PAGE 8



Un dommage de volume
Un dommage sur la surface d’entrée
Un dommage sur la surface de sortie

Cas d’un composant optique traversé (hublot, lentille,
...) par un faisceau laser par un faisceau de forte fluence
- ou en réflexion (lame de prélevement, ...) :

Une optique

Faisceau laser

. Création
[Le dommage peut étre : d’un dommag
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Un dommage laser sur
une optique en silice

Une optique

Faisceau 351 nm

Création

d’'un dommag
10 pm’

25 J/lcm?, 3ns @ 1053 nm : pas de probleme d’endommagement
10-14 J/cm?, 3ns @ 351 nm : endommagement des faces de I'optique



2 aspects au probleme d’endommagement
* Initiation
 Croissance

Stratégie d’amélioration
« Décroitre la densité de dommages (initiation)
 Bloquer la croissance
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[’endommagement en face de sortie est plus probable que sur la face d’entrée



Limiter ’initiation de dommage laser a 351nm des composants en
silice impose une meilleure connaissance de [’interface de silice pour
supprimer/limiter les précurseurs de dommages

Procédé de fabrication

Défauts locaux de sous surface

Défauts locaux de surface

Polluants induits par le procédé de fabrication

Défauts structuraux

CEA | Nov 2016 | PAGE 16






Utilisée pour la totalité des grandes pieces en transmission
d’installation laser de puissance : lentilles, hublots, réseaux, lames de
phase, ...

Avantages :

Excellente homogénéité : Dn< Qq. ppm

Forte tenue au flux intrinseque @ 1,053ym et 0.351um
Faible n2

Absorption faible @ 0.351ym : k < 150.10-6 cm-1
Disponible en grande dimension
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Fabrication Methods for
precision optics, HY. K.
Karow, Wiley Interscience

|

Ebauchage S

|

Rodage
Doucissage

|

Polissage —

!

Retouche / Finition

(forme / TFL)
Post polissage MREF, acidage,
(TFL) - RIE, ...
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Micro craquelures sous surfacique (SSD)
Induites par I'action des particules et meules sur surfaces fragiles

Mémoire original

J. Opeics ( Paris), 1982, vol. 13, n® 3. pp. 159168

INSTITUT DOPTIQUE, FACULTE DES SCIENCES D'ORSAY

Bdv. 505, F 91408 Ovsar (France)

ETUDE DES MICROFRACTURES SUPERFICIELLES

DES SURFACES VITREUSES

UTILISEES EN OPTIQUE DE PRECISION (1)

J. P. MARIOGE, B, BONINO M, MULLOT,

Study of crack layers of glass serfaces
used in optics (1)

SUMMARY : We descrive (he results of & stedy about the rough-
nes and cracks mede by koose abrasives and dismond peliecs on
ghss surfaces wsed In opiics

1. — BUT DE L'ETUDE

Nous avons cherché dans cette étude, soit indépen-
damment, soit simultanement : & d'une part mesurer
la rugosité de surfaces ¢bauchées et doucies pour quel-
ques abrasifs, et & déterminer la relation existant entre
la rugosite et la dimension, ou ls nature, des particu.
Jes abrasives et d'autre part, metire en évidence et
mesurer la profondeur des prod: par oes
mémes abrasifs d'ébauchage ou de doucissage.

La comparaison de ces résultats permet de détermi-
ner si les fractures produites lors des usinages préce-
dant le polissage ont une influence sur la surface polie
(dans le cas ou, par exemple, 2 profondeur de ces
failles est trés supéricure 2 la rugositd). Plusicurs

h ont é0é expér pour ces mesures qui
ont principalement ¢té effectuées sur des pitces ¢bau-
chées et doucies & I'aide d'abrasifs libres, mais ausd
par des abrasifs li¢s (peldets diamantés).

1. — ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

2.1 Formatlon, observation des fraclures
De nombreux articles ont &é publiés sur ce sujet, Us
traltent généralement du surfagage des glaces Indus.

1) Brude faancée pas Je CETAM. (Contre o Eindes Tockni
Qs i3 Dndunirien Mbcomager)

Mors Cues ¢ Key Wokos

seraces varfmes

RESUME ; Nows decrivons Je resultar e 1'eiude 3¢ 1 ragas
d6s MIcro-fractures engendees pur Iy bravils bives €1 lies sar les
surfaoes vireuses willisdes en opcigue de peicivion

trielles plutde que des verres utilisés en optique de pré-
cwon

Lord Rayleigh (1) en 1892 étudie des surfaces dou-
Cies et comstate qu'il existe de profondes lissures sous
Ik plus bas niveau de la surface rugueuse. Ces fissures
sont d"aprés lui dams Je prolongement de pigares
crédes par ke doucissage

French |2] en 1917 fait remarguer que lors du dou-
clssage, les abrasifs libres du type carborundum ou
corindon ne coupent pas le verre, mais créent des ten-
sions locales de cisaillerment dans le verre qui produs-
sent des éclats. Ce méme auteur monire gue le poids
de matiére ¢liminé par doucissage est directement pro-
portionnel au poids de 'outil et 0 la vitesse relative
entre verre ¢t outil. Plus récemment un modéle physi-
que a ¢té déerit pour prédire I'usure moyenne par des
abrasifs libres [3].

Preston (4], dans us article publie en 1921, ¢tudie
des surfaces doucies. |l indique, que les grains abra-
sifs peuvent avoir une action, woit en roulant sur cux-
mémes, soil en sc translatant aprés avolr ére fnes sar
I"outil. Dans ces dewun cas, los traces a'ont pas le méme
aspect. Pour un grain roulant, la concavité de ces
fractures est dirigee vers le point d'ol viem le grain.
Pour un grain ne roulant pas, le sens de cette conca-
vité est inversé, Chaque graln produit des fractures
plus ou moins prolondes, et ¢'est 'association de plu-
sieurs d'entre elles qui provoque V'enlévement d'un
petit ragment de matiere, ou la formation d'une
écaille.

Plus récemment quelques suteurs ont étudi¢ 'usure

Profils observes sur des échantillons
ébauchés aux émeris 180 el 280.
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Couche de polissage (Beilby, Proc Royal Soc.
1903, 72a, 218) :

Due a physicochimie de I'étape finale de polissage
Qqg. 10 a 100nm chargés en produits de polissage

Mesure TOF-SIMS sur échantillon de silice poli
cérium
| PAGE 23



Couche de Beilby & SSD sont mis en evidence

alsement
« par un bain d’acide fluorhydrique p.e.
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MREF taper polishing method (LLNL) :

Suratwala & Al, Journal of Non-Crystalline Solids 352 (2006) 5601-5617



MREF taper polishing method (CEA) :

huconfocale de
fluorescence

Wet etch

>

Neauport et al, Opt. Express, 17-5 (2009)



Acidage HF : suivi de la topologie de surface

* HF / HNO3 (80%-20%), action isotrope

* Simulation

Evolution de la rugosité PV en fonction de I'épaisseur équivalente

3 enlevée
0

(3) Rugosite @

—3r<Tvugrowecxm
Q1=
—_— —_—

50

10 15

0 o 0,
Epaisseur équivalente enlevée
[¥m]

Rugosite @

Modélisatio

« Points
expérimentaux

|

Rugosite ©
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Photo-luminescence (PL) de la SSD

Mise en évidence sur des échantillons usinés diamant spécialement préparés

Neauport et al, Opt. Express, 17-22 (2009)

Excitation : 405 nm / Luminescence in
435nm — 661 nm band
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Comparaison des difféerentes méthodes

Neauport et al, Opt. Express, 17-22 (2009)

=>» Résultats assez similaires (<30%) d’écart
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Essais d’usinage diamant avec diverses meules et conditions de coupe

Blaineau et al, Opt Exp , 21 (2013) | PAGE 30

Neauport et al, Opt. Express, 17-22 (2009)



La modélisation DEM GranOO restitue ce comportement et montre
que la largeur de la distribution de grains de diamants dans la meule
impacte la profondeur de SSD

Blaineau et al, App Surf, 353 (2015) | PAGE 31



Charge, vitesse de rotation, concentration

Neauport et al, App. Opt., 49 (2010)

Neauport et al, App Opt, 49 (2010) | PAGE 32



Defect Mapping System (aprés attaque chimique HF) : SSD +
défauts de surface (rayures & piglres)

Observation du défaut (macroscope) — Image J
 J

Comptage

| PAGE 33



La microscopie confocale ELSM permet une estimation de la
profondeur des défauts de sous surface (réflexion ou
fluorescence)

width
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[’ajout de marqueur lors de la création de la fracture (marquage
solution polissage) permet une meilleure résolution, améliorée
encore grace au STED

ELSM (Epi-fluorescence Laser Scanning Mode)
STED (Stimulated Emission Depletion)

Catrin et al, Opt. Express, 21 (2013)



Comptage de défauts par DMS avec & sans acidage préalable
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Catrin et al, Opt. Eng., 53(9) 2014 | PAGE 37






Suratwala et al, Opt. Eng (2008)
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Une couche de Beilby de 50-100nm polluée en produit de
polissage. Des rayures de surface siege d’une pollution accrue.

| PAGE 40
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Luminescence a 2,25¢V (550nm) des surfaces de fractures (excitation
325nm) précurseurs d’endommagement. Pas associé a défaut connu

oDc(ll)

\

NBOC

Fournier et al, Opt Exp 18 (2010)
Fournier et al APL 100 (2012)






Réduire I'initiation de dommage passe par une meilleure connaissance de I’interface de silice polie :
Défauts de surface et sous surface (SSD)
Polluants de la proche surface, des rayures et microfractures
Défauts structuraux

Connaitre ces défaut, les mesurer, permet de modifier le procédé de fabrication pour réduire

I’endommagement
| PAGE 43
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