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ResuME L’'ensemble des composants travaillant en transmission des composants du laser
MégaJdoule (LMJ) est traité avec des couchegysblPour les lentilles en silice, on utilise de

la silice colloidale gi a un indice proche de,22. Avec cet indice optique, on réalise des
antirefles & 1 w en déposant une couche de 216 napdisseur et a@ avec une couche de

72 nm dépaisseur. Ces couches déposées par une technique de trewipaigalit dip-

coating sont mécaniquemdrdgiles. Pour leur rendre une certaine résistancéeadduyage et

a la manutention, elles sont durcies en les laissant un certaipstedans des vapeurs
d’ammoniac Ce traitement provoque un retrait de la couche qui estrapagné parfois par

un faiencage. Pour pouvoir étudier ce faiencage afin de le limiter ou vélmiher en

jouant sur les parametres de dépdt, il faut nous munimdmoyen permettant de le
caractériser. Les dimensions du faiencage observées étansouipique, nous avons utilisé
notre microscope munidne platine scanning et équip&ude caméraNous décrivons dans

ce texte les moyens et les méthodes mis en ceuvre pour étudier ce faiergagarticulier

une mesure originale de diffusion avec un microscope réalisée grace a une augmentation
artificielle de la dynamique’dne caméra

ABSTRACT Most of the optical components of MegaJdaker working in transmission are
coated with an antireflective sgkl layer. The colloidal silica is usddr lenses made of

silica since its refractive index is close to 1.22 so that we can build antirefldatiers at

1 w (1053 nm) if their thickness is 216 nm and antireflective layer @at(@51 nm) 72 nm.

These coatings are deposited by dip coating and are du@Egile mechanically. The coated
components are then immersed into vapor of ammonia to harden them and to increase their
mechanical resistance against wiping, cleaning, handling or procedures for maingenanc
This processing causes a layer shrinkage in thickness which is sometimes acabrbpanie
crazing for thicker layers and longer exposition times. We want to studyraziag effect in

order to reduce it by optimizing the parameters of deposition and treatment. As a fdst way
evaluate the crazing process we used video optical microscopy and a scanning stage at the
sample position.
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1. Introduction

L'analyse des images en microscopie optique est un domaine de recherche en
croissance rapide dans les sciences de la vie
(Methods_and_Concepts_in_the_Life_Sciences/Microsqoplyla matieére(Clarke
et Eberhardt2002)induisantmaintenantle nombreusegpplicationsn situ (Sazaki
et al, 2016; Liu et al, 2011) Les utilisateurs de caméras digitales calibrent
généralement la réponse spatiale de la ca(¥oteiseret HashemiNezhad 2002)
avec une cible standard, mais peu ajustent les parametres de la caméra tels que |
gain, le temps 'ihtégration, la correction de gammetc. Cet article traite de la
facon de détecter les défauts ayant des faibles contrastes faibles ou cashés dan
I'image. lls peuvent étre révélés par un réglage appropriéédkilage, des
paramétres de la camérgparune analyse’'émage.

Les échantillons sont souvent des surfaces hétérogénes et ayantridss gr
dimensions par rapport a la surfacelibervationde sorte gune image rest pas
nécessairement représentative. Pour améliorer la représentativigndlyde, on
réalise a’laided’un microscope optique entierement automatisé des cartographies de
la surface totale &'dide dune platine scanning moteée en x et y et’'dn
ajustement du plan de focalisation du microscope pour chaque imagejugida
méthode que nous présentqgeut étreetendue a '@dutres type de couches minces
ou a lanalyse de microrugosijt@ous illustrerons érticle par des résialts obtenus
pour améliorer les couchextgel fabriquées a CEABelleville et al, 1994a;
1994b; 2004)

En effet, tos les composants du laser MégaJdéledré, 199) travaillant en
transmission sont revétusuthie couche antireflet sgel. La silice cioidale est
utilisée pour les lentilles en silice car ce matépagsedaun indice de réfraction
proche de 1,22. Avec cette valetindice de réfraction, on peut réaliser des couches
antireflets 1o en déposant une couche de 216 népdisseur et & @ avec 72 nm
d’épaisseur. Ces revétements sont déposés par trengbiage(Puetz et Aegerter,
2004) et trés fragiles mécaniquement. Pour les durcir et leur donner une &sistan
mécanique contrédssuyage, le nettoyage oartretien les composants rey@sont
immergés danglesvapeus d'ammoni@ (Belleville et Floch, 1994)Ce traitement
provoque un retrait de la couche qui est parfois accompagnée de faignigage
faiencagke Nous souhaitons étudier ce faiengage pour le minimiserétmiher
dans lavenir en jouant sur les paramétres de dépde traitement ammoniadin
de réduire la diffusion du faisceau LMJ et ses effets qui pourraient 8astas
(surintensité, modulation, tenue au flugic). Pour @ractériser ces couches
antireflets nousavonsdéveloppéun moyen expérimental pour le caractérisasé
sur un microscope équipé’une platine scanninffigure 1) et dune candra V500
(Piombiniet al, 2014; Compointet al, 2016)

La figure 2 illustre un exemple de faiencage observé en contraste interférentiel
montrant une mosaigu#amasdont on veut déterminezntre autresgrace a un
traitement dimage la dimension caractéristique
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Microscope

Platines X&Y
Motorisées

Figure 1. Le microscope et ses platines motorisées

Figure 2. Exemple de faiencage observé en Contraste Interférentiel

2. Etude de la caméra utilisée et éclairage

Une caméra digitale comporte un certain nomBtibuts (parametsp qui
permettent tnfluer sur la réponse du pixel, que nous appelleromsaniN. Si on
souhaite avoir des résultats répétables et reproductifs, il est immigtaahnaitre et
fixer I'ensemble de ces paramétres et donc il faut les étpdbatablementLa
caméra employée est une DFW500 de Sony(V500_TechManual.pdf ayant
640 x480 pixels de 7,4 7,4um?. Les attributs de cette caméra (Tableaul) sont
pilotables grace dihterface(IEEE 1394|EEE Standard for a HigRerformance
Serial Bus.
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Tableaul. Attributs de lacamera

Attribut |Brighnes Auto Sharpneg Hue | Saturation| Gamma| Shutter| Gain Optlcal
Exposure Filter

valeur | 4g 128 50 |128| 128 130 | 2048 | 0O 0

nominale

Minimum 0 1 0 0 0 128 1952 0 0

Maximum| 255 255 255 255 255 130 2575 18 1

Pour étudier les variations de ces paramettés|airage et’bbjectif (X5) de
notre microscopeontfixés et nous avons anasles images en fonction de ces
parameétresL’ observation tn échantillon de silice poli est faite en champ clair.
Pour chaque image, nous déteromale maximum, le minimum, la moyenne et le
volume V défini pat’ équation(1) :

Ni=640Nj=480

V:ZZN-- 1)

L)
=1 =1
Ou N; est le niveau ou’intensité du pixel i,j correspondant au pi&tué a
I'intersection de colonne i et a la lignéy capteurN;; est compris entre O et 256 s
le codage est réalisé sur 8 bits.

Ni = 640 est le nombre de colonnes du capteur utilisé,
Nj = 480 est le nombre de ligadu capteur utilisé.

Le contrdle dumaximum permet de vérifier la saturation de la caméra. Nous ne
présentons ici que le gaifigure 3) et le shuttequi sont les parameétres que nous
utilisons par la suitécf. 4). Pour les mesurer, on calcule pour chagque niveau de gain
et de shutter, le volume V deimage. Le gain expérimental est donné par
I’ équation(2) :

Gexpérimental

(2)

Gexpérimental =10 Logyo

Gexpérimental=1
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Figure 3. Gainmesuréetgainthéorique de notre caém
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Le gain maximum trouvé est de 13 dB, il est légerement inférieur adarval
indiquée {18 dB a approximativement 3 dBi est indiqué par le fournisseur.

Le niveau du shuttes représente le tempsidtégrationt du CCD, ce parametre
donne a la camérsa plus grande dynamique (théoriquement prés d¥®Qp La
relation théoriqueentre le shuttelS et le temps dntégrationt est donné par
I’ équation(3) et lafigure 4:

SiS> 2048 alors © _ 257365 sinon t _2048-S (3)
15734,3 30
Expérimentalement, Lagt est donné pdféquation(4) :
VS utter ur Tt
Logio T = Logso V“#-To 4)

shutter pour 7o
ou 1, estla valeurdu plus grand tempd'exposition qui ne sature pas la caméra (les
intensitésN;; < 255 V i, j pour une digitalisation sur 8 bits ),  ici  1,=0633s
(5=2029)

-
»

—=Equation 3

LOQ T |ntegra(mn(s) et
L°g Tnormattse(s)
[T N

'
-
un

1952 2052 2152 2252 2352 2452 2552 2652
Valeur du paramétre du shutter

Figure 4. Logarithme décimal dietps dintégration r expérimentakt théorique
fonction du parameétre shutter de la caméra

Aprésla valeur2 048 dushutter il y a unedifférenceentre les courbes théorique
et expérimentale qui est liée a un éclairagsuffisant pour les faiblestemps
d’intégration.

3. Augmentation de la dynamique de la caméx
Généralement, les couches minces possedent des défauts(Picawtsiniet al,

2007; Voarinoet al, 2008)qui ont linconvénient de diffuser la lumiére saturant les
pixels de la caméra ce qui empéche de visualiser la rugosité de notre couche mince
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en champ noir. Pour différencier la rugosité des défauts locaux, narsjsur ¢
gain et le shutter de la caméra. Deux images sont enregistrées pour asijoe, p
avec des parameétres pousdeek I'image est non saturééigure 5) et une autre
avec des paramétres donnant une image safigéae).

10 pm

Figure 5. Image non saturée (N, = 0, Nyai= 168)

Figure 6. Image saturée (i = 30,7, Npaxi= 255)

Aprés lenregistrement, les deux images sont recombinées pour wnéer
nouvelle image figure 7). La nouvelle image est formée par les pixelg N
correspondant Béquation(5) :

=n sin . <250

ij i i
IS’JS s ls

N .(255-n.  )+—9s n (0 . —250)
g iois) e s ]
N, =20 ols 559 v dus  Tols si 250<n, | <255 (5)
s Js

OU 1ys ou s€St un temps’thtégration pour une imageon saturée (NS) ou saturée
(S) etgns ous €St le gaircorrespond I'équation(6).
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Gexpérimentale ous (6)
8Nsous = 10 10

0U Guxperimental Ns ou €St |€ gaircorrespondant au gaimis pour &oir uneimagenon
saturée (NS) ou saturée (S)refis ou s, jns ou s€Stle niveau di pixel i, j pourune
imagenonsaturée (NS) ou saturée (S).

Figure 7. Image reconstituéfNyin = 30,7, Npaxi= 6350)

Dans & casprésentgfigure 7), la dynamique @ l'image a été augmentée de 38
et nous visualisonbien le défaut localet les hétérogénéités du fond avec le bon
rapport dintensité.

4. Focalisation automatique

Nos échantillons revétus sont fabriqués avec des substrats qui godé dai
silice polie soit des wafers de silicium. Les substrats de silice netposerde
probléme car leur planéité et leur rugosité sont bonnes (planéité4<etrugosité
<< 0,5nm RMS). Pour les wafers en siliciuma Iplanéité hest pas excellente,
comme le montre Iigure8.
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Figure 8. Mesures de profilométrie avec unkiak sur des wafers de silicium
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Cettefigure donne différentes mesures effectuées avec ufiiggnétre Dektak
sur plusieurs wafers de silicium dans deux directions peipdanles. Nous
constabnsdes fluctuations de quelques microns que nous devons prendre en compte
quand nous faisons des cartographies avec notre microscope.

En effet, avec un objectif de microscope de fort grandissement (XBID ou
X150), la profondeur de focalisation est plus faible qee écarts de planéité
observés.

La profondeur de focalisation pour un objectif est donfuepthof-field-and
depthof-focug par féquation(7) (figure9) :
An n
Total =—_——t—
O.N.2  M.O.N.

Ou n est lindice du milieu (ici n = 1)Q.N. est louverture numérique, M est le
grandissemenfj est la plus petite distance quiypétre résolue par la camépegst
égale a 3 pixelg(=22,2 um) et A est la longueur'@nde: A = 0,55um.

p ()

80 4
= ! X5 1
@ 704
o 1
2 s0- —~Théorique (Equation 7)
2 !
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£ ‘
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Figure 9. Profondeur de champ théorique et mesutéaos objectifs de microscope

Maintenant que nous avons présenté la nécessit@e dmise au point
automatique pour chaque image de noagographiecelleci peut seffectuer par
plusieurs méthodesbasés sur les dérivées premiéres et secondes, sur
I' histogmamme, sur’Bnalyse statistique ola corrélation dmage (Harmset al,
1984; Firestoneet al, 1991) L'une desméthodelus efficacesdans la littérature
est la méthode de Brenn@renneret al, 1976)qui est une méthode globalelle
consiste a maximaliser Bomme quadratique des pixelsideimageobtenueaprés
I'application du filtre de Brenned’ordre 3 Ce filtre corresponda un filtrage
horizontal (équatior{8)) et donca la soustraction’dne image translatée de deux
pixelsselon lhorizontaleavec elleméme :
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0 0 O
Filtre de Brenner = l—l 0 1] (8)
0 0 O

Pour la mise au point automatique autoume positionnous avons effectué un
déplacement (voitableau2) qui est fonction du grandissement debjectif en
plusieurs étapedous enregistmsles images pour chaque positiwvec des valeurs
de s$utter différentes pour obtenir une grande dynamiqud id@ge D= Npyax —
Nmins OU Nyax €St leniveaumaximal et N, le niveauminimal de la camérgrace a
notre systéme’'dugmentation de dynamiquka valeur minimale est donnée par
I'image acquise avec une valeur de shutter grantible) et la valeur maximale
pour une valeur de shutter faibkegrand).

Tableau2. Plage du déplacement selon le grandissemeriiodigelctif de microscope

Grandissement Plage du déplacemeat pm
X5 400
X10 100
X20 25
X50 8
X100
X150

Nombre d’images: 5
Plage : 5 ym

Pas = Plage/ Nombre d'images
=1um

1 image chaque pm)

Pas jL

Focalisation L l Déplacement

™~

Image 4

Figure 10. Principe de la focalisation automatique
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Pour l'autofocalisation, on utilise la dynamique de l'image qui est nagim
lorsque nous sommeimagés Contrairement a la méthode de Brenner, cette
méthode est localéa figure 10illustre le principe de cette focalisation automatique
avec 5 images sur une plage de 5 pm.

Brenner X20 Shutter 2048

CEA X100 Shutter 2000 Brenner X100 Shutter 2000

Figure 11. Comparaison des meillees images obtenues apres autofocalisation par
la méthode thugmentation de dynamisme et la méthode de Brenner selon différents
grandissement&X20, X50, X100avec la valeur initiale du shutter



Faiertage de couche miesolgel 153

Quelques comparaisons ont été effectuées en champ noir entre la méthode de
Brenner et 'augmentation de la dynamique. Elles sont illustrées paguae 11
avec différents grandissements avec une coursdafaieau2) parcourue en 11
étapes équivalentes correspondant a 11 imagaysées.

Malgré ces résultats encourageants, des comparasoinent encore étre
menéegqétude du taux '@chec et de succes avec différents grandissement, champ
clair, contraste interférentiel, éclairage, paramétres de la caetéjgyour valider
entierement lanéthode et choisir la plus adaptée a notredtétside

5. Caractérisation du faiencage par traitement image

Nous pouvons assimiler le faiencage a des défauts locaux eurdanarugosité
(Piombini et al, 2007, 20@b, 20®c; Voarino et al, 2008) Pour avoir une
meilleure représentativité de ce faiencage, nous réalisons une mainagedN X
N, permettant tbbtenir un résultat pour une zone plus graritte effet,une image
avec un objectif de microscope X100 représente seulenb dn? (c’esta-dire
56 x 76 um?). Les observations au microscope montrent que les intensités les plus
importantes proviennent de défauts locaux et le faiencage apparait aveedas niv
faibles. Il est donc nécessairadgmenter la dynamique de notre caméra en utilisant
les paramétres de la caméra (gain et shutter) que nous pouvons piloterefacilem
Nous ajustons le gain et le shutter pour avoir une image non saturéenpuiMeau
d’'éclairage fixé. On enregistre ensuite pour chaque point de notre matrice deux
images, une imageon saturéeavec les paramétres gain et obturateur optima
(Figure5) et une autre imagpartiellement saturéavec un shutter plusetit donc
avec un temps’thtégrationt plus grand(figure 6). Aprés enregistrement de ces
deux matrices '‘dmage, on les traite comme décrit précédemment pour obtenir une
matrice dimages reconstituéeqfigure 7) qui possedat la dynamique suffisante
pour quantifier le faiencagdds niveaux) et les défauts locaux (niveaux élevés).
L’ histogramme déilmage est classiguement une exponentielle décroissante du type

N
Ae "= (cf. figure12) ou N est le niveau otihtensité des pixels.
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Figure 12. Histogramme de la taille defauts sans applicatioriuh seuillage
avec dans encadréun grossissement de§ 10 umz2 oU’lbn positionne notre critére
pour séparer le faiencage de c€ qui« considére» comme défauts locaux
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Pour saffranchir des bas niveaux qui correspondent a la rugosité de la surface,
on réalise o seuillage pour étudier le faiengage avec un seuil déterminénpar u
histogramme comme deux foig Ivaleur moyenne de celci. Au-dessus, on
considére que ce sont des défauts locaux, en dessstisla faiencage. Le wohe
V de la diffusion observée dans le champ noir est séparé en deux paxiss ¥

VDéfauts Locau><+ VFa’ren(;ag&équatioI$ (9) et (10))-

Ni=640Nj =480

Vpétauts ocaux = N;;avecN;; =N;; siN;; > SeuilsinonN;; =0 (9)

i=1 j=1
Ni=640Nj=480

E N;; avecN;; =N
i=1 =1

V taiencage™ ij Si N;; <SeuilsinonN;; =0 (10
La surface des défauSpetauts LocauxeSt déterminée par le nombre de pixels ayant
un niveau supérieur au seuil choisi. Ainsi, le niveau moyen du faiencage

Nmoy_FaiencagSt calculéuivant léquation(11).

V_ .
Faiencage
N . =
Moy Faiengage N..N.-S
)

(1D
Défautd_ocaux

Il servira a quantifier notre couche et le durcissement anamohi figure 2
consiste en une mosaiquiachas que nous désirons quantifier par leur nombre et
leur diamétre moyen pour étudier ‘@avenir ces informations en fonction des
différents parameétres utilisés (dép6t et durcissement)ailla moyenne des amas
du faiencage est déterminée avec un traitement sous LabView dont les étapes s
données par le logigramme defilgure 13.

L' histogamme donne le nombre de particules en fonction de leur taille
(Piombiniet al.,2014) Sa forme est une exponentielle décroissante liée a un grand
nombre de petites particules restant apres le traitement. Comme précédemment,
seuil est établi aeux foisla valeur moyenne, ainsi les grandes particules sont
conservées. La surface ou le diametre moyen et le nombre de partictildsrsuis
par le traitement de cette courbe. Les dimensions des pixels suivantdisggarent
de lobjectif sont calibrées préalablement avec une mire étalon dans les deux
dimensionsLa figure 14 est un exemple d’image de faiencage d’'une couchgesol
apres durcissement.
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Figure 14. Image dun faiencage

Cette image est traitée pour obteniistogramme f{gure 15) qui nous indique
unesurface moyenne des amas ¢2m2etle nombrequi est de 54 si oaffectue
un seuilagea 2 fois la moyenne.

40 } h{lnyenne mp Surface 4,5 pm?, Nombre : 179 amas
[

7] |
o 1
E 30 4 ."» 2X mmmp Surface 9,16 um? Nombre : 54 amas
m© : 1| Moyenne
-] | 1
o 20 Jl IR |
bad It
0 : | f"‘;
g 10 -:" lx':;‘.
Z [ B S
0 =L SN AT o g L il p il i
0 10 20 30 40 50

Surface des amas en pym?

Figure 15. Histogramme du nombréamas selon leur surface

6. Préparation des échantillons caractérisés

On étudie des couches minces de silice réalisées pgelssur des wafers de
silicium polis doubles faces. La solution g@l utilisée est une suspeon
colloidale synthétisée suivant la méthode inspirée par S{Sbieret al, 1968)

La synthése résulte déhydrolysecondensation de’drthosilicate de tétraéthyle
(TEOS) dans une solution alcoolique (véigure 16). Ensuite, cette solution est
déposée par trempagetrait pour constituer un film mince de nanoparticules
d’environ D nm. La porosité du film est de 85 conduisant ain indice de 1,22.

L’ épaisseur de la couche dépend de la vitesse de retrait, de la concentration et de la
viscosité de la solutiofLandauet Levich, 1942)
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TEOS

(tétraéthylorthosilicate) O\" .
Ethanol o, -
NH,OH §
Etape de Etape de
mirissement neutralisation N
Si0, colloidale Si0, colloidale
pH=9 pH=6

Figure 16. Procédure pour la préparation de la silice colloidale

La cohésion entre les particules ‘etdhérence sur le substrat sont relativement
faibles rendant le revétement mécaniquement fragile. Pour augmentehésion
de la couche de silice colloidale, une modification chimique des nanopargstiles
réalisée par un postaitement utilisant des vapeursacthmoniac, appelé procédé
de durcissemerammoniac». Ce processus changes liaisonge type de Van Der
Walls endesliaisons covalentes ou hydrogénesigmentant ainsi les propriétés
mécaniqueg$Ayouchet al, 2012) Dans notre étude, les dépbts sur wafer de silicium
sont placés dans un dessitaur sous vapeur saturantardmoniacgénérée panne
solution a 284 de concentratioen ammoniaquéBelleville et Floch, 1994) Le but
de cette étude est de suivre le faiencage avec ou sans durcissement en fenction d
I'épaisseur de la couche (86 a BOnm) qui estréaliséeen unseul trempage
retrait

7. Résultats

Six couches de 80, 125, 170, 210, 240 et 270 nm sans et avec durcissement
ammoniac ont été étudiées au microscope ameobjectif X100. Une matrice de
7x7 images a été faite avec un pas de 0,25 mm soit une surface étudiée de 0,2 mmz2.
La figure 17 donne le pourcentage de surface des défauts locaux mesuré pour la
couche de 240 nm. La dispersion en défauts locaux pour ¢emd8s est’@nviron
1%.

On peut observer sur fgure 18 que la surface des défauts augmente légérement
avec lépaisseur de la couche. Les points donnent les valeursa kes défauts
locaux sont progressivement introduits avépaisseur du dépot.
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Figure 17. Pourcentageale la surface en défauts seldimage considérée
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Figure 18. Pourcentagen surface des défauts selodpaisseur de la couche

La figure 19 indiquele volume de diffusion di au faiencage pour une couche de
210 nm. La dispersiomelative @) pour ces36 images est ‘@nviron 11 %. Cette
valeur de dispersion est principalement duinadge 29 qui présente de nombreux

défauts diffusants

Image n°29
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Figure 19. Volume de diffusion selohrhage considéréavec des images locales
montrant la dfusion locale
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La figure 20 présentdes résultats pour la diffusion due au faiencage en fonction

de Iépaisseur du film pour les couches sdnscissemenbu avec 17 heures de
durcissement. Ici, le niveau de diffusioarrespondant au volume (équation(1))
de limageest normalisé & 1 par rapport a la valeur maxirattiinte lors de cette
étude

1a

09 . —Durci17H
® 084 . Fit durci
S 0.7
5 0.6 + --Non durci
o !
0.5 - " 5
oS - Fit non durcie o
w 04 - "
E ' - S --
= 0 o
024
01 4
0 t--mmqmmmmmpemmmamemmp e —pmcqea—ky
0 50 100 150 200 250 300 350 400

Epaisseur de la couche en nm

Figure 20. Diffusion normalisée avec son fit seloédaisseur thine couchedurcie
ou non

La diffusion liée au faiencage augmente exponentiellement ‘@&pmaidseue de
la couche. Les couches non durcies présentent nettement moins derdiffusites
couches durciedl existe un coefficient ‘@xtinction de la diffusion g usion = Kcouche

. , . 4.mk; .
+ Kpurcissemen€t donc descoefficiens d'absorption ; = % Nous pouvons ajuster
nos résultats avec 3 termes

—unterme constantour la surface du substrad sy ace

—un terme exponentiel pour la couche-gel: A_. € “@*®

—un terme exponentiel pour le durcissement,,; .e >

Dans notre cas et avec une telecomposition on a ;

— A surface non durF0,328 A surface durcm0,239

— Acouche durci ou nor 3 10° Olcouche durci ou nor 0,029

— Apurei = 639 1¢° dpurei = 0,024  si la couche est durcie

— Anon durci= 0 OlNon durci = O si la couche eston durcie

La diffusion de la couche sgel durcie a’ammoniac provienprincipalement
du durcissement ammonian particulier apres 200 nm ou faiencage est plus
visible. Nos couches durcies ont &galementmesurées eméflexion avec une
sphere dntégration figure 21) pour valider nogésultats sute domaine spectral

[200-800 nm]avec un spectrophotométre Cary 5000.
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Figure 21. Réflexion spectral diffuse de couches durciépaisseur variable

La réflexionspectraladiffuse augmente rapidememipartir de’lépaisseur deld
nmet corroborenos mesurede diffusionau microscope

Les courbes spectrales en transmissiam é&chantillon nu, 'dine couche non
durcie et dune couche durcie 14 heures sont tracéedigeme 22. On voit un
décalageet une réduction de la transmisside la couche durcie par rapport a la
couche non durcie verles basses longueursodde dusau retrait de la couche
(Boscheret al, 2017)et au fa#éngage

100
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3 96
c
[
c
8 | |
g ! "
E 88 . |.‘ —Non durcie
S [ - -Durcie 14 H
E 84 ie‘kj -- Silice nue
=
i
80 +----- e e R "

200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Longueur d'onde en in nm

Figure 22. Transmission de 2 échantillonsin durci (14 H) et lautre non
avec la transmission du substrat de silice nu

Les dépdtssolgel de silicecolloidale sont réalisgsar trempageetrait sur des
substrats de silicet donc les deux faces sont traitées simultanément avec une
épaisseur identique. On peut alodstedminerle coefficient dextinction a partir
d’'une mesurspectrale etransmissiorainsi que 'lindice de réfraction etépaisseur
du dépbt a partir de la méthode tenlveloppe Mouchartet al, 1985).La figure 23
montre lajustement du modéle utilisé/ec la mesure expérimentale dansdas

d’une couche non durcie e couche durcie (14 heures).
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Figure 23. Transmissiongt ajustemend’unecouche non durci{@) et dune couche
durcie 14 heures dont les résultats sont donnég phteau3

On constate une bonne concordance entre le modeéleesstmésurs
expérimentalssur ces courbes.

Les coefficients @xtinctionk()) issus des ajustements réalisédigure 23 sont
tracésenfigure 24.
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Figure 24. Coefficiens d’extinction KA) pour des couches durcfé4 heures)
et non durcie

Le coefficient dextinction kde la couche durcie est nettement plus grand que
celui dune couche non durcie confirmaehcorela tendance observée par les
mesures de microscopie.

Le tableau3 donnelesépaissels g lesindices optiques n (1) et les coefficiens
d’extinction k §) d’'une couche non durcie €tuthe couche durcie pendant 14 heures
calculé a 'aide de modéle de Mouchart.
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Tableau3. Epaisseur, indicet coefficient textinctiond’une couche non durcie
et dune couche durcipendant 14 heures

Non durce Durcie (14 h)
Epaisseur 267 nm 220 nm
n (355 nm) 1,262 1,215
n (532 nm) 1,249 1,202
n (1064 nm) 1,239 1,191
k (355 nm) 80,0 10° 30,0 10*
k (532 nm) 26,0 1¢° 16,7 10
k (1064 nm) 0,310° 7,6 10*

L’ épaisseur de la couche durcie est bien inférieure a la couche non durcie
confirmant le déplacement du spectre vers les basses longueunde.d Le
coefficient dextinction trouvé est nettement supérieur au coefficient de la couche
non durcie, ce queéxpliqueles pertes constatée dahdgtraviolet(figure23).

8. Conclusion

Nous avons mis au point un moyen pour étudiffédintstypes de défauts a la
poussiére, a la fabrication (polissaghi substrat,dépdt et posttraitement
ammoniag¢, a futilisation ou au vieilissement’dn traitement optiqué€couche
mince ou empilementa partir dun microscope. Le champ noir est utilisé pou
détecter cetypes de défauts. Les paramétres de la caméra sont réglés pour obtenir
les informations souhaitées avec la bonne dynamique. Un logiciel a étépével
pour augmenterartificiellement la dynamique de fimage quand celleci est
insuffisante il permet de construire une nouvelle image a partir de deux images
ayant un gain et/ou un shutter différent. Ainsi, nous pouvons détestatéfauts
locaux et la rugosité dans la méme ima@ette augmentation de dynamique
artificielle est utilisée pouréaliser une focalisation automatique qui est comparée a
la méthode de Brenner. Des études complémentaires sont en cours pour statuer su
I'avantage dedine ou lautre méthode dans notre cas particulier.

Nous utilisons des platines motorisées et x pou moyenner spatialement de
nos résultats en réalisant des matricesalge. Cela est possible grace a une a la
mise au point automatique caiétéimplémentéajui compense les éventuels défauts
de planéités de’dchantillon et de déplacement des platine'®clairage du
microscope est contrdlé grace a un échantillon étalon =foit toujours le méme
niveau déclairementUne analyse des défauts locaux peut étre faite en nombre et en
dimension. Nous pouvonéutiliser aprés ladaptation des parameétres de la caméra
employéepour quantifier.

— le nettoyage 'din substrat par exemple pour contrdler des traces de résidus de
colles
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— le vieillissement par exemple€ uhe couche 'érgent en atmosphére humide
(Piombiniet al, 2014)

—le faiencage de couche g#laprésun durcissement ammoniac.

Ce moyen a été utilisé pour caraigér le durcissement ammonide la couche
solgel réalisée par trempagetrait. Les premiéres mesures montrent que le
durcissement ammoniac entraine liefgage de la couche. Ce faiencage augmente
exponentiellement avecépaisseur de couche induisant une augmentation de la
diffusion. Pour des couches épaisses, on constate que la source principale de
diffusion provient du procédé de durcissement ammoniac.

Cette diffusion est égalememhesuréeavec un spectrophotométigar des
mesures de réflexiodiffuse et de transmissiorLes mesures de transmission des
couches sur un substrat de silice sont associées a une analyse de courlagssspectr
pour déterminer leoefficient dextinction (Mouchartet al, 1985) Un bilan sur le
durcissement ammoniac sera présenté dans un article spécBigseheret al,
2017) et les modifications mécaniques induites par ce durcissemeant ser
également décesdans un autre artici@vice et al, 2017)
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