« Dispositifs expérimentaux »
Résumé : ce chapitre présente les différents dispositifs expérimentaux utilisés dans les

deux laboratoires: «LaHC » a Saint Etienne (France) et Laboratoire « LS/Chair

Experimentalphysik Il » a Cottbus (Allemagne).
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Chapitre 11.

1. Introduction

Dans ce chapitre, nous présenterons les différentens expérimentaux utilisés
dans le cadre de ce travail réalisé en collaboraous la cotutelle de deux laboratoires ;
le Laboratoire “principal” Hubert Curien de I'Unersité Jean Monnet a Saint Etienne, et
le Laboratoire LS/Chair Experimentalphysik 1l déJitiversité de Brandenburgische
Technische a Cottbus. Nous commencerons par ureigtesn détaillée de la chaine
laser utilisée dans les deux laboratoires. Nousseqons également dans ce chapitre les
dispositifs de mise en forme temporelle des impulsilaser femtoseconde suivant deux
techniques différentes (SLM et Michelson) ainsi dgiesysteme de caractérisation des
impulsions (d’auto et de cross corrélation). Enfimus présenterons les différentes
technigues de caractérisation des échantillonsapre irradiation laser femtoseconde et
la méthode de mesure d’énergie laser. Une illustrate LIPSS formées sur un

échantillon de Tungsténe sera présentée.
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2. Systeme laser femtoseconde

Le dispositif expérimental utilisé pour cette étude sein du laboratoire principal
d’accueil est composé d’'un laser de durée d’'impulsi50 fs, et de longueur d’onde
800 nm avec une fréquence de 1 kHz. Le systeme lditisé au sein du laboratoire a
Cottbus est constitué quant a lui d’'un laser géaérad'impulsions laser amplifiées par
un Titane-Saphiry(pulse~ 120 fs;A=800 nm; fréquence : 1 kHz).

2.1. Chaine laser femtoseconde

2.1.1. Laboratoire Hubert Curien (Saint Etienne)

Le systeme laser que nous utilisons est composgedahaine laser femtoseconde

amplifiée. Nous présentons ci-dessous les difféeeobmposantes de ce systeme laser :
+ Un oscillateur Titane-Saphir délivrant des impas laser ultra-courtes de

100 fs, centrées a 800 nm, avec une cadence deHz0 ®lest un systéme a blocage de
mode de type « Vitesse Duo », commercialisé paré€wit. || comprend un laser de

pompe Verdi émettant dans le vert.

* Un laser de pompe YLF (Yttrium Lithium Floridepmmercialisé par Thales
produisant des impulsions nanosecondes avec ussgmge de 16 W et une cadence de
1 kHz.

* Un amplificateur de type Concerto a deux étagéamglifications :

'amplificateur régénératif et 'amplificateur misftassages, commercialisé par Thalés.
Le schéma présenté dans la figure 2.1 montre fé&&atites chaines du systéme

laser qui servira dans toutes les expérienceségalidans le cadre de cette étude au sein
du Laboratoire Hubert Curien (LaHC).
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' T

(Laser Pompe VERD)

Laser

Pompe

Oscillateur VITESSEW 100fs, 1,6 nJ YLF

Y16 mJ

Amplificateur

CONCERTO

L r

Sortie 150 fs, 1,5 mJ

F

Figure 2.1. Description des différents élémenttadehaine laser femtoseconde amplifiée utilisée
au LaHC.

Nous commencerons ici par une description de lanehade I'oscillateur, premier
élément du systeme laser. L'oscillateur Vitessecesstitué d'une cavité asymeétrique
dans laquelle est placé le cristal d’oxyde d’aluomim dopé au titane (Ti : AD3), plus
couramment, appelé Titane-Saphir qui est le mitiain. Ce cristal a un spectre de
fluorescence qui se situé entre 650 a 1100 nm @vecaximum autour de 800 nm. C'est
cette large bande de fluorescence qui permet dinbtes impulsions courtes a une
longueur d’onde de 800 nm. L'oscillateur est pompé un laser a diode de type Verdi.
Le milieu de gain de ce dernier est un cristal éeldiine Orthovanadate dopé Néodyme
(Nd : YVO,) dont la bande d’émission centrée autour de 1064 ka seconde
harmonique du faisceau du laser est ensuite gégéaée a un cristal doubleur (LBO).
Le fonctionnement impulsionnel délivré par l'osaiur est assuré par un systéme

classique de blocage de mode par lentille de Keerr{Lens Modelocking). En effet
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l'effet Kerr est un phénoméne qui permet de comeerdpatialement la partie la plus
intense du faisceau lors de son interaction aveciséal. L'oscillateur Titane-saphir que
nous utilisons est fabriqué par Cohérent. Il délides impulsions laser ultra-courtes
d’'une durée d’'impulsion de 100 fs, centrées slorigueur d’'onde de 800 nm avec 1,6 nJ
par impulsion et le taux de répétition est de 80z2MHne telle énergie est suffisante pour
certaines applications, mais dans de nombreuxl &gt hécessaire d’avoir recours a une
amplification optique du faisceau pour obtenir d&asergies plus importantes par
impulsion. Ceci est le role de 'amplificateur gugut augmenter I'énergie de I'impulsion
jusqu’a atteindre le mJ a un taux de répétitiod d¢lz, soit une amplification de l'ordre
de 16. Dans cette section, nous nous attarderons suesaription des différentes
composantes de notre systeme d’amplification etssur principe de fonctionnement.
Notre systeme amplificateur est de type CONCERT@nmercialisé par Thalés et se
compose de trois parties présentées dans la ftjlre

Le premier élément de la chaine est un étireurs poe cavité Titane saphir pompé par
un laser Nd : YLF (Yttrium Lithium Floride) et enfiun compresseur. Pour plus de
détails concernant I'amplification dimpulsions feseconde on peut se référer au
références [LSO01, Gui09 et Leh03].

ﬂ

Impulsion (fs)
Energie (nl)

Etireur

Amplificatem
f—

#—
Impulsion (fs) Impulsion (ns)
Energie (ml) Energie (nJ)

Impulsion (13)
Energie (mJ)

W || Compresseur

Figure 2.2. Principe de I'amplification a dérivefdéguence.
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Afin de pouvoir réaliser une amplification sans aoage pour le milieu de gain
(cristal Ti-saphir), I'impulsion source provenané dfoscillateur (100 fs) est étirée
temporellement de fagcon a diminuer sa puissande.cré

Le principe de I'étirement temporel de I'impulsioonsiste a séparer le chemin
optique parcouru par chacune des longueurs d’ocooigpasant le spectre de I'impulsion,
I'étirement est réalisé a l'aide de systeme de uésem séparant spatialement les
composantes spectrales de l'impulsion issue dall&sur.

L’augmentation de I'énergie de l'impulsion étirée déroule ensuite en deux
étapes. Dans les deux cas, I'amplification consistéaliser une inversion de population
dans la cavité de l'amplificateur. L'inversion depulation dans les milieux de gain
(cristal Ti-saphir) est réalisée par un laser deyp® de type YLF, de durée d’'impulsion
d’environ 8 ns et d’énergie 16 mJ a 1 kHz (longug'onde d’émission centrée a 532
nm). Les impulsions sont ensuite amplifiees patéimédiaire d’amplificateurs, dans un
premier temps, un amplificateur multipassage akséit Ce type d’amplificateur possede
une structure de type papillon centrée sur unatritt Ti : Saphir (figure 2.3), permettant
des passages successifs dans le milieu de gainppmieurs amplifications successives

du faisceau sans l'utilisation d’'une cavité résanedGES91].

Entrée

Titane Saphir

Figure 2.3. Schéma de principe de 'amplificateurttipassage [Gui09].
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La seconde étape d’amplification s’appuie sur urplditateur régénératif et
consistant a piéger une impulsion dans un résonkser. Pour ce faire, on utilise une
cellule de Pockels (cristal de KDP sur lequel opligne une tension) associée a la
présence d'un polariseur jouant le réle de porter pe faisceau (figure 2.4). Une fois
piégée, l'impulsion va s’amplifier par passagescsssifs dans un milieu a gain.
Lorsqu’elle a totalement dépeuplé le gain, elleregtée de la cavité en appliquant un
deuxieme échelon de tension a la cellule de Pockéisi, quel que soit le gain par
passage, il y aura toujours un nombre de passdfjsasti pour lequel la totalité de

I'énergie stockée dans le milieu amplificateur setaaite.

Cellule
Séparateur de de
Ti:%a faisceau

Pockels

polariseur

Entrée
et
Sortie

Figure 2.4. Schéma de principe de 'amplificatégénératif [Gui09].

Afin d’obtenir des impulsions femtoseconde ampéifiéen énergie, on a recours a
l'utilisation d'un compresseur qui comprime lI'imgidn en sortie du systéme
d’amplification jusqu’a obtenir une durée de l'intgion égale a la durée d’'impulsion
initiale, c’est a dire, avant I'étirement. Le corapseur est formé d’un systeme de réseaux
(Figure 2.2).
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Les impulsions laser issues de l'oscillateur fermtosnde étirées, amplifiées puis re-
compressées peuvent atteindre les différentesfidicins du laser présentées dans le

tableau ci-dessous :

Energie d’'impulsion 1,5mJ
Durée d’'impulsion 150 fs

Longueur d’'onde 800 nm
Fréquence de répétition 1 kHz

Tableau 2.1 : Spécifications du systéme laser feaatunde au LaHC a Saint Etienne

2.1.2. Laboratoire LS Experimentalphysikll (Cottbus)

Dans le cadre de notre collaboration avec le labweal S Experimentalphysikll
a Cottbus, le systeme laser utilisé est basé sument@ode de fonctionnement que le
systéme utilisé au laboratoire (Hubert Curien) antStienne traité dans le paragraphe
précédent.

L'oscillateur de type Tsunami (modele 3960, Speé€thysics), fournit des
impulsions de durée inférieure a 80 fs et supésiur75 kW en puissance de créte,
correspondant a des énergies dans la gamme naleoedaun taux de répétition de 1kHz.

L'oscillateur est pompé par le rayonnement a 5321élinré par un laser continu
de type Nd: YVO4 laser (Millenia V, Spectra PhysidBour augmenter I'énergie des
impulsions nous disposons d’'un systeme d’amplégatutilisant les deux techniques
d'amplification générative et multipassage présemtgrécédemment. Le tableau ci-

dessous présente les différentes spécificatiorsystéme laser utilisé a Cottbus :

Energie d'impulsion 1mJ
Durée d’'impulsion 100 fs
Longueur d’onde 800 nm
Fréquence de répétition 1 kHz

Tableau 2.2 : Spécifications du Systeme laser th@ot
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Nous disposons au laboratoire LaHC a Saint-Etiaffine systéme de mise en
forme temporelle des impulsions femtosecondesugt siystéme auto et cross-corrélation
permettant de mesurer la durée d’'impulsion et ddréker le délai entre les doubles
impulsions. Nous disposons également au Laboraigerimentalphysikll & Cottbus
d’'un systeme de caractérisation de faisceau lasdiue systéme de filtrage spatial de
faisceau.

Les paragraphes suivants présentent les princigesfodctionnement des
différents systémes utilisés dans le cadre de étitie.

2.2. Mise en forme temporelle des impulsions femtesondes

Deux technigues de mise en forme temporelle deslsigns laser femtoseconde ont été
utilisées. Nous décrivons a la suite chacune de teelnologies, en précisant les
avantages et inconvénients de chacune de ces deelsni utilisées dans les deux
laboratoires d’accueil de cette these.

2.2.1 Filtrage spectral variable par modulateur spaal de la lumiere
(SLM)

Nous avons utilisé un systeme de mise en formedsstip des impulsions ultra-
courtes, qui permet entre autre de générer deslafouimpulsions avec une bonne
maitrise du délai existant entre les deux impuksifamtosecondes. Cela a été utilisé en
vue de mettre en évidence l'effet de doubles impntsfemtoseconde sur la formation
des LIPSS et de déterminer les liens entre lesrigtép électroniques des matériaux, les
impulsions femtoseconde et la formation des LIP3&hs cette partie nous exposerons
les différents dispositifs constitutifs de notresteyne de mise en forme temporelle des
impulsions. Les développements de ce paragraphdagement inspirés des travaux de
A.M. Wiener [Wei00] ainsi que des articles de M. M¢phaupt [WABO7].

Nous disposons au LaHC d'un systeme modulateutiaspig lumiére (Spatial
Light Modulator SLM) de type Jenoptik SLM-S640 [SBH]. Cette technique SLM été
développée pour la premiere fois au sein du Labweat aHC par Razvan Stoian. Ce

systeme permet une modulation de phase d'impulstarss I'espace réciproque
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conduisant & une mise en forme temporelle dansabesdirect. La figure 2.5 présente la
configuration de type 4-f pour la mise en formengbulsion. Cette structure est
composée de deux réseaux : le premier réseau skslesr composantes fréquentielles du
faisceau laser incident et le deuxieme re-comprésseimpulsions parvenues d’'un
modulateur de phase «SLM ». Le Modulateur « SLMpermet de moduler
indépendamment la phase et/ou I'amplitude de chaqugosante fréquentielle. Il est
placé au centre du plan de Fourier de deux lesitffiggure 2.5). Le « SLM » est composé
d’'un masque de phase a cristaux liquides (Figu€L).

M(w)

£ ()

Em(r) Eom“) 4

Figure 2.5 : Configuration « 4-f » de la mise emrfe d’impulsion, M{) modulateur SLM placé
au plan de Fourier, deux réseaux, deux lentillds.£€t) 'impulsion d’entrée et (t) I'impulsion
de sortie.

41



Chapitre 11.

M(w)

electric ground (ITO)
iquid crystal
electrodes (ITO)

light propagation -
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Figure 2.6 : Le modulateur de phase SLM constiméleux électrodes d’'indium dopé a I'étain
(ITO) et des cristaux liquides entre les deux ébelets (a). (b) montre un changement de
I'orientation des cristaux liquides en présencereabsence d’'une tension, d'aprés [WABOQ7].

Les molécules d'un cristal liquide peuvent étreréspntées par un ellipsoide
allongé, ces molécules n’étant pas rigidement liéesines aux autres, voir (Figure 2.6
(b)). Elles peuvent donc tourner ou glisser soeffdt de l'application d’'un champ
électrique entre deux électrodes d’indium dop&taih (ITO).

En présence d’'un champ électrique extérieur, (ansion U appliquée entre les
électrodes), un dipdle électrique est induit daes molécules qui se polarisent et
s’orientent en fonction de la direction du chamgré&ique appliqué. On peut obtenir une
modulation d’amplitude ou de phase grace a la prt#pde grande biréfringence des
cristaux liquides. En effet, une propriété tredeuties cristaux liquides est leur grande
biréfringenceAn = ne - no, qui peut atteindre facilement 0.2 dasscristaux liquides.
Cela dépend de l'orientation des molécules parad@pla direction du faisceau optique
polarisant. On peut alors obtenir une modulaticanglitude ou de phase en choisissant
un masqueM(x). Dans le dispositif que nous utilisons, nowsis limitons a la mise en
forme temporelle des impulsions par la modulatierpdase de I'impulsion. Pour générer

une modulation de phase, on considere le cas delhde a cristaux liquides nématiques
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non twistés. Une polarisation rectiligne parall@l€orientation des molécules de cristal
liquide reste rectiligne, mais subit un déphasageimé par [Mon05] :

2n(n,—n,)e
A

(2.1)

Ou e est I'épaisseur de la couche de cristauxdegieth la longueur d’onde du faisceau
incident.Ce déphasage dépend de I'amplitude de rotatiomadécules, on peut donc le
contrdler en faisant varier la tension appliquémsila variation de (— ny) dépend de
la tension appliqguée [Mon05].

Le principe de la mise en forme temporelle d'immirislaser femtoseconde est
montré dans la figure ci-dessous (Figure 2.7) on fiénére un retard pour les différentes
composantes spectrales dispersées dans le masquieasie « SLM ». Ce systéme de
mise en forme temporelle des impulsions laser feattonde est contr6lé par un
ordinateur sous un programme géré par LabView. i@gramme permet de controler le
délai entre les doubles impulsions ou bien géndesrformes temporelles quelconques
sur une plage temporelle maximale de 20 ps. Erepntius avons eu recours également a
différentes méthodes ou techniques développéegiauwla laboratoire comme celle de
I'utilisation de l'auto/cross corrélation que nodétaillerons dans le paragraphe 2.3. Ce
dispositif nous permet de contréler la durée dgsuisions ultra-courtes et le délai entre

double impulsions [Gui09].
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Figure2.7. lllustration schématique de la mise en foreraporelle d'une impulsion ultra-courte
par le retardement de différentes composantes rapEtdispersées dans un masque de phase
SLM, situé dans le plan de Fourier d'apres [WABO7].

2.2.2. Géneération de doubles impulsions par Interfémetre Michelson

Dans le cadre de la collaboration avec le Labomat&xperimentalphysikil a
Cottbus, nous avons pu compléter notre étude sffiet’de double pulse sur la formation
des LIPSS. La génération de doubles impulsionsdeeaonde se fait dans ce cas, grace a
un interférometre de Michelson. L’interférométre Michelson est un dispositif qui
permet de controler le délai entre deux impulsiditaus détaillerons dans cette partie les
différentes composantes de linterféerometre de Ml®bn ainsi que les conditions
expérimentales dans lesquelles nous avons effaubgéexpériences. La Figure 2.8
présente le dispositif expérimental qui est compteséleux miroirs : I'un fixe et 'autre
se déplacant sur une platine de translation ceagpour but de pouvoir retarder les
impulsions les unes par rapport aux autres. Leodiip comporte également une lame
séparatrice a 50 %, dont le réle est de séparmapliision incidente en deux impulsions
identiques. Le retard des impulsions généré pdepacement du miroir mobile vérifie
la relation ci-dessous :
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r=" (2.2)

T est le délai entre les deux impulsions (en segomdest la distance spatiale entre deux

impulsions et c la vitesse de la lumiére dansde.vi

miroir fixe)

faisceau incident
-

‘| séparateur

D 1
i de faisceau

miroir mobile
Zfaisceaux combinés

Figure 2.8. Principe de l'interférométre de Miclogls

Pour obtenir un délai de 0 s entre deux impulsigpgeg ce systeme
d’interférometre de Michelson (les deux miroirs tsan équidistance de la lame
séparatrice du faisceau (50%), nous nous sommes sune camera CCD, dotée d’'un
programme (“Spiricon Laser Beam Analyzer”). Ceti@méra nous permet d’observer la
variation de lintensité du faisceau laser lors iacouvrement des deux faisceaux
réfléchis par les deux miroirs du Michelson quenlfdace de maniére a obtenir un délai
de 0 s, comme présenté dans le paragraphe sulvenénsité du faisceau laser a un
délai de 0 s entre deux impulsions est 4 fois seper a l'intensité de faisceaux laser
pour des délais supérieurs a 0 s entre deux ingmaghprés avoir obtenu la position de
0 s de délai entre deux impulsions, nous déplalgbascond miroir du Michelson par un
systeme de translation nous permettant d’obterfférdnts délais entre les doubles

impulsions en appliquant la formule de I'équatio@.2 e tableau ci-dessous présente
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guelques avantages et inconvénients des deux afiffrsystemes de mise en forme
SLM/Michelson :

Avantages Inconvénients

- Possibilité  dajuster les différentes Le délai maximum entre deuyx
caractéristiques de la double impulsion (Energiepulsions est limité a 20 ps.

Durée, Délai...).

LM

- Utilisation facile et rapide.

Laboratoire Huber - , _
( - Grande précision dans le réglage du délai entre

Curien St Etienne) deux impulsions
- Possibilité de générer des impulsions de forme

temporelle quelconque.

- Le délai maximum entre deux impulsions est les réglages préliminaireg

(2]

Michelson limité & 300 ps. sont trés longs.

. - Faible précision dans le
(Laboratoire P

réglage du délai entre de
Experimentalphysik glage du l Ux

impulsions.
Il & Cottbus) P

Tableau 2.3 : Avantages et inconvénients des diiéxahtes techniques de mise en forme
SLM/Michelson
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2.3. Caractérisation temporelle des impulsions miseen forme

2.3.1. Auto-cross corrélation

Nous présentons dans cette partie la méthode @etédsation des impulsions
laser femtosecondes et doubles impulsions femtosecqui a été utilisée. Aprés avoir
procédé a la mise en forme temporelle des impusiaser femtoseconde, on utilise un
systeme d’auto/ cross-corrélation adapté a la reederla durée d’une impulsion (Full
Width at Half Maximum FWHM), ainsi que du délai enfes deux impulsions. Cette
méthode de caractérisation est basée sur I'andlygeofil spatial du faisceau produit par
doublage de fréquence lorsque deux impulsionsasettt dans un cristal non linéaire. A
titre d’exemple, la durée réelle de I'impulsiopour une impulsion de type Gaussienne,

s’exprime a partir de la durée donnée par la tdbaeto-corrélatiorr,. comme WABO7]:

r:}/\fzrAC (2.3)

Néanmoins, une méme trace d’auto-corrélation pmuent provenir de plusieurs formes
d’'impulsions différentesll faut donc faire interagir I'impulsion & mesuravec une
impulsion de référence. Sa durée doit étre faibllerppport a la durée de I'impulsion a
étudier pour que l'on puisse I'assimiler a un « gé&cDirac ». On parle alors de cross-
corrélation. La Figure 2.9 montre le principe de caractérisatide I'impulsion
femtoseconde par une méthode d'auto corrélatioengitnétrique. A l'aide d’'un
interférometre de Michelson, l'impulsion incidentks champ électrique E(t) est séparée
en deux parties identiques, décalées temporellediantdélait. Ces deux impulsions
sont superposées dans un cristal de doublage daeefiée (BBO), afin d’enregistrer
l'intensité par une photodiode. La génération dmsde harmonique est proportionnelle
au recouvrement des deux impulsions des deux aigogans le cristal (BBO).
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Figure. 2.9. Schéma de principe de fonctionnementatrélateur, composé d’'une lentille, un
diaphragme pouir filtrer le signal, une photodiagte cristal BBO et deux miroirs dont un est fixe
et 'autre mobile sur une platine permettant d'awui délai entre deux impulsions[SGL87].

L’intensité de la seconde harmonique génésfig 4’'écrit en fonction du délai

[WABO7] :

|t 7r)=1(@)I{t-1) (2.4)

Tels que : I(t) = |E(f|est I'intensité de impulsion & caractériseft, k) est détecté par la
photodiode et I(t ) est I'intensité qui se caractérise par un temggagponse trés grand
devant la durée de(t, t). On en déduit I'équation (2.5), qui présente pession du

signal d’auto-corrélation Aaa)[WABO7] :

A.(T)=["1(t)(t-7)dt (2.5)
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La technique de l'auto-corrélation nous permet desurer la durée de I'impulsion
femtoseconde laser (centrée a 800 nm avec une aadbn 1kHz). Le résultat de la
mesure est une durée autour de 150 fs.

La mesure du délai entre les deux impulsions s&féaide d’'une autre technique
appelée Cross-corrélation. Dans le principe, cettbnique est tout a fait identique a
celle de l'auto-corrélation. Les schémas (a) etdg)la figure 2.10 illustrent ces deux
différentes techniques. Le schéma de la figure g)l@eprésente le principe de la cross-
corrélation, avec une impulsion de référence aéncdractériser notre impulsion selon
'équation (2.4). Cette technique de Cross-cori@asert a mesurer le délai entre double
pulse. Le signal de cross-corrélation a la sofieristal BBO est sous la forme suivante

[WABO7] :
A (1) =[T1(t-1)o(t)dt (2.6)

Cette méthode de caractérisation est relativemient ddaptée aux impulsions mises en
forme. En effet, elle permet la caractérisatioimgulsions complexes, composées de

plusieurs parties distinctes étalées dans le temps.

(1)
\/ )7
W

W )q

(1) PP

Lentille > Lentile >
Cristal BBO Cristal BBO

Diaphragme  —— Diaphragme  me—

Photodiode
Photodiode

(@) (b)

Figure. 2.10 : (a) schéma de principe de l'autadation, (b) schéma de principe de cross-
corrélation[SGL87].
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Le corrélateur avec ses deux modes de fonctionnefoamit un outil de caractérisation

de la mise en forme des impulsions laser femtoskrordispensable a nos études.

2.3.2. Caractérisation spatiale de faisceau laser

Dans cette partie, nous présentons la techniqliséetipour la caractérisation
spatiale du faisceau laser au sein du laboratomgeimentalphysiklil a Cottbus. Pour
analyser les impulsions laser femtosecondes, nous servons d’'une camera CCD,
dotée d’'un programme “Spiricon Laser Beam Analyz€ette caméra est utilisée pour
vérifier les bons réglages de la position et detdhsité des deux faisceaux issus de
l'interférometre de Michelson. Elle nous permet |égent d’avoir un meilleur
ajustement lors du recouvrement des deux faiscleaex en position zéro. L'image de la
figure 2.11, montre la position initiale du recoewrent et les intensités des deux
faisceaux issus de l'interféerométre de Michelsoanav'ajustement (ces intensités sont
différentes apres leur séparation). Nous nous ssrde |'alignement des deux miroirs de
Michelson (fixe et mobile)pour obtenir la méme intensité pour les deux faisge
(Image de la Figure 2.12). Enfin les miroirs dengfation nous permettent d’ajuster
l'alignement pour obtenir la position correcte decauvrement des deux faisceaux
(Figure 2.13).

Figure 2.11. Image des deux faisceaux issus deiférométre de Michelson avant la correction
de l'alignement avec les deux miroirs fixe et meklidiifférentes intensités et différentes tailles
pour les deux faisceaux)
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Figure 2.12. Image de deux faisceaux issus de Néicheapres la correction de I'intensité avec
l'alignement des deux faisceaux par deux miroixe #t mobile de Michelson (méme intensité
sur les deux faisceaux)
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Figure 2.13. Image de deux faisceaux laser issudlideelson avec un bon recouvrement des
deux faisceaux.

2.4. Filtrage spatial de faisceau : systeme afocal

Nous avons installé sur notre dispositif expérirakbon filtrage spatial de faisceau laser
et un systeme afocal. Ce systéme composé de detikete et un diaphragme (Figure
2.14). Le faisceau incident est focalisé a l'aidmel premiere lentille convergente, dans
son plan focal image. Mais des rayons n'ayantgasime direction ne convergeront pas
au méme point. Ainsi, il est possible d'éliminersdmyons en placant un filtre
(diaphragme) dans ce plan. On peut également e2ditaille du faisceau laser si la

distance focale de la lentille L1 est supérieuli@ distance focale de la lentille L2.
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Ihaphragime

!
I ::_—_—Ic::_- I

L1l L2

Figure 2.14. Systeme de filtrage spatial de fais¢sgstéme afocal).

3. Dispositif d’irradiation laser

3.1. Montage expérimental

Le dispositif expérimental mis en place est préseotr la figure 2.15. Apres le
réglage des différentes optiques et I'optimisatieria source laser de durée d’'impulsion
150 fs centrée a 800 nm et de répétition 1kHz,gotée dans la partie A de la figure
2.15, nous dirigeons le faisceau laser vers leodigip de la partie B de la figure 2.15.
Cette figure présente le montage utilisé et quingéde faire varier différents parameétres
pour obtenir différents impacts sur notre échantillNous disposons également, d’'un
systeme de vision (un laser He-Ne pour éclairerenéthantillon, une camera CCD et un
écran) et d'un systéme de translation (platine rdastation) géré par un programme
réalisé sous LabView (développé par Nicolas FAUREg programme permet de

contrdler la position de notre impact sur I'échidami sur une échelle micrométrique.

Ordinateur

g
B,
o
2
I
c
E

écran

3
uap 1ase
=

Fil

L3
M (2,8 mm) M

Partie A Partic B

Figure. 2.15. Dispositif expérimental utilisé awrde notre expérience.
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Dans la partie A nous utilisons un diaphragme @enéire de 2,8 mm et deux roues de
filtres de densité Fl et FIl de marque « New Foepermettant d’ajuster notre puissance
laser. Les filtres double roue contiennent un efdeme filtres de densité neutre montés
en une seule unité, ces filtres permettent d’avmie large gamme de variation des
densités optiques, allant de 0,08 a 3,0 par inané&nde 0,1. Chaque roue comporte six
filtres de diametre 24,1 mm dont les positions soBtaniqguement indexées pour un
positionnement précis. lls sont fabriqués avec dm&tements métalliques Inconel
déposés sur un substrat de verre. Dans certaiesienxces, nous utilisons également
une lame ¥ onde et un polariseur pour ajuster nmiissance laser. Le réglage du
nombre d’impulsions est piloté par un systeme derote de la cellule de pockels (LaCH
Saint-Etienne) ou par un Shutter mécanique (CoxtbNsus utilisons une lentille
achromatique de 50.8 mm pour focaliser le faisceau I'échantillon. Enfin nous
installons notre échantillon sur le plan image @plkdragme afin de réaliser les différents

impacts.

3.2. Réglages

Pour réaliser les réglages préliminaires du plaagende la lentille, nous réglons nos
conditions expérimentales en utilisant des écHansl en inox, un matériau propre

largement utilisé au laboratoire pour les phaseg®dilge liées aux LIPSS. Nous réglons
la puissance laser sur une puissance tres faible 2lenW, avec un minimum de 10

impulsions permettant de marquer notre échantilams ces conditions d’énergie et de
nombre d’impulsions, nous réalisons une série diobp sur notre échantillon en

déplacant la lentille avec un pas de 100 um ad'adine platine de translation. Nous
procédons par la suite a I'analyse des différanzacts a I'aide du microscope optique.
La figure 2.16 montre les images obtenues par soo@e optique des impacts obtenus
en fonction de la distance a la lentille.
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Figure 2. 16. Images réalisées par microscopiegoptid’'un échantillon d'inox irradié par 10
impulsions avec une puissance moyenne laser demmey®,2 mW. Les images montrent la
variation du diamétre de I'impact d en fonctionla@elistance entre la lentille et I'’échantillon L.
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Les images de la figure ci-dessus nous permetieut,d’abord, de déterminer le plan
focal et le plan image de notre lentille :

- Le plan focal est situé a une distance L = 5 otneda lentille et I'échantillon (Image A
Figure 2.16), ou le diamétre de I'impact irradi¢ glsis petit (d = 24,55 um) avec une
forte ablation au milieu de I'impact qui correspoadla forme gaussienne de notre
faisceau laser.

- Le plan image est situé a une distance L = 5@&utre la lentille et I'échantillon ou la
forme de I'impact est plus circulaire et homogestele diametre de la tache irradiée est
de d = 54,53 um (Image B de la Figure 2.16).

En comparant nos résultats expérimentaux avec ddsule simples doptique
géométriqgue des diametres des impacts au plan &ical plan image ainsi que des
distances focales et image de la lentille nous tetmss que ces résultats sont
approximativement équivalents. Le tableau ci-dessmcapitule I'ensemble de ces
mesures et calculs effectués :

Diametre de I'impact| Diamétre de I'impact Distance Distance
(d) (d) L L
Calcul théorique Mesure expérimentale Théorique Expérimentale
Plan focal 18.48 um 24.55 um 50 mm 50 mm
Plan Image 54.68 pm 54.53 pm 50.9 mm 50.8 mm

Tableau 2.4. Comparaison des valeurs calculéesmdrimentales concernant les diamétres
d’'impact (d) et les distances lentille-échantili@) pour le plan image et le plan focal. Le plan
image de diamétre 54.53 um doit se situer a 906omscdu plan focal (calcul). La méthode de
recherche visuelle, grace au microscope, nous ané@nde nous placer a 800um, soit un
déplacement de 100um.
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3.3. Détermination de la fluence laser

Lors de lirradiation d’'un matériau pouvant conauia l'ablation, la fluence est un
paramétre primordial. Nous définissons la fluenq@/Enf) comme suit : I'énergie E (le
nombre de photonsyhpar unité de surface du faisceau lgseF = Ef.

En pratique, la puissance laser est évaluée paesare de la puissance moyenne lorsque
le laser de l'ordre du 1 kHz. La méthode la pluscige de calcul de la fluence est le
calcul de la surface d'interaction entre le laséa eible. Ce calcul de la fluence nécessite
la détermination de la taille du faisceau laser lsucible pour déterminer de fagon
expérimentale la fluence, nous obtenons la sudbtaée si la fluence est supérieure a la

fluence seuil, elle s’exprime sous la forme suieant
2 2
> ==[InF-InF,]==[INE-InE,] 2.7
2 2

Avec Ry = Ey/Y la fluence seuil moyenne et H'énergie minimum pour ablater le
matériau.

On a donc une relation linéaire entre la surfadatéé et le logarithme de I'énergie. A
partir de I'équation (2.7), la pente de la droitt la moitié de la surface du faisceau. La
figure 2.17 présente un exemple d’évaluation drilke du spot laser sur les cibles d’or
et de Nickel.

* Nj
« Au

Surface ablatée(Crm)

Figure 2.17. Exemple de I'évolution de la surfab&t@e en fonction du logarithme de I'énergie
pour deux matériaux Au et Ni.
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A titre d’exemple, la pente des courbes obtenueégsse & /2 =7,93 1P. Cela conduit

a une surface de spot laser de 1.8 ¢6¢ et donc une fluence laser de 0,63 J/pour
une puissance laser de 50 mW. Pour plus de détailsette méthode voir la référence
[Gui09].

Les paragraphes ci-dessous, introduits les diftérarstruments utilisés en laboratoire,
pour une caractérisation des LIPSS. On présent@aement, les trois différents types
des microscopes utilisés : le microscope électrmide microscope électronique a
balayage (MEB) et le microscope a force atomiqueMA

4. Caractérisation ex situ des échantillons

4.1. Microscopie Optique

L'utilisation du microscope optique est une méthogeéliminaire de
caractérisation, réalisée aprés chaque expériéimcadahtion des matériaux par le laser
femtoseconde. La microscopie optique donne un aegide et immédiat aux différents
impacts, et permet ainsi de sélectionner les r@sulintéressants, pour pouvoir les
analyser a I'aide d’'une microscopie électroniqueakayage avec une grande résolution,
le but étant alors d’obtenir des précisions a flehnanomeétrique.

L’instrument utilisé est un microscope optique CBI FTM 200, équipé d’'une
caméra couleur digitale DFC 320, il est doté d'agidiel « AxiovisionLE » développé
dans un format d'image ZVI Carl Zeiss. Le microgcafilisé permet un grossissement
allant de x50 jusqu'a x1000 et posséde plusieuthadés de caractérisation selon les
différents échantillons a étudier.

Le microscope optique est utilisé pour des analyses rapides, ne demandant
pas de haute résolution (une résolution limitéa gnandissement de 1000 fois), comme
les réglages préliminaires concernant la rechedthg@lan image dans notre montage
expérimental. Pour des analyses a haute résolwomme celles des LIPSS a I'échelle
nanomeétrique, nous utiliserons le microscope @eaue a balayage (MEB) permettant
d’obtenir une résolution satisfaisante.
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4.2. Microscope électronique a balayage « MEB »

Le Microscope électronique a balayage (MEB) utilisgt de type « Nova
NanoSEM », commercialisé par I'entreprise FEIl,dsgpede deux types de résolutions, la
premiére permet de travailler en haute résolutiba. seconde, appelée « mode
immersion », permet une résolution maximale de 1 pour un grossissement de
300000. Le microscope électronique a balayage (ME#ijse des électrons plutdt que la
des photons, pour former une image qui représent@drphologie de la surface. Le
principe de fonctionnement du MEB est I'émissionrdfaisceau d'électrons balayant la
surface de l'échantillon a analyser (Figure 2.18).faisceau d'électrons primaires
produits par un canon a électrons a effet de chidigbd Emission Gun), interagit avec
I'échantillon provoquant ainsi lionisation des mies par éjection de deux types
d’électrons : les électrons «secondaires » etligréens « rétrodiffusés ». Les électrons
secondaires sont captés par un détecteur qui streegies signaux pour obtenir une
image topographique. La densité des électrons, dquantension d’accélération est
constante, dépend de I'angle entre la surfacefatdeeauPlus cet angle est petit, plus le
nombre d’électrons secondaires émis est importhamte plus la production d’électrons
secondaires est importante.

Les électrons rétrodiffusés sont envoyés par léasaren étant divisés par le
cortege électronique des atomes. Leur analyse pefoteenir des renseignements sur la
composante chimique des matériaux. En effet, |l @& rétrodiffusion dépend du
numéro atomique des atomes de la zone balayée. I&uatomes ont un numéro

atomique éleve, plus la zone analysée apparddriiel
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Canon a électrons

Electrons
rétrodiffusés

Détecteul i
(e Electrons

d’électro!’lsE:E:E:' secondaire Elgctrpns
secondalreg_.:.r'," primaires

—

e

hantillon

Figure 2.18. Principe de fonctionnement du micrpscd balayage (MEB).

Le MEB est équipé d’'un systéme d’évacuation powdpire un vide stable de
I'ordre de 10° atm, ce vide est nécessaire pour conserver laebgualité du faisceau, et
éviter la contamination de I'échantillon. Les édilloms analysés sont de types
conducteurs, donc nous n'‘avons pas besoin de lteavain atmosphére résiduelle. La
gualité des images et la précision analytigue gpeut obtenir avec un MEB requierent
gue la tache électronique sur I'échantillon sdé fois fine, intense et stable. L'image de
la figure 2.19, présente une image de MEB réalis@laoratoire LaHC sur les LIPSS.

59



Chapitre 11.

HV spot| mag WD |Lens Mode | det —5 pym —— ]
15.00 kV| 3.0 |13 000 x| 5.6 mm | Field-Free |ETD MB - Ru - 26mWV - 100 pulses

Figure 2.19 : Image MEB montrant des LIPSS formééda surface d’'une cible de Ruthénium
irradié par un laser femtoseconde.

Le microscope électronique a balayage utilisé abDstde marque « Zeiss EVO 40»

fonctionne suivant le méme principe que celui datJatienne.

4.3. Microscope a force atomique « AFM »

Dans les parties précédentes nous avons décritdées< techniques de
caractérisation (microscopies optiques et MEB)isétds dans le cadre de notre étude,
mais il s'avere que ces deux techniques d’analgssatisfont pas notre besoin d'une
précision de mesure de la profondeur des LIPSSr Rela, nous utiliserons le
microscope a force atomique AFM (Agilent 5500).

Le Microscope a Force Atomique (AFM : Atomic FerMicroscope) est un
microscope a sonde locale permettant de visualesetopographie surfacique d'un
échantillon avec une résolution de I'ordre du Amyst Son principe de fonctionnement

repose sur les interactions entre I'échantillonnet pointe nanométrique montée sur un
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micro-levier, se déplacant dans les 3 directionked@ace via un piézoélectrique (Figure
2 .20). Les forces d'interaction entre la surfacedse et la pointe, sont déduites
directement de la mesure de flexion du micro-levieratiguement, on mesure la

réflexion d'un laser sur la pointe, pour détermiadtexion du levier.

Photodiodes

Mesure de flexior
Du microlevier

Diode laser

A =‘
Piézo-électrique

¥ Microlevier "

Déplacemen Pointe

' Echantillon :

S i

Figure 2.20 : Schéma de principe du microscope ARdMtrant la détection de la déflection du
levier par faisceau laser réfléchi vers un détecteu

Couramment, le balayage est établi selon les msudieants :

* Le mode contact : Le balayage est réalisé paromtact physique entre la pointe et
la surface de I'échantillon, jusqu’a la créationmng force répulsive entre les atomes de la
pointe et les atomes situés a la surface. Cette forée une déflection du levier et sera
mesurée par la photodiode, les variations des gorépulsives dues aux reliefs sont

enregistrées pour donner lieu a une image topogragh

* Le mode non-contact : La pointe vibre verticalaméutour de sa fréquence
propre), a une distance de 5 a 15 nm de la sudatéchantillon. La force attractive, qui

représente une perturbation pour les oscillationsdifie I'amplitude, la phase et la
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fréquence de la vibration en fonction de la hauteayenne de la pointe. L’électronique
d’excitation permet de détecter cette modificatemm fournissant le signal électrique
servant a la régulation. L’absence de contact datiqeointe et la surface demeure un
avantage principal de ce mode, cela préserve lité&da la pointe. En revanche, la force
attractive (sensible généralement a la hauteungmwinte) est beaucoup plus faible que
celle de déflexion utilisée dans le mode contactjualité de I'image n’est donc pas aussi
bonne que celle obtenue dans le premier mode. % plfaut ajouter que la présence
d’'une couche de vapeur a la surface sous condiéionisantes peut piéger la pointe si la
vibration est réalisée a une amplitude qui n'est gafisamment grande. Ce mode est
donc peu utilisé.

* Le mode contact intermittent * tapping mode 'La pointe vibre a une trés
faible distance de la surface au point gu’elle uctee » celle-ci, lorsqu’elle est dans sa
position la plus basse, le contact est donc inteenti La force liant la pointe et la
surface, varie de l'attraction a la répulsion. #inge du mode non-contact, il est tenu en
compte de garder constante la hauteur moyenneesetaranti en fournissant une bonne
amplitude de vibration. Quant a la qualité de I'geadonnée, le mode du contact
intermittent est comparable au mode contact, des, pgluévite mieux les probléemes
d’endommagement, d’adhésion ou de faibles sersibifiropres aux modes contact ou
non-contact.

Les images topographiques obtenues dans le cadretaeétude sont réalisées en mode
contact, par S. Reynaud. Parmi les limitations ppésente cette technique, I'usure rapide
de la pointe est sans doute la plus génante. Leostiope AFM utilisé a Cottbus de
marque « SPM SOLVER P47H » fonctionne suivant lene@rincipe que celui de Saint

-Etienne.
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4.4, Résumé

Le tableau ci-dessus résume les avantages etdesvignients des divers appareils de

caractérisation des surfaces de notre échantillantaet apres l'irradiation (microscope

optique, microscope électronique a balayage etaséape a force atomique).

Avantages

Inconvénients

Microscope Optique

- utilisation tres rapide et facile.

- accessible a tout opérateur

- Grandissement limité (1000 fois
ne permettant pas I'observation d
détails (période des LIPSS).

- Possibilités de mesure sur différents
matériaux (conducteurs, semi-conducteurs
isolants, biologiques, ....).

,- Il faut s’assurer que I'échantillon
soit de nature a supporter le

- Mise sous vide des échantillions.

MEB - Résolution maximale de 1 nm et un bombardement électronique.

grandissement jusqu'a 300 000 fois,
permettant une observation des détails.
- mesure de la période LIPSS
- Possibilités de mesure sur différents - Champ réduit dans la pratique
matériaux (conducteurs, semi-conducteurs,(100um x 100um).
isolants, biologiques, ....). - Temps de mesure relativement

AFM - une grande résolution allant jusqu'a 1A eplong (10 a 30 minutes).

Z.
- mesure de la période et 'amplitude LIPS

- Usure rapide de la pointe
S- Besoin d’'un opérateur bien
formé.

Tableau 2.5 : Récapitulatif présentant les diffeveawvantages et inconvénients des différentes
techniques utilisées (Microscope optique, MEB eVhF
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5. Formation de LIPSS sur un échantillon de Tungstee : effet de la

fluence laser

Dans cette partie nous examinons I'effet de lanfteelaser sur la formation des LIPSS.
Cette étude présente les résultats expérimentaukirgaliation d’'un échantillon de
Tungsténe avec différentes fluences lasgomme démontré dans le chapitre 1, la
formation des LIPSS dépend de la fluence laser.sDeanr article, Yasumaru et al
[YMKO5] montrent une forte corrélation entre la ijpéle des LIPSS et la fluence laser.
Ainsi, on constate une augmentation de la périateldPSS avec l'augmentation de la
fluence pres du seuil d'ablation. Par ailleurstecebservation a été confirmée dans
l'article de Reif et al montrant une corrélatiortrena dose d’énergie et la période des
structures [RCVO09]. L'utilisation d'un faisceau Bpkement gaussien ne permet pas
d'avoir une fluence uniforme sur la zone affectéeage de la figure 2.21 montre que la
zone d’apparition des LIPSS dépend de la répartdmtiale du faisceau gaussien, telle
gue la zone encadrée en bleu qui présente la plagergie d’apparition des LIPSS.
Cette image présente la surface du tungsténe égaavec une fluence moyenne de
1,88 J/crfi et 50 impulsions. Superposé a I'image nous préssrie profil de la forme
spatiale du faisceau gaussien avec une taille o& d@ 22,5 um, tel que, le rayon waist
représente la largeur du faisceau laser a 1/e. MMwass choisi le tungstene dans ce
travail, due a une grande possibilit¢ d'obtenir d¢8SS. Elles sont nettes avec un
contraste éleve, qui peut étre lié a sa grandeuvale la force du couplage électron-

phonon (comme nous le verrons dans le chapitre 4).
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Fluence 1,88 Jicm*

Figure 2.21 : Influence de la forme spatiale dsdaau gaussien sur la zone d’apparition des
LIPSS, limage présente un échantillon de tungstéadié avec une fluence de 1,88 J@n50
impulsions.

La plage de fluence sur laquelle les LIPSS sonemiégs sur le tungstene est
limitée : entre 0,30 et 0,70 J/&mvec 50 impulsions, cette plage se trouve au terth
tache irradiée sur le tungsténe, ainsi aucune Li@ER/iilieu de la tache irradiée n'a été
observée, due a une fluence trés importante, &uetdorme gaussienne du faisceau laser.
Les images MEB de la figure 2.22, montrent l'infice de la fluence laser sur
I'apparition des LIPSS dans la gamme de fluencantliie 0.06 a 1.88 J/éravec les
mémes conditions expérimentales et un nombre dlisigms fixe (50 impulsions). Pour
des fluences trop faibles, il semblerait qu'aucumadification ne soit induite (Figure
2.22 (a)), tandis qu’'a partir d'un certain seuds dtructures périodiques commencent a

apparaitre aprés une accumulation de 50 impulgigsire 2.22 (b)).
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Figure 2.22 : Influence de la fluence sur l'appamtdes LIPSS sur le tungsténe avec 50
impulsions pour une gamme de fluence allant de 8.088 J/crh

Cependant, pour des fluences trop importantesadiation laser provoque une ablation.
La zone d’'une forte ablation ne possede pas detéaistiques périodiques ou la fluence

est trées importante (centre de la tache irradiégurEi 2.22 (f)). Mais des LIPSS
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apparaissent au bord de la tache correspondare plus faible fluence, cela est dd a la

répartition d’énergie du faisceau gaussien (Figud). Nous rapportons les résultats de
la figure 2.22 sur le graphe ci-dessous (Figur8)212 densité des LIPSS a été présentée
en fonction de la fluence qui varie entre 0.06 3/etnl.88 J/crh Elle a été calculée par

le rapport entre la surface couverte par les LIBS& surface globale de I'impact laser.

100
80 4
&0 4
70 A

61 A

Densité de LIPSS (26)

o 100

0,08 012 0.3 0,63 0,28 1.88

Fluence(Jicm?®)

Figure 2.23 : Densité de LIPSS en fonction de leekte, la densité est calculée sur les taches
irradiées présentées sur les images de la figage 2.

Le graphe précédent montre une densité de LIPS8 poiir une fluence de 0.06 Jicm
trés faible par rapport a la fluence d’ablationrdatériau (seuil d’ablation, qui équivaut
pour le tungsténe & 0.40 JLfMMCO4]). La densité augmente avec 'augmentation de
la fluence jusqu’a atteindre un maximum. Elle dim@ncependant pour des plages de
fluence tres importantes car les LIPSS sont sitjigsie au bord de la tache irradiée a
cause d’une forte ablation des matériaux dansne zentrale. Dans le cas du tungsténe,
le maximum de la densité des LIPPS a été obsenvéyme fluence de 0.31 J/8mui est
considérée comme la fluence la plus adaptée adiebson des LIPSS sur la surface du
tungsténe, aprés une accumulation de 50 impulsioadluence nécessaire pour une
apparition claire des LIPSS dépend fortement de typ matériau, En effet, plusieurs
auteurs situent la gamme d’apparition des LIPS8emsous du seuil d’ablation [CKRO04,
VGO06]. Pour ce raison, et avant chaque expériemmgs chercherons a déterminer pour

chaque matériau la fluence nécessaire et la plystéel pour I'apparition des LIPSS.
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6. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons vu la description ili&tades dispositifs
expérimentaux utilisés pour mener cette étude tmsleux laboratoires : Laboratoire
Hubert Curien a Saint Etienne et Laboratoire LSdExpentalphysikll & Cottbus. Nous
avons présenté les composantes de notre systésrefémstoseconde et son mode de
fonctionnement. Nous avons également exposé lEselites méthodes de mise en forme
temporelle des impulsions femtoseconde et leurnigdes de caractérisation (auto et
cross corrélation).

En outre, nous avons présenté notre méthode datrad des échantillons ainsi que les
réglages préliminaires de notre dispositif expéntak(réglages du plan image). Ensuite,
nous avons décrit les dispositifs expérimentaulksés dans le cadre des techniques de
caractérisation de nos réesultats.

Une illustration pratique de LIPSS formées a |damg d’un échantillon de tungstene a
également été présentée.

Dans les chapitres suivants nous présenterongsedtats relatifs a la formation

des LIPSS, obtenus dans le cadre de cette thése.
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