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RESUME

L’utilisation de fibres optiques a réseaux de Bragg (FBG) comme thermometres
dans des véhicules spatiaux et autres environnements sous rayonnement requiert une
caractérisation des défauts créés par les rayons cosmiques, ainsi que leur évolution sous
recuit.

Les irradiations des fibres par des protons de 5 MeV ont été faites a des fluences
entre 10° em~2 et 101 ¢m™? afin de reproduire les effets des rayons cosmiques 2 I’or-
bite géodésique tel que prévu par la littérature et le programme SPENVIS. L’ absorption
optique des fibres mesurée par spectrométrie met en lumiere la présence de nouveaux
défauts optiquement actifs a partir d’une fluence de 10° em~2. Les défauts principaux
qui modifient la transmission dans les fibres sont E, Dy, D et POR. A une énergie de
3.5 eV, une bande de photoluminescence est créée a partir d’une fluence de 10° cm™2.
Grace a une filtre passe-haut, il a été possible de déterminer que cette bande provenait
d’une photoluminescence excitée d’un défaut produisant une bande d’absorption a des
longueurs d’onde supérieures a 420 nm.

Les mesures ToF-SIMS ont mis en évidence la présence de chlore dans les fibres,
créant une bande d’absorption a 3.8 eV. Ceci confirme la méthode de fabrication de la
silice utilisée pour les fibres optiques de cette recherche. La présence de germanium
implique aussi la présence d’une bande a 5.14 €V, trop faible pour étre observée par nos

appareils de mesure.
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Les recuits sous atmosphere controlée effectués a des températures de 300°C, 500°C,
700°C et 900°C montrent que 1’annihilation des défauts n’est pas caractérisée par un
processus activé thermiquement avec une seule barriere d’énergie importante. Elle se
produit plutot graduellement, de maniere semblable a la relaxation dans les matériaux
amorphes. Les défauts de chlore, Dy et POR sont encore observables a une température
de 900°C.
Mots clés: fibres optiques, absorption, annihilation, recuit, bandes d’absorption,
défauts optiquement actifs, rayons cosmiques, fibres a réseaux de Bragg, irradia-

tion, implantation, Tof-SIMS, spectrométrie



ABSTRACT

The use of fiber Bragg grating as thermometers in space and radioactive environ-
ments requires a characterization of the optical defects created by cosmic rays, as well
as their evolution under annealing.

The irradiation of the fibers by protons of 5 MeV have been carried out at differ-
ent fluences between 10° cm™2 and 10" cm ™2 to reproduce the effect of cosmic rays
predicted by the SPENVIS program. The fibers absorption measured by spectrometry
showed the creation of new optical defects after a fluence of 10° cm 2. The main defects
modifying the transmission in the fibers are E, Dy, D and POR. At 3.5 eV, a photolumi-

nescence band is created after a fluence of 10° cm 2.

With a high-pass filter, it was
possible to determine that this band was made by excited photoluminescence by a defect
located at wavelenghts higher than 420 nm.

Tof-SIMS measurements confirmed the presence of chlorine in fibers, which cre-
ates an absorption band at 3.8 eV. This enables us to confirm the silica manufacturing
method, which is used to make the optical fibers. The presence of germanium implies
that there should be an absorption band ad 5.14 eV, but it is too weak to be observed by
our measuring methods.

The annealing under nitrogen atmosphere carried out at 300°C, 500°C, 700°C and

900°C shows that the defect annealing is not characterized by a thermally activated pro-

cess featuring a single activation energy, but occurs gradually over a wide temperature
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span, similar to what is observed during the relaxation of amorphous materials. Chlorine,
POR and Dy defects have been observed at 900°C.

Keywords: optical fibers, absorption, annealing, absorption band, defects, cos-

mic rays, fiber Bragg gratings, irradiation, implantation, Tof-SIMS, spectrometry
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CHAPITRE 1

INTRODUCTION

C’est au milieu du X/X¢ siecle que I'utilisation du principe de réflexion totale in-
terne pour la communication connait ses débuts. Bell mit au point un photophone qui
transmettait la lumiere sur plus de 200 metres. Ce n’est pourtant qu’au XX¢ siecle que
les télécommunications par fibre optique connaissent un réel avénement grace au fibro-
scope, puis dans les systemes de communication téléphonique. La fibre optique exploite
I’absence de réfraction pour transmettre des signaux lumineux sur de tres grandes dis-
tances, sans perte significative d’intensité.

Les fibres a réseau de Bragg (FBG) sont créées. Les FBG ont permis la mise en
oeuvre du multiplexage en longueur d’onde. Pour fabriquer un réseau de Bragg, un fais-
ceau laser incident et la partie du faisceau réfléchie par la fibre interferent et créent une
modulation périodique de I’indice de réfraction dans le coeur de la fibre. Ces fibres ne
transmettent ou réflechissent que certaines longueurs d’onde, dépendant du réseau inscrit
en leur coeur.

Comme la plage des longueurs d’onde peut étre extrément étroite, les FBG peuvent
étre utilisées comme thermometres [2]. Un changement de température engendre une
modification de la longueur d’onde réfléchie. N’étant pas affectées par les interférences
électromagnétiques, leur utilisation dans différents environnements électroniques bruyants,

notamment sur les vaisseaux spatiaux, semble intéressante. Or, les FBG ne sont pas



résistantes a de fortes températures et les radiations, que ce soit celles d’un réacteur
nucléaire ou le rayonnement cosmique dans 1’espace, pourrait amplifier cet effet.

Malgré I’intérét 1ié a I'utilisation des FBG comme capteurs de température, on se
questionne encore sur les mécanismes pouvant compromettre les caractéristiques in-
trinseques de la silice. L'irradiation provoque la création de bandes d’absorption op-
tique dans les fibres. Les mécanismes de création des défauts, les effets liés au choix
du matériel d’origine et I’effet de la fluence incidente sur la génération des défauts
nécessitent d’étre étudiés. La température peut également mener a une diffusion ther-
mique et a une évolution des défauts optiquement actifs, qui modifiera également la
transmission.

Le présent mémoire comporte cinqg chapitres. Au prochain chapitre nous présentons
une revue de la littérature et quelques concepts de base sur lesquels repose ce mémoire.
L’origine et la composition des rayons cosmiques, les méthodes de fabrication de la
silice, le fonctionnement d’une fibre optique, les processus de création des défauts opti-
quement actifs et les effets produits par I’irradiation sur 1’absorption optique des fibres
sont introduits.

Au chapitre 3, la méthodologie expérimentale et théorique est décrite. Les simula-
tions et les méthodes d’analyse des données y sont également présentés.

Au chapitre 4, nous montrons I’effet de 1’irradiation sur 1’apparition des défauts telle
que mesurée par absorption optique. Les spectres du coefficient d’absorption optique

sontt comparés au spectre de la fibre vierge. Les spectres des défauts présentés au cha-



pitre 2 sont également ajustés sur les spectres mesurés afin de déterminer lesquels seront
créés aux différentes fluences, et selon quels processus. Le résultat des analyses de la
composition chimique des fibres y est traité.

Le chapitre 5 se consacre a I’effet de recuit sur 1’absorption optique des fibres ir-

radiées. Nous y examinons comment les défauts s’annihilent en fonction de la température.



CHAPITRE 2

CONCEPTS THEORIQUES

Ce chapitre se propose tout d’abord de passer en revue les généralités concernant
le projet, les conditions de radiation dans 1’espace, ainsi qu’une breve description des
fibres optiques qui seront utilisées tout au long de ce mémoire. Ensuite, les défauts d’im-
plantation des fibres et les processus de perte d’énergie seront détaillés, tout comme
les implications des procédés de fabrication sur les défauts d’absorption. Finalement, la

diffusion thermique et I’évolution des défauts seront abordés.

2.1 Généralités sur le projet

Les fibres a réseau de Bragg (FBG) peuvent €tre utilisées comme moniteur optique
pour des mesures de température en temps réel. Etant donné cette caractéristique, elles
peuvent servir de thermometre. Leur immunité aux interférences électromagnétiques
ainsi que leur flexibilit¢ mécanique en font des candidates tres intéressantes pour des
thermometres placés sur des vaisseaux spatiaux, qui seront soumises a de tres hautes
températures lors de la réentrée dans 1’atmosphere et a de la radiation. Malheureuse-
ment, les FBG sont peu résistantes et stables lorsque la température dépasse les 800°C.
De plus, les défauts d’irradiation peuvent nuire davantage a la stabilité. [3]. Dans le
cadre de mon projet de maitrise, il était question de vérifier I’'influence de 1’irradiation

sur la stabilité des fibres et tenter d’améliorer et prolonger les conditions d’opération et



la vie des FBG pour des applications en technologie aérospatiales. Pour ce faire, il fal-
lait étudier 1’évolution des défauts apres irradiation, implantation et diffusion thermique
dans le coeur des fibres. L’étude de telles fibres permettra de caractériser 1’évolution des

défauts avant méme d’écrire un réseau de Bragg dans ces dernieres.

2.2 Rayons cosmiques

Comme mentionné dans le chapitre d’introduction, la motivation de ce projet est
I’optimisation de FBG qui seront soumises a des environnements difficiles, principale-
ment a I’espace. En plus des températures extrémes de ce milieu, les rayons cosmiques
sont tres dommageables pour presque tout matériel.

Les rayons cosmiques sont composés d’un flux de particules relativistes pouvant
provenir du soleil, de la galaxie, ou de sources extragalactiques [4]. La majorité de ces
rayons primaires n’atteindront jamais la surface de la Terre, étant donné la protection
fournie par le champ magnétique et I’atmosphere terrestres. Les particules qui atteignent
la surface sont, pour la plupart, des muons et des rayonnements secondaires, créés par
des cascades des rayons primaires. La plus grande partie des rayons cosmiques est com-
posée de protons de différentes énergies. Ceci compose jusqu’a 90% des rayons [3].
Ils peuvent également contenir des particules alpha, des électrons, certains nucléons,
des neutrinos et des rayons gammas. Les particules les plus énergétiques proviendraient
principalement de I’espace interstellaire et intergalactique [6][7], alors que les ions et les

électrons proviendraient du vent solaire[8]].



2.2.1 Les rayons cosmiques galactiques et extragalactiques

Comme mentionné ci-haut, les rayons cosmiques peuvent étre séparés en deux types
selon leur provenance : les rayons cosmiques galactiques et extragalactiques, et les par-
ticules solaires énergétiques. Les RCGs (rayons cosmiques galactiques et extragalac-
tiques) peuvent provenir de différentes sources. Les principales seraient les centres actifs
de galaxies [9], les supernovas[10] [11] et les étoiles a neutrons[7/].

Les galaxies a centres actifs sont caractérisées par une tres forte luminosité provenant
de leur coeur, dii a un trou noir supermassif. Une grande quantité de rayons gammas
est émise de ces galaxies dites actives. Le trou noir sert d’accélérateur de particules :
en effet, les trous noirs possedent une magnétosphere rotative, créant ainsi un effet de
centrifugeuse [[12]. Les particules chargées sont forcées de suivre les lignes de champ.
Des électrons peuvent méme €tre accélérés au-dela de 10'8 eV [13].

Les rayons cosmiques ultra-énergétiques (UHECRs) de plus de 10!8 eV sont tres
rares, mais néanmoins doivent étre considérés. Ils peuvent provoquer d’ importantes défaillances
dans les systemes de bord. Ces particules proviendraient des étoiles a neutrons ayant une
période de rotation inférieure a 10 ms[l6]. Comme 1’étoile qui s’effondre garde son mo-
ment cinétique, la rotation du noyau peut devenir incroyablement rapide. Cette rotation
rapide crée un fort champ magnétique qui créera a son tour un vent relativiste pouvant
accélérer méme des noyaux plus lourds (le fer par exemple) a ces immenses énergies.
Le champ magnétique créé permettra aussi a des électrons et neutrons a étre accélérés,

comme dans le cas des galaxies actives. Cependant, une source de UHECRs fut observée



dans la direction d’ Alpha du Centaure, ceci sans explication a ce jour.

Les supernovas, tel que proposé€ par F. Zwicky en 1934 [14]], seraient une seconde
source de rayonnements cosmiques. La supernova est définie comme 1’explosion en fin
de vie d’une étoile massive. Durant ce processus final, 1’étoile rejette la majorité de
sa matiere vers le vide interstellaire. Des protons sont ainsi accélérés par I’onde de
choc de la supernova et certains croisent la Terre [11]. Ces protons furent observés
par la désintégration de pions 7° : la collision de deux protons crée ces pions, qui se
désintégreront par la suite en rayons gammas. Ces protons composent les rayons cos-

miques a plus de 90%][4]].

2.2.2 Les particules solaires énergétiques

Ce type de rayonnement cosmique est principalement issu de la couronne solaire.
Les principales particules libérées de I’attraction solaire sont les neutrinos, interagissant
tres faiblement avec I’environnement, les rayons x ainsi que toutes les autres énergies de
photons, les protons et certaines particules alpha produites par les réactions nucléaires

dans le coeur []].

2.2.3 Motivations quant a la caractérisation de I’effet des rayons cosmiques

Selon Eric Gloutnay de I’Agence Spatiale Canadienne, [S]], 1’énergie des protons
solaires serait assez basse, soit 10-100 MeV, tandis que les protons galactiques et inter-

galactiques pourraient avoir une énergie allant jusqu’a 105MeV.



Tous les types de particules mentionnés ci-haut peuvent avoir un effet sur les matériaux,
ainsi que sur les €tres vivants. Elles peuvent, par exemple, modifier I’ADN. IBM rapporte
plusieurs problemes électroniques causés par I’irradiation de leur matériel[[15]. La com-
pagnie mentionne que les rayons peuvent engendrer une erreur par 256 megabytes par
mois, sur la Terre [[15]].

Egalement, la sonde Voyager 2 de la NASA a rapporté un dysfonctionnement impor-
tant de ses appareils électroniques dii aux rayons cosmiques. La NASA rapporte que le
plus gros frein au voyagement interstellaire est la présence de rayonnement cosmique.
Dans le cas qui nous occupe, les rayons cosmiques peuvent induire des défauts qui mo-
difient les fibres et pourraient accélérer ou au moins influencer I’effacement des FBG
observé a hautes températures. Il est donc nécessaire de bien caractériser I’effet de I’ir-
radiation des rayons cosmiques sur ces dernicres, et de comprendre les processus de
formation de défauts dans la silice composant les fibres [16].

De plus, grace aux simulations effectuées par SPENVIS, the Space Environment In-
formation System|17], qui seront présentés a la section 3.1, les dommages principaux
proviennent des protons. Les autres types de particules ne produisent pas autant de dégats
dans la structure de la silice et donc, ne sont pas aussi importants a caractériser que 1’ef-
fet des protons. Comme ils représentent la grande majorité des rayons cosmiques, une
simulation de I’effet des protons sur les fibres optiques est assez représentative de I’effet

global des rayons cosmiques.



2.3 Structure de la silice et fibres optiques

Les fibres optiques sont fabriquées a partir de silice, soit de SiO. La silice est définie
comme étant une structure amorphe ayant une transition vitreuse [18]]. Cette transition
est propre aux verres. Il s’agit d’un phénomene réversible lors duquel les propriétés
thermodynamiques et dynamiques du matériau amorphe sont modifiées. Cette transition
est associ€e a une température fictive Ty. En dessous de cette température, le matériel se
déforme plus facilement, et est dans un €tat plus mou. Lorsque la T est dépass€e, un €état
solide et vitreux et atteint, dans lequel la mobilité relative est tres basse. [19]

Afin d’expliquer les pics caractéristiques de la silice obtenus lors de la diffraction par
rayons X, il faut considérer la silice comme étant constituée de tétracdes. [20]. Chaque
tétraede partage un de ses sommets avec son voisin. Le centre de chacun des tétracdes
est occupé par un atome de silicium, et les sommets sont composés d’oxygene [21], tel
que présenté a la figure Ce modele est adopté encore de nos jours. Cependant, les
procédés de fabrication de la silice introduisent souvent des défauts dans le matériau,
et le modele s’en trouve modifié. Les différents défauts de fabrication seront traités a la
section 2.4.

Pour fabriquer les fibres optiques, le procédé le plus utilisé est de créer un lingot
de silice, généralement a partir d’une poudre obtenue par oxidation en phase vapeur
de SiCly, pour ensuite 1’étirer sous la flamme d’un chalumeau. Afin d’obtenir plusieurs
couches dans la silice, le lingot est dopé de GeO en son centre, ce qui modifie I’indice

de réfraction. Une couche de protection composée d’une résine est appliquée sur par des-
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Figure 2.1 : Structure de la silice en tétracde,

sus. Les fibres optiques permettent la transmission d’un signal électromagnétique puis-
qu’elles sont des guides d’onde : elles utilisent les propriétés réfractives de la lumiere.
En effet, ’indice de réfraction de la couche de coeur est 1égeérement plus grand que 1’in-
dice de la seconde couche, grace au dopage de germanium dans le coeur. Ce faisant, la
lumiere se retrouve réfléchie a I’intérieur et est donc piégée par réflexion totale interne.

Ceci est régit par la loi de Snell-Descartes :

nysin(0;) = npsin(6,) (2.1)

ou les n sont les indices de réfraction des deux milieux et 8, I’angle formée avec la
normale dans chacun des milieux. Il y a un angle critique en dessous duquel il ne peut y

avoir de réfraction et il y a donc réflexion totale interne.

0. = arcsin(%) (2.2)
1
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Une minime partie de la lumiere peut étre diffusée ou absorbée. La quantité d’énergie
qui est guidée dans la fibre est directement li€ a la quantité pouvant pénétrer la fibre. Un
cone d’acceptance est situé a I’entrée : si le rayon incident se situe dans ce cOne, il est
guidé par réflexion le long de la fibre. Sinon, il n’est simplement pas guidé. L’ ouverture

numérique caractérise ce cone d’acceptance selon la loi suivante :

O.N.=sin(0) = {/n2 —nZ (2.3)

L’angle 6 est simplement 1’angle d’incidence maximal pour que la lumiere soit guidée,
tandis que n. et ng sont, respectivement, I’indice de réfraction du coeur et I'indice de
réfraction de la gaine.

Les fibres optiques peuvent étre monomodes ou multimodes. Les fibres multimodes
peuvent conduire plusieurs modes, comme leur nom I’indique : elles transportent plu-
sieurs trajets lumineux. Les monomodes, quant a elles, ne conduisent qu’un seul mode
de propagation, puisque leur coeur est trop fin [22]].

Les pertes lumineuses dans les fibres sont minimales, puisqu’il y a moins de réflexions
entre la gaine et le coeur. Cette atténuation tres faible fait des fibres monomodes des
candidates de choix pour le transport d’informations. Puisqu’une proportion égale de
lumiere est atténuée a chaque unité de distance, I’atténuation dans les fibres peut étre
exprimée selon une loi de décroissance exponentielle en fonction de la longueur d’onde,

appelée la loi de Beer-Lambert :
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I(A,z) =IH(A)e™* 2.4)

ou I est I'intensité sortante de la fibre, Iy est I’intensité initiale, z est la longueur de la
fibre et o est le coefficient d’absorption en ¢!, Cette loi traduit donc la dépendance de
I’intensité lumineuse au matériau qu’elle traverse ainsi qu’a sa longueur. Le coefficient

d’absorption o dépend du matériau et de la longueur d’onde de la lumiere incidente.

o =— (2.5)

ou k est le coefficient d’extinction représentant la perte d’énergie électromagnétique du

faisceau incident. L’ absorbance dans la fibre peut également étre décrite comme suit : Si

T=— (2.6)

alors

2.7)

ou T est la transmittance. La transmittance est simplement définie comme le rapport entre
I’intensité lumineuse transmise et 1’intensité lumineuse couplée dans le coeur a I’entrée
de la fibre. Pour mesurer ces types de caractéristiques, une lampe ou un laser doit émettre
un signal optique d’une certaine longueur d’onde et un récepteur doit mesurer le signal

transmis. Dans le cas de cette recherche, une lampe au deutérium a été utilisée ainsi
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qu’un photomultiplicateur comme récepteur. Le montage sera discuté plus en détails a
la section 3.3.

En somme, les fibres optiques sont composées de silice et d’un coeur de silice et de
GeO», afin de modifier I'indice de réfraction de celui-ci. Ce faisant, la réflexion totale
interne permet la transmission presque parfaite de signaux lumineux sur des centaines

de kilometres.

2.4 Défauts liés aux types de fabrication

Lors de la fabrication de la silice, plusieurs impuretés peuvent étre introduites dans le
Si0,, créant ainsi des défauts qui pourraient étre observés par les mesures d’absorption
optique en spectrométrie. Comme expliqué précédemment, la fabrication de la silice et
des fibres menent a des défauts qui sont observables notamment par absorption optique.
Deux principaux types de fabrication sont utilisés afin de créer la silice. Les fabricants
peuvent se servir du quartz naturel afin de synthétiser du quartz fondu, ou d’un com-
posé d’oxygene et d’un composé de silicium, généralement le SiCl,. Etant donné que la
méthode de fabrication a un impact sur les défauts optiquement actifs qui seront présents
dans la silice et que chacune des méthodes ne different que peu, il est important de les
passer en revue. Plusieurs éléments de cette section sont décrits de maniere semblable
dans la these de Marc Verhaegen [23]. J’invite fortement le lecteur qui désire en ap-
prendre davantage sur les types de défauts et les processus de synthese a consulter cette

these.
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Le premier type se sert soit du quartz, soit de la silice amorphe, qui aura une faible
concentration de contaminants. Afin de faire fondre le quartz naturel, une fournaise
électrique ou une flamme peuvent étre utilisées. Pour la premiere technique, de la poussiere
métallique présente dans la fournaise, principalement de I’aluminium ou du titane, pour-
rait contaminer 1’échantillon. L’utilisation de la flamme, quant a elle, introduit une forte
concentration de groupement OH —, tel que décrit dans la these de M. Verhaegen [23]].

Les fabricants peuvent également se servir d’un composé d’un silicium et d’un com-
posé d’oxygene afin de créer la silice grace a la déposition chimique en phase vapeur
sous I’action d’une flamme. Le substrat est introduit dans une chambre. Il est par la suite
exposé aux composés de silicium et d’oxygene qui serviront de précurseurs avant de
réagir et se déposer sur le substrat initial, créant la silice de haute pureté [24]. Les com-
posés de silicium principalement utilisés sont le SiCl4 ou le SiH,4. Bien entendu, ces com-
posés risquent d’introduire des impuretés dans la silice. En utilisant le SiHy, il est fort
probable que la quantité de groupements OH~ augmentera, tandis qu’en se servant du
SiCly, du chlore sera introduit dans le composé. Le chlore introduit une raie d’absorption
optique a 3.8 eV. Finalement, en transformant la silice en fibre optique, il est nécessaire
d’introduire du germanium dans le coeur afin de modifier I’indice de réfraction. Le ger-
manium introduit une raie d’absorption optique a 5.14 eV [235]. Toutefois, ce pic ne fut
pas observé lors des mesures effectuées dans ce mémoire. La présence de germanium a
été confirmée, alors la basse sensibilité de nos appareils semble expliquer I’absence de

ce pic.
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2.5 Défauts liés a ’irradiation et théorie des pertes d’énergie

2.5.1 Processus de perte d’énergie

Afin de reproduire les défauts qui seraient créés par un voyage dans 1’espace, il faut
simuler les rayons cosmiques. Pour ce faire, les fibres optiques créées a partir de la
silice sont irradiées ou implantées. Les ions produisent des changements de structure
ou de composition tout en changeant 1’indice de réfraction et la photosensibilité des
fibres en interagissant avec leur structure. Un ion peut perdre son énergie, et ainsi pro-
duire des défauts, via deux processus de perte d’énergie : par processus collisionnel,
ou électronique. Ces deux processus ne forment pas le méme type de défauts et sont

dominants dans des plages d’énergie différentes.

2.5.1.1 Processus collisionnel

Ce processus est dii aux collisions élastiques entre les ions incidents et les atomes
de la cible. Dans notre cas il s’agit de la fibre. Une collision élastique est définie par
la conservation de 1’énergie du systeme. Selon M. Nastasi[26], les processus nucléaires
dominent lorsque I’énergie de 1’ion incident est basse, seulement de quelques keV. Deux
cas peuvent se produire, selon les caractéristiques intrinseques du systeme et de 1’ion
incident.

SiI’énergie transférée par un atome A en mouvement est plus grande que I’énergie de

liaison des atomes B du matériau, 1I’atome cible B se déplace dans le matériau et occupe
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une position interstitielle, créant ainsi une lacune. Il s’agit d’un défaut de Frenkel. Dans
le cas contraire, I’atome cible restera sur son site et dissipera 1’énergie qui lui a été
communiquée sous forme de vibrations atomiques dans le réseau qui I’entoure. Dans le

SiO,, I’énergie de déplacement du Si est de 9.3 eV et de 18.6 eV pour I’oxygene [23]].

2.5.1.2 Processus électroniques

Les interactions électroniques comprennent 1’excitation et 1’ionisation de la cible ou
des électrons des ions incidents, et les collisions électrons-électrons. Dans le cadre de
cette recherche, le processus dominant est I’ionisation. Les interactions électroniques
peuvent entrainer la brisure de liens chimiques, permettant ainsi un réarrangement de
la cible et la production de liaisons pendantes. Les liaisons pendantes sont, de fagcon
schématique, des picges formés par des liaisons chimiques. En effet, un atome ayant
une liaison pendante n’a pas une couche de valence totalement remplie. Il a un radical
immobile. Tous ses électrons ne sont pas en paire. Comme 1’atome est immobile puis-
qu’il est dans un solide, il est possible de faire la distinction entre radical libre et liaison
pendante. Forcément, ces liaisons sont tres réactives et auront tendance a se mettre en
pairs le plus rapidement possible. Contrairement aux processus nucléaires, les processus
électroniques sont dominants a haute énergie et petit nombre atomique de 1’ion incident.

Ces deux processus de perte d’énergie introduisent des défauts dans la silice, en plus

de ceux déja présents étant donné la fabrication des fibres et la synthese de la silice.
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2.5.2 Défauts optiquement actifs

Lors de I'irradiation de la silice, des défauts sont créés a 1’intérieur du coeur de la
fibre. Afin de caractériser I’effet des rayons cosmiques sur les fibres, il est nécessaire de
savoir quels défauts seront créés par I’irradiation ainsi que de suivre leur évolution en
fonction de la température. Tous les défauts sont li€s a la structure cristalline ou vitreuse
de la silice. Les changements de la structure peuvent toucher un seul tétraede de la silice,
ou agir sur I’interaction de deux tétracdes ensembles, ce qui est applicable aux verres et

aux cristaux.

2.5.2.1 Les centres E’

Les centres E’ sont précurseurs pour plusieurs autres défauts. Ils sont formés d’un
lien pendant d’une lacune d’oxygene dans la structure tétraédrique de la silice. Il s’agit
donc d’un trou piégé associé a un atome de silicium et trois oxygenes plutot que quatre.
IIs font donc partis de la catégorie des ODC, les oxygen-deficiency centers. Une schématisation
de la structure est présentée a la figure Etant donné les brisures de lien et la création
de liaisons pendantes, les centres E’ sont créés par des processus électroniques.

Quatre variantes de ce défaut peuvent €tre observées par spectrométrie. Si la lacune
d’oxygene migre vers un second atome d’oxygene d’un autre tétraede, il s’agit du défaut
E},. Cette variante du défaut n’est cependant pas observable aux températures dont il est
question dans ce mémoire [27]]. Un second défaut nommé E;,, présenté a la figure

est semblable a ce dernier. La seule différence est qu’il n’y a pas de lien formé avec un
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Figure 2.2 : Structure des centres E’

second tétraedre. Ces derniers sont créés selon la réaction suivante :

0=S8i—-0-S5i=0—-0=S8i-+-0-8i=0 (2.8)

Ceci implique la formation d’un défaut NBOHC (non-bridging oxygen hole center)
et en est donc le précurseur. Le défaut NBOHC est défini comme étant un oxygene
non lié ayant piégé un trou. Le déplacement de I’oxygene dans le lien Si-O entraine la
formation de liens Si-Si qui formeront ce défaut par ionisation. La quantité de ce défaut
est directement liée a la dose implantée. De plus, les centres E;, sont directement liés aux

défauts By, : lorsque la quantité de I’un augmente 1’autre diminue. En effet, le défaut
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B>, provient d’une lacune d’oxygene non relaxée, ce qui sera traité a la section 2.5.2.2.
Or, lorsque la lacune d’oxygene devient relaxée, ceci entraine la formation des défauts

La réaction se produit s’il y a brisure de liens Si-O, comme expliqué ci-haut. Etant
donné la brisure de liens, ce sont des processus électroniques qui entrent principalement

en jeu pour la création de ce type de défauts.

e

Si

Figure 2.3 : Structure du précurseur au centre E;,

Figure 2.4 : Schématisation du centre E;,

Un autre type de défaut E)', peut étre créé par collision €élastique, soit processus colli-
sionnel, ou par radiation ionisante. Etant donné que ces processus sont dominants a basse
énergie et que nous avons procédé avec des irradiations de hautes énergies, ce défaut ne

pourra étre observé dans le cadre de cette recherche que s’il est créé par ionisation. La
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réaction associée est :

0=Si—0-S8Si=0—-0=S8i-+7Si=0+0" (2.9)

Si la lacune d’oxygene d’un tétracde est remplacée par un atome d’hydrogene, il est

question d’un centre E ;3

Figure 2.5 : Structure du précurseur au centre E,B

R S

Figure 2.6 : Schématisation du centre EZ;

Le lien pendant de I’ autre tétra¢de ne pointe pas vers I’atome d’hydrogene. Ce défaut
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est créé selon la relation suivante [23]] :

0=Si—Si=0+H’ -0=Si—-H+0=Si (2.10)

Ce type de défaut doit forcément provenir d’une silice avec une concentration d’ions
OH ™ non-négligeable.

Un dernier type de centre E’ nommé Ej peut étre observé dans les silices conte-
nant du chlore [28]]. La présence de chlore favoriserait la formation d’une structure de
quatre tétracdes liés par un atome de silicium. Cette réaction serait déclenchée selon le

mécanisme suivant :

= Si—Cl —»=Si-+Cl° (2.11)

Les défauts E;, et Eb sont les principaux précurseurs a d’autres défauts optiques qui

seront observés dans les fibres de silice.

2.5.2.2 By (ODCID)

Les défauts B, font partis des ODC, soit les oxygen defiency centers, qui sont com-
posés d’une lacune d’oxygene, donc de deux sommets de silicium liés ensemble par
partage d’un électron chacun. Les Si sont, eux-mémes, liés a trois oxygenes. Les lacunes
d’oxygene dans les défauts ODC(II) sont définies comme €tant non relaxées. Une lacune

non relaxée voit ses électrons tre encore pendants, et non pas recombinés. Les électrons
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des liaisons relaxées des ODC(I) sont recombinés.

@

Si

Figure 2.7 : Schématisation des défauts ODC(II) avec lacune d’oxygene non relaxée

Le défaut responsable de I’absorption optique peut étre défini comme suit :

=85i—-Si= (2.12)

Lorsque la lacune est non relaxée, il est question d’un ODC(II). Cette lacune est

décrite par un silicium formant deux liens avec deux oxygenes, ainsi que deux électrons

non liés.

O==Si-- (2.13)

Lorigine de tels défauts n’est pas encore parfaitement établie dans la communauté
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scientifique, et trois théories se font compétition. Toutefois, la théorie de la lacune d’oxygene
non relaxée proposée par H. Imai est la plus généralement acceptée [29]. Les By, peuvent
étre précurseurs aux centres E’. En effet, lorsqu’un photon est absorbé par un silicium
relaxé, un ion positif de silicium lié a trois oxygenes ainsi qu’un électron libre sont créés.
Ce faisant, il est possible qu’un centre E’ soit créé. La bande d’absorption associée est

située a 5.02 eV.

2.5.2.3 Défauts de Germanium (ODC(I))

Lorsque le germanium est utilisé afin de changer I’indice de réfraction du coeur de
la fibre, il peut étre considéré comme une impureté et effectuer des changements dans la

constitution des tétraedes moléculaires décrits ci-haut.

Figure 2.8 : Structure des défauts de germanium
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En effet, ces tétracdes peuvent posséder un centre de germanium lié a trois oxygenes,
ainsi qu’une liaison pendante. Etant donné que ce défaut comprend une lacune d’oxygéne,
il fait parti de la catégorie des ODC. Le germanium cause une bande d’absorption a 241

nm, soit 5.14 eV. La figure représente schématiquement ce type de défaut.

Figure 2.9 : Schématisation des défauts ODC(I) avec lacune d’oxygene relaxée

2.5.2.4 LesdéfautsEetD

Deux autres défauts peuvent €tre observés dans la silice, et sont situ€s sensiblement
pres I'un de I’autre : les défauts E et D, respectivement a 7.6 eV et 7.1 eV. Ceux-ci sont
superposés dans la plupart des spectres, et leur vocation dans la littérature est minimale.

Le défaut E serait i€ a un ODC(I) : deux atomes de silicium auraient relaxés vers une

lacune d’oxygene. La bande d’absorption de 7.6 eV serait liée a une transition singulet-
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singulet. Un état singulet signifie que les électrons excités ont tous des spins opposés
deux a deux. La transition vers un état d’énergie plus faible est immédiate puisqu’elle
est autorisée par les regles de sélection [30].

Le centre D est habituellement voilé par la bande d’absorption E, et est difficile a
observer. Il s’agirait, toutefois, d’un ODC(II) dans lequel une transition singulet-singulet
serait effectuée, conduisant a un état plus stable. Ce défaut est principalement présent
dans la silice irradiée, entres autres par des protons [31]. La transition produit une bande
a 7.1 eV. Puisque ce défaut provient de la relaxation d’'un ODC(II), il est lié au défaut

Byg, tout comme le centre Ej.

2525 Dy

Une bande a 4.8 eV peut étre observée dans la silice de méthode de fabrication
par composés. Deux théories proposent une explication pour cette bande. La premiere
théorie est celle assignant ce défaut au NBOHC, présenté a la figure un oxygene
non-liant ayant piégé un trou. La seconde, la plus universellement acceptée, est celle de
la présence d’ozone moléculaire. En effet, dans les silices a faible concentration d’OH
des molécules de dioxygene pourraient étre précurseures a I’ozone. Selon Marc Verhae-
gen [23]], cette théorie semble étre plus fiable puisque I’absorption optique produite par
photoluminescence ainsi que la bande de 1’ozone se confondent. La simple présence
d’ozone moléculaire reproduirait donc cette bande lorsque 1’on observe par photolumi-

nescence 1’ensemble des défauts de la silice.
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Figure 2.10 : Schématisation de la structure du défaut NBHOC

252.6 E|

Le défaut E{, parfois nommé simplement E|, est étroitement relié au centre E;, il
est composé d’un tétracde avec un atome de silicium qui est lié a trois oxygenes, avec
une liaison pendante. Il s’agit, comme expliqué précédemment, d’un défaut provenant
d’un processus électronique. Ce défaut est relié a un pic d’absorption optique situé a
5.85 eV. E.P. O’Reilly [30] propose un modele expliquant cette bande d’absorption. La
bande serait créée grace a 1’excitation de 1’électron non-pairé du défaut E;, de la bande
de valence jusqu’a la bande de conduction. L’ état fondamental du centre E’ serait situé

bien au-dessous de la bande de conduction.
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25.27 o

Le défaut oz crée une bande d’absorption a 4.2 eV [32]. Il provient de la transition
d’un état excité singulet vers un état fondamental par fluorescence. Le photon reste ainsi
dans un état singulet et la transition se fait tres rapidement, comme le suppose la fluores-
cence. Il est observé dans tous les types de silice, et ne permet donc pas de discriminer la
méthode de fabrication. De plus, il est présent sans qu’il y ait une irradiation nécessaire.

L’excitation de 1’état fondamental a 1’état excité nécessite I’absorption d’un photon

d’énergie suffisante selon 1’équation suivante :

La désexcitation par fluorescence est décrite par celle-ci :

S1 — So + hVen + Chaleur (2.15)

ou hV,, est I’énergie du photon émis et hv,,, ’énergie du photon excité. Sy est 1’état

singulet excité et Sy, 1’état singulet fondamental [33]].

2.5.2.8 Défaut de Chlore

La présence de chlore dans la silice introduit un défaut optiquement actif a 3.8 eV.
Les silices créées a partir de composés de silicium (SiCls) présentent des molécules de

chlore interstitielles, comme expliqué a la section 2.4. La présence d’une bande dans
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la photoluminescence concordant avec la bande d’absorption centrée autour de 3.8 eV
confirme le type de fabrication des fibres optiques [34]. Ceci sera exploré plus loin dans

ce mémoire, a la section 4.1.9.

2.5.2.9 Radical peroxyde POR

Les défauts POR sont des radicaux peroxydes. Les peroxydes sont définis comme
des composés ayant une liaison oxygene-oxygene. Ce type de défaut met en jeu un seul
tétracde de la silice. Il est créé dans les silices a faible concentration d’ions OH ~, dans
les silices formées a partir de de quartz naturel et fondu dans une fournaise électrique, par
exemple. Afin d’obtenir un radical peroxyde, par définition, il faut un électron non-pairé
entre deux atomes d’oxygene. Comme expliqué précédemment, les liaisons oxygene-
oxygene dans la silice sont produites par déplacement d’un atome d’oxygene, et pro-
viennent donc de processus nucléaires. Ce composé est précurseur au centre POR. Par
la suite, le déplacement de I’électron non pairé partagé par les deux atomes, est effectué
par ionisation. Ce défaut met donc en oeuvre les deux processus de perte d’énergie.
Les défauts POR font une bande d’absorption a 7.7 eV[1]]. Ces défauts sont difficiles a
observer étant donné la présence du gap de la silice se trouvant autour de 9 eV.

Les défauts NBHOC et les défauts POL peuvent également €tre précurseurs aux radi-
caux peroxyde [35]]. Lorsqu’ils sont créés de cette maniere, les défauts POR produiraient
une bande d’absorption importante a 7.7 eV, ainsi qu’une faible bande aux alentours de

5.5 eV [36]. Cette énergie d’absorption est associée a la plus faible transition singulet-
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Figure 2.11 : Schématisation du défaut POR

singulet [37]].

2.5.2.10 Pont peroxyde POL

Les défauts POL sont définis comme étant des ponts peroxydes, et sont les principaux
précurseurs aux radicaux peroxydes présentés a la section 2.5.2.9 [1]. Ils proviennent
des silices a faible concentration de radicaux OH ~, qui comportent toutefois une bonne
quantité d’oxygene. Ce défaut a le plus bas niveau d’énergie pour les atomes d’oxygene

interstitiels [30]. Les POL sont définis comme suit :

=S5i—-0-0-Si= (2.16)

Ce qui est, une fois transformé en représentation moléculaire, équivalent a la figure
2.12

Ce défaut génere une bande d’absorption aux alentours de 6.5 eV.
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Figure 2.12 : Schématisation du défaut POL

2.5.2.11 Liste des défauts

Les propriétés des défauts présentés dans ce chapitre sont résumés au tableau ci-

dessous, en ordre d’énergie d’absorption.

Défaut Bande d’absorption (eV) | Largeur mi-hauteur (eV)
Chlore 3.8 0.5
(075 4.6 0.5-0.6
Dy 4.8 0.85-0.95
By 5.02 0.45
Germanium 5.14 non-répertoriée
POR 55 0.8-1
Ej 5.85 0.6-0.8
POL 6.5 0.9
D 7.1 0.8
E 7.6 0.4-0.65
POR 7.7 0.8-1

Tableau 2.1 : Défauts présents dans la silice et leur bande d’absorption

Le graphique [2.13] présente les défauts du tableau [2.]]et leur pic d’absorption.
D’autres défauts peuvent étre présents dans la silice. Ce répertoire ne tient compte

que de ce qui fut observé dans les fibres optiques au cours de cette recherche ainsi que des
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Figure 2.13 : Défauts dans la silice retrouvés dans la littérature

défauts précurseurs a ces derniers, étant donné que les mémes fibres ont été utilisées tout
le long de la recherche. Les autres défauts pouvant étre créés dans la silice se trouvent
soit dans des plages d’énergie auxquelles notre détecteur n’est pas sensible, soit ils ne
sont pas créés par irradiation avec des protons aux fluences pertinentes pour ce projet.
Des défauts peuvent également €tre générés par d’autres types de particules incidentes.
Il existe aussi de nombreux défauts li€s a d’autres impuretés que celles que nous avons
discutées. Les défauts créés par irradiation seront présentés au chapitre 4 en fonction de

la fluence utilisée.
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2.5.3 Diffusion thermique et évolution des défauts

Les FBG sont utilisées dans un environnement spatial pour mesurer la température
de différentes composantes, notamment lors de la ré-entrée dans 1’atmosphere. Le but
initial de cette recherche était d’examiner si les défauts induits par irradiation favorisent
une dégradation plus rapide des FBG. Les réseaux des FBG sont écrits par irradiation
aux UV, donc par génération de défauts, et la présence de défauts pourrait avoir une in-
fluence, par exemple en accélérant la diffusion ou le processus d’annihilation qui conduit
a I’effacement des réseaux de Bragg. Malheureusement, nous n’avons pas pu obtenir de
FBG et avons plutdt étudié 1’évolution thermique des défauts créés par irradiation dans
des fibres optiques vierges.

Chaque défaut ne réagit pas aux mémes températures, au méme taux et selon les
mémes processus de diffusion[38]]. Une étude des recuits permet également de confir-
mer les défauts identifiés par absorption optique. S’il est limité par une seule barriere
importante, le taux d’annihilation des défauts suit une loi d’ Arrhénius :

ou Vv est le taux d’annihiliation, vy est le parametre de 1’ordre de la fréquence des
phonons, E4 est I’énergie d’annihiliation, T est la température et k est la constante de
Boltzmann [39]. L’énergie d’activation permet de caractériser I’évolution d’une réaction

chimique en fonction de la température d’activation. A certaines températures, certains
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défauts disparaissent. Les recuits permettront de confirmer les défauts identifiés par
le spectrometre. Chaque défaut peut étre activé thermiquement avec une seule énergie
d’activation. Des processus limitatifs différents de migration des défauts entrent en jeu.
Cependant, la cinématique reste sensiblement la méme. Les réactions peuvent étre ex-

pliquées comme suit[40] :

C—V+I (2.18)

V +1 — Annihilation (2.19)

ou C représente la concentration de défauts, V la concentration de lacunes, I la concentra-
tion d’interstitiels et la fleche représente les taux de réaction. En gros, un défaut réagira
a un certain taux créant des lacunes et des interstitiels. Ces lacunes et ces interstitielles
pourront se recombiner en migrant dans la structure, créant une annihilation du défaut
de départ.

Par exemple, selon M. Sokoloski [40], lorsqu’il y a présence de défauts impliquant
du germanium, la diffusion thermique engendrera un mouvement des lacunes et une

recombinaison dépendant de la température.

2.5.3.1 Annihilation E’

Les centres E’, comme expliqué a la section 2.5.2.1, proviennent d’une lacune d’oxygene

dans le tétracde de silicium et d’oxygene a proximité d’une liaison pendante. La réaction
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est définie comme suit [41] :

=Si—Si=—Si-+7Si=+e (2.20)

Le processus d’annihilation de ce défaut varie en fonction de la concentration de
OH- dans la silice [42]]. La présence de cet ion dépend de la méthode de fabrication de
la silice.

Les centres E’ sont annihilés selon la réaction suivante lorsqu’il y a une forte présence
de OH- dans la silice.

=Si—OH —Si—0-+-H° (2.21)

Ce type de défaut atteint sa température d’activation a 700 °C [41]]. Avant cette
température, I’hydrogene atomique réagirait avec les lacunes d’oxygene, résultant en une
augmentation des centres E’. Apres cette température d’activation, toutefois, la concen-
tration de ces centres diminueraient rapidement a cause de la diffusion de I’hydrogene

atomique. L’équation régissant cette réaction est :

H4=Si—Si=->=Si-+=Si—H (2.22)

De plus, comme les centres E’ sont précurseurs aux défauts NBOHC, leur migration
peut créer une nouvelle structure plus stable. Ces défauts peuvent se recombiner avec

les centres E’, aidant également a diminuer la concentration de ces défauts. Le défaut
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NBOHC est simplement un électron non-pairé sur un atome d’oxygene. Ce défaut est
créé selon la réaction présentée a la section 2.5.2.1.

Dans les silices a faible concentration d’OH-, comme dans les silices produites a
partir d’'un composé de chlore, les centres E’ réagiraient avec les molécules d’oxygene

interstitielles selon la réaction suivante :

=S5i-4+40-—-=S5i—-0 (2.23)

Dans ce type de silice, les défauts E’ seraient annihilés aux alentours de 400°C.

2.5.3.2 Annihilation POR et NBOHC

Les NBOHC sont annihilés a la méme température que les E’, mais ne réagissent
pas au méme taux. La création de ce défaut par irradiation se produit grace aux centres
E’, puisqu’ils en sont les précurseurs [41]]. Le processus inverse se produit lors de la

diffusiondans les silices a forte concentration de OH-[42]] :

=Si+0-+=85i-—==85i—-0-Si= (2.24)

Dans les silices a faible concentration d’OH-, la diffusion des NBHOC généreraient
des radicaux peroxydes (= Si-O-O -). Les NBHOC seraient completement disparus aux

alentours de 600°C.
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2.5.3.3 Annihilation ODC(I) et ODC(II)

Il y a peu de littérature sur les défauts ODC(I) et ODC(II). La plupart des informa-
tions présentes traitent de ces défauts lorsqu’ils sont créés par rayonnement gamma. Les
processus de diffusion restent tout de méme semblables [42]. La présence du défaut de
germanium (ODC(I)) n’est pas lié a I’irradiation de la silice. Les défauts extrinseques ne
diffusent qu’au-dela de 850°C [42], puisqu’ils sont stables. Leur présence n’affecte que
tres peu la structure de la silice. Selon M. V. Minke[43], le processus de diffusion impli-
querait des liaisons pendantes, qui favoriseraient la présence d’atomes de germanium a
leur proximité. Le germanium serait diffusé dans la silice a la méme énergie d’activation
que le silicium.

Le processus de diffusion des ODC(II), les défauts B, serait semblable au proces-
sus d’annihilation des centres E’ [44]]. La réaction de ce défaut avec certaines molécules
diffusant dans la silice, telles que 1’oxygene ou I’hydrogene, serait le principal processus
responsable de 1’annihilation des ODC(II).

Dans les silices a forte concentration de OH-, I’énergie d’activation se situerait autour
de 500°C, étant donné la plus forte concentration des atomes nécessaires a la réaction[45]].
Dans les silices a faible concentration de OH-, la température d’activation se situerait
plutdt aux alentours de 650°C. Les ODC(II) réagiraient avec des molécules d’oxygene
interstitielles plutdt qu’avec 1’hydrogene atomique. La diffusion de cet hydrogene ato-
mique est dominant dans les silices a forte concentration de OH-, comme expliqué a la

section 2.5.3.1.



CHAPITRE 3

METHODOLOGIE EXPERIMENTALE

Cette section présente la méthodologie expérimentale utilisée tout au long de la re-
cherche. En traitant premierement des simulations numériques des rayons cosmiques,
on peut ensuite expliquer comment reproduire leur effet avec 1’accélérateur de parti-
cules, puis mesurer les défauts créés par absorption optique. Ce chapitre expose aussi
la méthode utilisée pour les recuits, ainsi que la description du montage de mesures
ToF-SIMS. Une breve étude de la variabilité des données et stabilité des mesures est

effectuée.

3.1 Simulations numériques SRIM et Spenvis

Afin d’utiliser les fibres optiques a réseau de Bragg comme moniteur optique pour
des systemes de bord en technologies aérospatiales, il est important de bien étudier 1’ef-
fet de I’environnement sur la performance de ces fibres. L’espace et les conditions de
reentrée 1I’atmosphere constituent des environnements difficiles dans lesquels les radia-
tions et les températures extrémes peuvent transformer les propriétés optiques de la si-
lice. Pour simuler ces effets, il faut investiguer les conditions dans lesquelles 1’irradiation
et les recuits se produiront.

Deux programmes ont été utilisés afin de simuler les rayons cosmiques pour bien en

reproduire les effets. SRIM, the stopping and range of ion in matter program[46], permet
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de simuler les pertes d’énergie dans la silice par des protons, la distribution de défauts
a une certaine énergie d’irradiation, ainsi que plusieurs autres caractéristiques qui per-
mettront de reproduire les rayons cosmiques dans un laboratoire sur la Terre. SPENVIS,
the space environment information system[17)], permet d’estimer la fluence de protons
ou d’électrons pour un voyage d’un certain nombre d’années a une certaine orbite. En
étudiant les résultats, il fut décidé qu’afin de considérer tout le temps le pire des cas,
il faudrait étudier les rayons cosmiques dans les conditions produisant le plus de dom-
mage, pour un voyage de 10 ans. Les caractéristiques correspondant a ceci sont celles
d’un voyage a orbite basse avec une irradiation produite par des protons. Cependant,
certains articles provenant de 1’astrophysique ont étudié la vraie fluence percue par des
astronautes en orbite basse autour de la Terre, et proposent des valeurs différentes que
celles de SPENVIS. En comparant ces données, une grande plage de fluences a étudier

fut choisie afin de considérer le plus de possibilités.

3.1.1 SPENVIS et simulation des caractéristiques des rayons cosmiques

Afin de pouvoir simuler les rayons cosmiques, il est nécessaire de déterminer les
énergies des protons qui irradieraient les FBG en orbite, ainsi que leur fluence. Il faudra
regler I’accélérateur afin d’obtenir une concentration de dommages d’irradiation sem-
blable au coeur d’une fibre. SPENVIS propose une certaine plage d’énergie de protons,
ainsi que leur fluence a cette altitude. Selon E.R. Benton, la dose recue a basse orbite

terrestre est de 90 mGy/an. La basse orbite terrestre est définie comme 1’orbite centrée
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autour de la Terre pouvant effectuer au moins 11.25 périodes par jour. L’eccentricité
doit étre plus basse que 0.25 [47]. Un Gray est équivalent a un joule d’énergie par kilo-
gramme. Il est donc question de reproduire cette dose a partir de I’accélérateur TANDEM
de I’Université de Montréal. Plusieurs énergies de protons sont proposées par SPENVIS
et ces énergies doivent €tre modulées par leur fluence afin d’arriver a la méme dose
présentée ci-haut. La table suivante 3.1 présente quelques €nergies typiques de protons
proposées par le logiciel. Le nombre de lacunes créées a été calculé par SRIM. Toutes
les simulations présentées dans ce chapitre stipulaient que des protons des différentes
énergies listées au tableau 3.1 irradiaient sur une fibre optique. La fibre était simulée
sans gaine protectrice de plastique. Le faisceau rencontre en premier une €paisseur de 55
um de SiO,, 10 um de SiO; pour le coeur, puis la seconde partie de la gaine, également
d’une épaisseur de 55 um de Si0;. Cette configuration permet de simuler la face trans-
versale de la forme cylindrique de la fibre. Le GeO, n’étant présent qu’en tres petite
quantité, il a été négligé dans ces simulations. Afin d’estimer le dommage, toutes les
simulations ont été faites de maniere détaillée avec une cascade complete des dommages
(detailed calculation and full damage cascades).

Selon SPENVIS, a basse orbite, les protons de 6 MeV auraient une fluence par inter-
valle d’énergie si basse que leur effet serait négligeable. Il faut obtenir la concentration
de dommages dans le coeur de la fibre suite a une irradiation par ce spectre de rayons
cosmiques pendant 10 ans. Pour ce faire, il faut d’abord calculer la fluence sommée a

partir des valeurs présentées avec la formule suivante :
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Energie des photons (MeV) | Fluence totale (/cm2/MeV) | Nombre total de lacunes par ion
0.1 5.01 x 1013 16.3
0.2 3.03 x 1013 17.9
0.4 5.95 x 1014 20
0.6 8.27 x 1013 21.7
0.8 5.01 x 1013 23.3
1 1.54 x 1012 24.8
2 6.45 x 10'! 32.3
4 8.85 x 109 7.4
6 1.63 x 1097 4.6

Tableau 3.1 : Fluence par intervalle d’énergie totale a I’orbite géodésique pour un voyage
de 10 ans dans I’espace, ainsi que le nombre de lacunes créées par ion selon SRIM

inf
P, = / e (€)de' 3.1)

ou & représente 1’énergie étudiée, P la fluence totale sommée et ¢ la fluence totale

donnée par SPENVIS. Afin de calculer ceci, la méthode des trapezes fut utilisée numériquement :

N LICRTCHIN a2

Les fluences sommées sont présentées au tableau 3.2.

Notons que, selon les simulations de SRIM, seuls les protons de plus de 3 MeV sont
capables d’atteindre ou de traverser le coeur de nos fibres. La fluence serait donc de
’ordre de 10" ¢m™2 pour des protons a une énergie de 4 3 6 MeV, comme présenté
au tableau précédent. Les photons de 4 MeV et 6 MeV auront donc un effet sur les
défauts dans les fibres étant donné leur fluence non-négligeable. Les protons de plus

haute énergie restent toutefois peu importants dans le cadre de cette étude. En effet,
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Energie des photons (MeV) | Fluence totale (/cm?2)
0.1 1.48 x 101
0.2 8.22 x 1014
0.4 1.56 x 104
0.6 2.86 x 1013
0.8 1.05 x 1013
1 6.90 x 102
2 1.30 x 1012
4 2.86 x 10!
6 2.23 x 10"

Tableau 3.1 : Fluence totale sommée a 1’orbite géodésique pour un voyage de 10 ans
dans I’espace

les résultats d’irradiation de protons de 5 MeV 2 une fluence de 10° particules par cm?

présentés au chapitre 4 démontrent qu’a une aussi basse fluence, la modification de 1’ab-
sorption optique n’est pas détectable avec nos instruments.

Il existe une méthode alternative pour estimer la fluence nécessaire pour produire un
certain niveau de dommage. Selon A.H. Sullivan [48]], une équation simple lie la fluence,

la fluence ¢ des particules incidentes et leur taux de perte d’énergie fl_)b;'

dE
D =1.602 x 10*“@55\; X Bgx g ! (3.3)

D est la dose recue. Elle est calculée pour toutes les énergies de protons avec un pou-
voir d’arrét électronique et est présentée a ’annexe [LIL En observant ces tableaux, il
est évident qu’il faut tout d’abord savoir si I’on se situe en régime de pertes d’énergie
nucléaires ou électroniques, puisque le Z—f; est différent. Le tableau comportant toutes les

énergies de protons avec un pouvoir d’arrét nucléaire est présentée a I’annexe Dans
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le cas de protons provenant de rayons cosmiques, I’énergie est assez grande, comme
présenté a la section 2.5.1.2, et les pertes d’énergie sont électroniques.
Donc, par exemple, si I’énergie des protons est de 5 MeV, le fil_§ est de 6.367 x 1072

MeV/(mg/cm?)et 1a dose a basse orbite terrestre est de 90 mGy/an.

90 = 1.602 x 1071 x 6.367 x 1072 (3.4)

® = 8.33 x 102cm™2 (3.5)

Dans ce cas, la fluence regue 2 basse orbite pour des protons de 5 MeV est de 8.33 x 1012
particules par cm?. A partir de ce calcul simple, il est donc possible de savoir com-
ment reproduire les rayons cosmiques a différentes énergies de protons. Les valeurs de
fluences sommées proposées par SPENVIS sont plus de 10 fois plus basses que celles
obtenues par cette formule. Plusieurs fluences seront donc étudiées au chapitre 4 de ce
mémoire afin de caractériser I’effet des rayons cosmiques prévu par ces deux théories.

2

Cependant, une fluence de 10'? ¢m ™2 sera priorisée lors des recuits puisqu’il s’agit du

scénario milieu.

3.1.2 Simulation des dommages par SRIM

Le programme SRIM The Stopping and Range of lons in Matter[46] permet de cal-

culer les fl—g nécessaires au calcul de la dose 3.4, ainsi que d’estimer les dommages, la
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profondeur d’irradiation ou d’implantation ainsi que la distribution des ions.

Comme précisé ci-haut, les 3—5 sont calculés a partir des tables de profondeur Stop-
ping and Range. La table compleéte pour le SiO; est présentée a I’annexe [I.IL Les énergies
de proton du tableau 3.1 sont présentées avec leur % dans les fibres au tableau 3.3.
Comme les processus dominants a haute énergie sont électroniques, seul le g—f; associé a
ce processus est considéré.

Afin d’estimer le dommage engendré par les rayons cosmiques en termes de concen-
tration de dommages plutot qu’en Gy, des simulations SRIM a plusieurs énergies ont
été effectuées. Premierement, il était nécessaire de calculer le nombre de lacunes par
ion aux différentes énergies de photons proposées par SPENVIS. Comme présenté au
tableau 3.1, le maximum de lacunes est créé avec des protons de 2 MeV, avec 32.3 la-
cunes par ion. Or, comme une €nergie de 3 MeV est nécessaire afin d’atteindre le coeur,
seulement 7.4 lacunes par ion sont produites.

Si la particule incidente traverse la fibre créant des défauts sur son passage par pro-
cessus électronique majoritairement, il s’agit d’irradiation. A des fins de comparaison
avec plusieurs articles, une énergie de 5 MeV pour les protons incidents a été choisie.
Selon SRIM, une telle énergie incidente engendra le type de distribution des ions et
des dommages présenté aux figures et Comme mentionné a la section 2.5, les
processus électroniques sont dominants a 5 MeV. 99.95% des pertes d’énergie sont par
ionisation, 0.01% proviennent des reculs et 0.04% du mouvement des phonons.

Les fluences pour les protons de 5 MeV ont été choisies entre 10° et 10! cm 2
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Figure 3.1 : Distribution des ions incidents dans la fibre optique pour une énergie inci-
dente de 5 MeV

afin d’obtenir une assez grande gamme de fluences permettant d’étudier I’évolution des
défauts en fonction de I'irradiation. Selon la formule 3.3, la fluence réelle recue a basse
orbite se situant entre 10'2 et 1013 cm 2, les défauts qui seront créés lors du voyage ont

été étudiés dans la gamme de fluences choisies.

3.2 Implantation et irradiation

Afin de reproduire les effets des rayons cosmiques sur les fibres optiques, le Tandem

de I’Université de Montréal a été utilisé pour générer des radiations semblables a celles
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Figure 3.2 : Distribution des atomes déplacés pour une énergie incidente de 5 MeV

calculées dans la section précédente.

Tous les résultats présentés dans ce mémoire ont été obtenus a partir d’un montage ef-
fectué avec des fibres de marque Nufern. II s’agit de fibres monomodes de type 780 HP,
de longueur d’onde de fonctionnement se situant entre 780-970 nm. Le seuil se situe a
730 £ 30 nm. Le diametre de la gaine est de 125 = 1.0 um, et le coeur a une grosseur

de 4.4 um.
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3.2.1 Fonctionnement de ’accélérateur Tandem Van Der Graaf

Cette sous-section se propose d’expliquer rapidement le fonctionnement de I’ accélérateur,
étant donné que celui-ci a été un des appareils les plus utilisés dans le cadre de cette
maitrise.

Les rayons cosmiques ayant un effet nocif sur les moniteurs optiques sont principa-
lement composées de protons. Afin de les reproduire selon les énergies et les fluences
décrites au chapitre 2, il fallait utiliser I’accélérateur Tandem.

Tout d’abord, une source duoplasmatron permet la production d’ions négatifs. Un gaz
d’hydrogene est envoyé dans une chambre ou un filament avec une couche de barium est
installé. Ce filament est chauffé, et une tension entre 1’anode et le filament, jouant le
role de cathode, est appliquée. Ce faisant, un premier plasma est créé. Un second plasma
plus condensé est formé entre I’anode et la fente d’extraction. Le plasma ainsi condensé a
une couche extérieure principalement composée d’ions négatifs. Ces ions sont accélérés
et focalisés vers le terminal haute-tension de 1’accélérateur en passant par une lentille
Einzel. IIs passent ensuite dans un aimant d’analyse permettant de sélectionner I’ion ou
I’atome a accélérer en fonction de sa masse. Une seconde lentille focalise le faisceau,
juste avant son entrée dans la colonne d’accélération.

Un terminal chargé positivement est situé au milieu de cette colonne. Les ions négatifs
sont donc attirés par le terminal. Un gaz d’azote est introduit dans le terminal, dépouillant
I’ion négatif de ses deux électrons, ne laissant que les protons, dans ce cas-ci. Les pro-

tons sont alors repoussés par le terminal positif et accélérés une seconde fois, grace au
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méme voltage, dans la seconde moitié€ de la colonne d’accélération. L’ accélérateur porte
le nom de Tandem en raison de ce processus d’accélération en deux étapes grace au
méme voltage. Les protons de 5 MeV sont ensuite dirigés vers la ligne d’implantation
utilisée [49]. L’énergie d’irradiation était toujours de 5 MeV. Cependant, le courant du
faisceau allait de 1 nA pour les irradiations aux plus petites fluences (10° cm™2) a 500

nA aux plus fortes fluences (101> cm=2).

3.2.2 Meéthodologie des irradiations et implantations

Préalablement a I’irradiation ou I’implantation, les fibres optiques étaient toutes préparées
de la méme maniere. Elles étaient coupées en morceaux de 20 cm. La partie centrale de
la fibre était grattée sur 2 cm avec une lame de rasoir afin d’enlever la gaine. Elle était
par la suite placée dans de 1’acétone afin d’éliminer toute résine restante. Chaque fibre
était étiquetée. A chaque utilisation de 1’accélérateur, un groupe test de fibres étaient
également préparé et placé dans la chambre du tandem sans étre irradié€ afin de vérifier
la validité des mesures d’absorption optique. L’accélérateur étant souvent en fonction,
méme si la ligne était isolée, il pouvait y avoir un risque de contamination radioactive par
d’autres expériences. En comparant avec le groupe test, cette possibilité était éliminée.
Ceci sera traité de facon plus détaillée a la section 3.4.3.

Les fibres étaient par la suite placées sur le porte-échantillon. Une plaque de tan-
tale installée entre les fibres et le porte-échantillon empéchait 1’ activation radioactive de

ce dernier. Il comporte quatre faces. Deux faces étaient utilisées pour I’irradiation des
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fibres, une pour le port du groupe test, et la derniere comportait un morceau de plas-
tique sur une plaque de tantale, servant a situer le faisceau. Un masque de tantale avec
un trou de 1 cm? en son centre était installé devant le porte-échantillon dans la chambre
d’implantation. En irradiant le morceau de plastique, ce dernier s’obscurcissait en rai-
son des défauts créés a I'intérieur et il était possible, grace a une caméra située dans la
chambre d’implantation, de dessiner sur un écran d’ordinateur I’emplacement exact du
faisceau et de descendre ou monter le porte-échantillon en fonction du carré brilé pour
que les fibres soient bien irradiées. Quatre irradiations de fluences différentes pouvaient
étre faites par jour : I’irradiation se faisant sur 1 cm de longueur sur chaque fibre, chaque
paquet de fibres devait étre séparé d’au moins 2 cm, ne laissant que la place pour deux
paquets par coté.

Avant de placer le porte-échantillon devant le faisceau, deux courants sont lus a la
salle de controle : le courant au masque, et le courant a la cage de Faraday, située apres le
porte-échantillon. Afin d’obtenir la bonne fluence d’irradiation, 1’intégrateur de courant

doit étre ajusté en fonction de ces deux courants selon la régle suivante :

019, Rapport

Ddx1.602x%1
* * Gamme

x Aire = Compte 3.6)

ou le rapport est le rapport des courants entre le masque et la cage de Faraday, la gamme
est la gamme de mesure au masque et P est la fluence désirée. L aire est 1’aire du trou
dans le masque utilisé. Les fibres ont été irradiées sur une distance de 1 cm avec un

masque d’aire de 1 cm?, sauf si indiqué autrement.
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Comme le courant dans I’accélérateur peut ne pas étre stable, une mesure est prise

avant et apres chaque mesure, afin de pouvoir connaitre 1’incertitude sur les irradiations.

3.2.3 Variabilité des mesures

Afin de s’assurer que chacune des manipulations effectuées n’avait pas d’effet sur
I’absorption optique des fibres, des tests de variabilité des mesures ont été effectués
tout au long de la recherche. Premierement, il était question de vérifier qu’en préparant
une fibre comme présenté a la section 3.2.2 sans irradier la fibre, I’absorption optique
résultante serait la méme que pour une fibre vierge. Deuxiemement, en coupant un bout
non-irradié sur une fibre irradiée, le profil retrouvé devrait également €tre celui d’une
fibre vierge. Troisiement, les mesures d’absorption optique d’une fibre irradiée devraient
tout le temps €tre semblables. Finalement, une irradiation sur 1.2 mm et sur 3 cm ont été
effectuées afin de vérifier I’effet de la longueur d’irradiation sur les défauts optiques.

Pendant plusieurs irradiations, des fibres nommées Wilson furent dégainées sur 2 cm
et placées dans I’accélérateur sur le porte-échantillon, mais ne furent pas irradiées. La
figure présente 1’absorption optique de deux fibres Wilson comparées a une fibre
vierge. L’analyse de ces données fut effectuée selon le programme présenté a la section

3.3.

Le spectre de la fibre vierge comporte plusieurs pics d’absorption assez étendus.

Etant donné que la lumiére passe au travers de la fibre de 20 cm, c’est comme si les
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mesures €taient faites au travers d’un échantillon de 20 cm d’épaisseur. Ce faisant,
I’atténuation devient trés importante et une quantité plutot faible de défauts peut en-
gendrer des pics considérables. Une hypothese quant a la provenance de ces pics sera

formulée a la section 4.1.1 de ce mémoire.

T T T T T T
Bl “Wierge |4
— Wilson 1
— Wilgon 2
5 — -
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4
fa]
2 — |
1 _ ==t
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3 4 - G 7 g
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Figure 3.3 : Graphique du coefficient d’absorption en fonction de la longueur d’onde
pour une fibre vierge ainsi que deux fibres préparées et non-irradiées

Force est de constater que la préparation des fibres n’a effectivement pas d’impact
significatif sur la création de défauts optiques qui seront par la suite visibles par spec-
trométrie. Les différences d’intensité sont celles attendues en raison de la variabilité des

mesures, et les pics sont situés aux mémes endroits.
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Le calcul utilisé afin d’obtenir le coefficient d’absorption optique des fibres irradiées
a été présenté a la section 3.3. Or, dans ce calcul, la longueur d’irradiation et le reste de la
fibre non-irradiée sont importants et séparés. Il est donc intéressant de savoir si la partie
non-irradiée de la fibre irradiée donne le méme spectre d’absorption optique qu’une fibre
vierge, comme il serait attendu. La figure [3.4]présente les spectres pour une fibre vierge,

et pour un bout non-irradié d’une fibre irradiée .

Fibre vierge
Fibre vierge

oz

R | 1 1 1 1 |
2 3 4 5 G 7 3 g
Energie des photos (s%)

Figure 3.4 : Coefficient d’absorption en fonction de la longueur d’onde pour une fibre
vierge (verte) et un bout non-irradié de fibre irradiée

Encore une fois, il y a peu de différence. Les pics de défauts sont les mémes, et
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I’intensité n’étant pas significative, les deux courbes sont donc semblables. Il est donc
possible de conclure que, dans les calculs, la partie non-irradiée de la fibre non-vierge
est équivalente a une fibre vierge de longueur plus courte, ce qui sera considéré dans les
calculs présentés a la section 3.4.

Dans le méme esprit, il est intéressant d’étudier 1’effet de la longueur d’irradiation
sur le spectre d’absorption optique. Pour ce faire, des fibres furent irradiées a 10! cm =2

sur soit 1 em?, 8.22 ecm? ou 0.12 cm?. Effectivement, selon I’équation 3.12, la longueur

d’irradiation a un impact direct sur le coefficient d’absorption.

12 T T T T T

il cm'2,1 cm?
10" em®, 8.22 cm?
10 10" em2, 042 em? |

oz

2 L L | L L !
2 =) 4 5 B 7 B8 El

Energie des photons (eV)

Figure 3.5 : Coefficient d’absorption en fonction de la longueur d’onde pour différentes
longueurs d’irradiation & une fluence de 10'! cm—2

Comme attendu, lorsque la fibre est irradiée sur une plus grande longueur, les défauts

créés sont plus nombreux : le coefficient d’absorption optique est le méme, mais le pro-
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duit az est plus grand. Comme I’atténuation devient trés grande, peu d’intensité réussit
a passer pour produire un faible nombre de comptes au PM. Le bruit masque une par-
tie des éléments du spectre. Le spectre de la fibre vierge est également présenté dans le
graphique, pour comparaison. La différence entre le spectre d’absorption pour une fibre
irradiée sur 1 cm? et 0.12 cm? n’est pas détectable avec nos instruments puisqu’elle est
trop faible.
Finalement, il est intéressant de s’ assurer que les irradiations de méme fluence donnent

tout le temps le méme graphique d’absorption optique. Les deux fibres utilisées prove-
naient de la méme bobine de fibres et étaient irradiées la méme journée par la méme

fluence. Les résultats sont présentés aux figures [3.6]et

10" em? a

6F 10" em?b | o

oz

K ! I | | ! |
2 3 4 & 6 7 g 2
Ernergie des photons (V)

Figure 3.6 : Coefficient d’absorption en fonction de la longueur d’onde pour deux fibres
irradiées a 10! cm ™2 sur 1 em?
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Dans la figure la différence entre les deux spectres des fibres irradiées a 10!!
cm™? est principalement dans I’intensité du coefficient d’absorption, et non pas dans les
pics de défauts qui sont présents. Comme précisé plus haut, cette différence n’est pas

significative puisque I’intensité est variable.

" T T T T

104 ieendy | o
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Figure 3.7 : Coefficient d’absorption en fonction de la longueur d’onde pour deux fibres
irradiées a 10'? cm ™2 sur 1 cm?

Dans le graphique pour des fibres irradiées a 10'? ¢m~2, la différence dans
I’intensité ainsi que dans les pics est tres négligeable. Le spectre sature aux alentours de
4 eV, ce qui signifie que 1’absorption était tres grande. Lors des mesures de ces fibres,
il n’y avait que peu de lumiere incidente qui se rendait aux fibres, et les mesures ont
toutes été effectuées avec un nombre de comptes semblable. Par la suite, pour éviter ce

genre de phénomene, un nombre minimal de comptes était nécessaire afin d’effectuer la
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mesure. Plusieurs mesures de ce type ont été effectuées. Il fut donc possible de conclure,
apres que tous aient donné des résultats trés semblables pour les mémes fluences, que
le spectrometre donnait des mesures stables et reproductibles a I’intérieur d’une certaine

variabilité, telle qu’illustrée a la figure |3.6, par exemple.

3.3 Spectrometre et absorption optique

Cette section résumera les manipulations et la méthodologie des mesures d’absorp-
tion optique effectuées lors de cette recherche.

Afin de mesurer 1’absorption optique des fibres, un montage a été créé. Ce montage est
principalement composé d’un photomultiplicateur de marque Hamamatsu (R943-02),
d’une lampe deutérium de marque Oriel, ainsi que d’un spectrometre HR320.

Au départ, la lampe éclairait la fibre, qui se rendait jusque dans le spectrometre, ce
dernier transmettant la lumiere directement dans le photomultiplicateur. Or, cet arran-
gement était tres peu stable étant donné que la lumiere pénétrant dans la fible variait
sans cesse. Le montage fut stabilisé lorsque la lampe fut installé directement devant le
spectrometre, celui-ci transmettant la lumiere a travers la fibre qui menait jusque dans
le photomultiplicateur. La fibre était installée dans le montage grace a deux porte-fibres
situés a ses extrémités. L’extrémité pénétrant dans le photomultiplicateur était installée
dans un cylindre en plastique de I’exacte grosseur de I’entrée de 1’appareil. En tentant
d’obtenir le plus de comptes possibles pour une fibre vierge, le point focal sortant de

la fibre par rapport au photomultiplicateur fut caractérisé et le bout de la fibre était,



56

8 T T T T T T T
+  Spectre de la lampe Oriel : ,
: ; ; s
- : : s P
= —
; : Do
: : -
5 T . —
5 | v
; ¥t +
1 E S
E : + :
; : . :
2+ B : + § _
B |4 . b *
: : . :
: : +
; et
1k 'f""";"..' 5 _
: i ..“ :
E o :
2 ‘¢"3 :
S : 4 F :
o ? Ssspssssssarrtt i i i I i
25 3 35 4 4.5 5 5.5 B B.5 7 5

Energie des photons (g%)

Figure 3.8 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour la lampe deutérium de marque Oriel

par la suite, tout le temps placé a 2.8 cm de la sortie du cylindre de plastique. L autre
extrémité, soit le spectrometre, avait un point focal a I’exacte fin d’un carré de plastique
de méme utilité que le cylindre. La sortie du spectrometre étant une fente d’une largeur
de quelques millimetres, une vis millimétrique permettait de déplacer le porte-fibre dans
le carré de plastique afin d’optimiser le nombre de comptes obtenus.

Afin que la lumiere soit bien transmise par la fibre, celle-ci devait étre préparée.
Ses bouts devaient étre dégainés avec une lame rasoir, puis placés dans 1’acétone. Un
couperet permettait de cliver ses bouts de maniere parfaitement droite. Les bouts de la

fibre devaient également €tre tres propres : un morceau de poussiere placée au bout de
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la fibre était suffisant pour diminuer le nombre de comptes de photons significativement.
Ses deux bouts étaient par la suite placés dans les porte-fibres et installés dans les pieces
de plastique de transition. Il est donc important de comprendre que la lumiere récoltée
par le PM peut contenir un signal ré-émis par la fibre a d’autres longueurs d’onde que
celle entrant dans la fibre. Des photos de chacune de ces pieces sont a I’annexe 2.

Le spectrometre prend une mesure par pas de 2 nm, sur une plage étendue de 150 a
800 nm en deux séries de mesure : une premicre de 150 a 440, et la deuxieme de 400
a 800 nm. Pour la deuxieme série de mesures, un filtre passe-bas était installé entre la
lampe et le spectrométre afin de ne pas avoir de réflexion de deuxieéme ordre. A chaque
série, une mesure de bruit de fond était effectuée en placant un cahier devant la lampe et
en ne mesurant que la lumiere provenant de sources extérieures, telle que la lumiere du
couloir. A chaque fois qu’une fibre était analysée, une mesure d’absorption optique de la
lampe blanche était également effectuée afin de pouvoir comparer ses fluctuations avec
celles observées dans les fibres.

Trois principaux problémes ont été rencontrés au court de la recherche. Premierement,
lors du premier été, la lumiere de la salle de mesure a été allumée alors que le photo-
multiplicateur était en fonction, saturant ce dernier. Depuis, les mesures ont beaucoup
plus de bruit. De plus, pendant un moment ou moins de mesures de spectrométrie étaient
effectuées, des parties du montage ont été€ prises et n’ont jamais été retrouvées. Certains
appareils, comme la lampe, ont du étre changés, et les mesures avant et apreés ce mo-

ment n’ont pu étre comparées, puisque les conditions n’étaient pas les mémes. Chacune
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des mesures et analyses présentées dans ce mémoire proviennent d’apres le changement
des appareils et de 1’alignement. Finalement, le spectrometre devrait transmettre la plus
grande intensité lumineuse a 0 nm. Or, il y avait un décalage de 19 nm. Son maximum se
situait 2 19nm. Les mesures ont donc dii étre modifiées en tenant compte de ceci, partant
de 169 nm plutdt que 150, et se rendant jusqu’a 819 nm.

Le programme informatique permettant de faire fonctionner ce montage a été créé

par Colin Nadeau-Brosseau.

3.4 Programme d’analyse des données

L’analyse des graphiques d’absorption optique utilisée dans le cadre de cette re-
cherche nécessite plusieurs ajustements. Les données brutes ne peuvent pas €tre com-
parées les unes aux autres puisque plusieurs facteurs different d’'une mesure a I’autre ; la
longueur de la fibre, I’intensité lumineuse, le bruit sont tous des exemples de parametres
a uniformiser afin d’obtenir les résultats les plus fiables possibles.

Afin d’analyser la création de défauts par irradiation, il faut forcément étudier les
données d’absorption optique de fibres vierges. Une mesure de la longueur de la fibre
doit étre faite. Comme expliqué dans a I’équation 2.1, la longueur traversée par la lumiere
modifiera I’intensité résultante.

Il est préférable de lisser les données expérimentales avec le programme filter de
MatLab. La moyenne des points de la série de mesure de bruit de fond est faite : c’est

cette valeur qui sera soustraite des valeurs expérimentales filtrées. On s’assure de don-
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ner aux points négatifs, une valeur de zéro. Finalement, les longueurs d’onde sont trans-
formées en énergie de photons, afin de rendre I’analyse des défauts plus simple.

Le méme traitement est fait pour les mesures de la lumiere sortant directement du
spectrometre. Evidemment, aucune longueur de fibre n’est considérée. Les mesures sont
simplement filtrées, et la valeur moyenne du bruit de fond est soustraite de ces données.
Les points négatifs obtiennent également une valeur nulle. Les longueurs d’onde sont
également transformées en électronvolts.

Obtenir le spectre de la lampe blanche permet de trouver le coefficient d’absorption
de la fibre vierge, selon les équations 2.4 et 2.5. Notons cependant que nous ne tenons
pas compte de la réflectance et de la fraction non-couplée dans la fibre. Il y a un facteur
d’intensité qui se traduit par 1’ajout d’une constante arbitraire X; a o. Finalement, le
coefficient d’absorption multiplié par la longueur de la fibre sont portés en graphique en
fonction de 1’énergie des photons, produisant le spectre d’absorption voulu.

Selon la figure 3.5 qui sera présentée a la section 3.4.3, les parties de la fibre non-
irradiées donne le méme profil d’absorption optique que les fibres vierges. Les fibres
irradiées peuvent donc étre traitées en fonction d’une partie vierge, et d’une partie ir-

radiée. L’ équation de la fibre vierge est définie comme suit :

L(A,z) = Ip(A)e~ % (3.7)

et:
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I,(1,2) _

fog In(4)

— 0,2y (3.8)

ou /, est I'intensité sortante de la fibre vierge, [y I’intensité initiale, et o et z sont simple-
ment les parametres définis a la section 2, soit le coefficient d’absorption et la longueur

de la fibre. Pour la fibre irradiée, I’équation est semblable :

Lyn(A,2) = Ip(A) e~ Choriro (3.9)

ou 'indice tot signifie total, soit I’addition du coefficient et de la longueur d’onde ir-

radiée et non-irradiée. Ce faisant :

Lir(A,z
—log% = QhotZtot (3.10)
I'rr sz
—log llo((l) ) = 062y + OirrZirr 3.11)

Alors o, est I’atténuation supplémentaire causée par I’irradiation sur la distance z;;,.
Afin d’obtenir un spectre d’absorption optique, il est nécessaire de porter en graphique

le coefficient d’absorption par rapport a I’énergie des photons en eV. Donc :

_log]irr(laz) _ OCVZ
b(®) - (3.12)

Zirr

Il y a donc deux différences dans le programme d’analyse entre la fibre vierge et
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la fibre irradiée. La premiere est ’ajout d’une longueur d’irradiation, et la seconde est

I’utilisation de I’équation 3.9 pour obtenir le spectre.

3.4.1 Ajustement de gaussiennes

Afin d’effectuer I’analyse et la comparaison avec les défauts attendus dans la si-
lice présentés a la section 2.5.2, il faut porter en graphique les gaussiennes représentant
chacun des défauts. En sachant leur largeur a mi-hauteur et leur centre, il est possible
d’utiliser la formule de la densité de loi normale et porter en graphique les résultats
obtenus.

1 ()
207 (3.13)

f(x):crz—\/ﬁe

ou u est la valeur moyenne attendue, soit le centre, et o est I’écart-type. La largeur a

mi-hauteur vaut :

H=232in(2)c (3.14)

En tracant dans le méme graphique les défauts présentés au deuxieme chapitre et
le spectre de la fibre irradiée tel que défini ci-haut, il est assez facile de comparer les
défauts présents dans les deux courbes. La figure [2.13| présente un exemple de ce qui
est obtenu a partir de cette méthode. Afin de considérer également 1’effet que les gaus-

siennes peut avoir les unes sur les autres, la somme des gaussiennes est faite, et c’est
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cette courbe qui est optimisé afin d’avoir le meilleur ajustement possible avec le spectre
du coefficient d’absorption. Comme 1’intensité sortante lue par le détecteur dépend de
beaucoup de facteurs variables, cette caractéristique n’est pas tres représentative. Afin de
mieux comparer les courbes des fibres vierges et des fibres irradiées, une modification de
I’intensité relative du coefficient d’absorption est faite. La relation suivante représente

ce changement :

—log(Z5 ) _ 1og(y) (3.15)

KZyierge = Elampe

Dans cette équation, € représente 1’intensité des photons pour les fibres vierges et la
lampe blanche : a cette étape, les longueurs d’onde ont déja été modifiées en énergie. Le
x est un nombre qui differe pour chaque courbe produite. Il est choisi afin d’obtenir la
superposition des courbes irradiées et vierges la plus fiable pour faciliter la visualisation
de leurs différences. Comme mentionné plus tot, il traduit le fait qu’il n’a pas été capable

de coupler la lumiere sortant du spectrometre dans les fibres toujours exactement de la

méme maniere.

3.5 Méthodologie pour les recuits

Comme présenté a la section 2.5.3, il est possible d’annihiler les défauts optiques
créés par irradiation en effectuant un recuit de la silice. Les défauts n’ont pas tous la

méme énergie d’activation et ne réagissent donc pas a la méme température. Ce faisant,
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un recuit a différentes températures permet, entres autres, de confirmer la présence de
chacun des défauts optiques identifiés par spectrométrie. Pour ce faire, une plage de
températures de recuits doit étre étudiées. Comme la fluence se rapprochant le plus de
Ieffet réel des rayons cosmiques selon SPENVIS et 1’équation 3.4 est de 10'? cm ™2, les

recuits ont été effectués sur des fibres irradiées a cette fluence.

Température de recuit (Celcius) | Annihilation ou effet attendu
25 Aucun
300 Aucun
500 E’
700 E’, NBHOC, ODC(I)
900 ODC(I), ODC(II), E’, NBHOC

Tableau 3.111 : Effet attendu dans les fibres en fonction de la température de recuit

Afin d’effectuer le recuit, les fibres sont d’abord dégainées grace a de I’acétone. Si un
peu de gaine reste sur une fibre, les températures élevées du four utilisé feront fondre ce
polymere et la fibre ne sera plus utilisable par la suite. Le recuit est effectué a I’INRS de
Varennes, grace a un four Lindberg Blue. Le recuit est effectué sous atmosphere inerte
de N,. L’azote qui sera introduit dans la chambre passe préalablement dans un filtre
afin de diminuer les possibles impuretés de pénétrer via cette voie. La chambre qui sera
chauffée est en surpression. Ce faisant, ’air extérieur ne peut contaminer 1’atmosphere
et les fibres. A I’entrée de la chambre, un sas permet de faire le lien entre I”atmosphére
extérieure et le four. Le sas est un tube de verre entouré de papier d’aluminium et d’un
joint permettant de fermer la chambre. Le papier d’aluminium n’est jamais en contact
avec I’intérieur du four. Il sert simplement a empécher que le joint ne devienne incandes-

cent et qu’il n’y ait pas de contamination. Un tube mene jusqu’a un Erlenmeyer rempli
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d’eau. Le N, peut sortir par ce tuyau.

Les fibres sont déposées dans un pot de verre. Leur coeur est aligné avec le centre
du four, afin d’obtenir la température la plus stable possible. Elles sont recuites pendant
une heure.

La diffusion thermique des défauts est mesurée par spectrométrie, sur le méme mon-
tage que présenté a la section 3.2, selon la méme méthodologie afin d’obtenir les mesures

les plus fiables possibles.

3.6 Mesures ToF-SIMS

Afin d’évaluer la composition des fibres optiques, des mesures ToF-SIMS ont été
effectuées a la Polytechnique de Montréal. Elles ont été faites grace au travail de Josianne
Lefevbre.

La technique ToF-SIMS (Time of Flight - Secondary lon Mass Spectrometry) consiste
en I’analyse de surface d’un matériau. Un faisceau d’ions bombarde la surface, pulvérisant
une couche de I’échantillon. Certains ions sont accélérés jusqu’a un spectrometre de
masse. Le spectrometre sépare les ions en fonction de leur rapport masse/charge, per-
mettant d’identifier la structure et leur composition chimique. Ce rapport peut tre me-
suré, comme c’est le cas ici, par son temps de vol. Soumis a une certaine tension, I’ion
parcourt une distance en un temps, selon son rapport masse/charge. Plus le rapport est
petit, plus les ions parcourent la distance rapidement.

Afin d’identifier la composition chimique du coeur et de la gaine des fibres, il fal-
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lait tout d’abord irradier ces derniéres a une fluence de 10'?> ¢m 2. Le centre irradié
de chacune des fibres était par la suite isolé et coupé avec un couperet, en morceaux
de quelques millimetres. Ces morceaux €étaient placés en agrégat comme des billots de
bois pour former un plus gros cylindre composés de plusieurs dizaines de parties de
fibres. Ils étaient ensuite placés dans le détecteur ToF-SIMS, rendant la localisation et la
pulvérisation plus simple. Des parties non irradiées des mémes fibres étaient également
placés en agglomération, et pulvérisées. La présence de germanium dans I’analyse per-
met de discriminer les mesures effectuées : dans la gaine, il n’y a pas de germanium,
contrairement a dans le coeur de la fibre.

Etant donné que plusieurs contaminants trouvés dans ’air ou sur les outils permettant
la manipulation des échantillons peuvent se retrouver sur les fibres, il était nécessaire de
pulvériser plusieurs fois I’agrégat au césium afin de s’assurer que les atomes identifiés
par ToF-SIMS étaient bien présents dans les fibres, et non pas simplement des contami-
nants extérieurs. Puisque les sections a mesurer de 1’agrégat n’étaient pas parfaitement
planes, une rotation du porte-échantillon permettait de pulvériser dans plusieurs direc-
tions, éliminant le plus de contaminants possibles. Six pulvérisations au Cs+ ont été
effectuées. Pour chaque mesure, un spectre de masse d’ions secondaires en mode fais-
ceau double a été fait avant, pendant et apres chaque pulvérisation. Les analyses ont
été effectuées sur plusieurs échantillons différents, afin de s’assurer de la validité des
résultats de composition chimique obtenus. La section 4.2.1 présente les résultats obte-

nus ainsi que les conclusions quant au type de fabrication de la silice étant donné les
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défauts observés par absorption optique.

Puisqu’une méthodologie rigoureuse et produisant peu de variabilité dans les me-
sures a €té respectée tout au long de la recherche, 1’analyse résultante est fiable. Les
résultats présentés aux chapitres suivants sont représentatifs et reproductibles grace aux

méthodes de mesure et d’analyse définis dans ce chapitre.



CHAPITRE 4

EFFET DE L’IRRADIATION SUR I’ABSORPTION OPTIQUE DES FIBRES

OPTIQUES

Ce chapitre se propose de passer en revue les défauts qui sont créés dans la silice
selon la fluence des particules incidentes. L’effet des rayons cosmiques a été reproduit
par des protons de 5 MeV, et les défauts obtenus dans les fibres par irradiation ont été
observés par spectrométrie. La fluence des protons incidents a affecté la création de
défauts et permet de discriminer ce qui aurait un impact plus important sur les capa-
cités de transmission de la lumiere. Chaque défaut possede des caractéristiques optiques

précises permettant de 1’identifier.

4.1 Effet de la fluence sur les défauts optiques créés dans les fibres

La formule 3.3 et SPENVIS impliquent que la fluence a basse orbite pour un voyage
de 10 ans est, en moyenne, 10'> cm™2. Or, la quantité et la fluence des rayons cosmiques
ne sont pas nécessairement uniformes d’année en année. Il est donc intéressant d’étudier
I’effet et les défauts qui pourraient étre créés par une fluence plus importante. Il est d’au-
tant plus nécessaire d’étudier une grande plage de valeurs étant donné que la formule
et le logiciel de calcul de voyages spatiaux ne donnent pas la méme valeur de fluence.
Il y a un point tournant dans la création de défauts optiques : en dessous d’une certaine

fluence, le coefficient d’absorption optique mesuré d’une fibre irradiée est le méme que
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celui d’une fibre vierge. Il est intéressant de caractériser cette limite ou il y aura change-

ment dans la structure des fibres optiques.

4.1.1 Défauts présents dans les fibres optiques vierges

Comme mentionné a la section 3.4.3, le spectre des fibres vierges comporte plu-
sieurs pics d’absorption assez étendus. L’étalement est dii a la longueur de la fibre qui
équivaut a I’épaisseur qu’aurait un échantillon, augmentant drastiquement 1’atténuation
de la lumiere. Par contre, les pics en tant que tel sont di a des défauts qui sont déja
présents dans les fibres. La méthode de fabrication des fibres en est une source. La figure
M.T|présente ces défauts ainsi que le spectre d’absorption de la fibre vierge.

Le spectre de la fibre vierge est tres différente des spectres présentés au chapitre
3. Les mesures du chapitre 4 ont été effectuées avec une nouvelle roulette de fibres
optiques. Elles ont été commandées du méme endroit et ont les mémes caractéristiques
sur papier, mais leurs spectres different grandement. Chacune des mesures a été refaite
afin de pouvoir analyser ces nouvelles fibres. Les anciennes figures se trouvent a I’annexe

Le défaut se trouvant a 3.5 eV est surprenant. Dans la littérature, rien ne semble
prédire 1’existence d’une bande d’absorption a cet endroit. En placant un filtre passe-
haut de 420 nm entre la lampe et le spectrometre, il n’y a plus de comptes qui sont
détectés a 3.5 eV et moins. Le filtre passe-haut laisse passer toutes les longueurs d’onde

supérieures a 420 nm. Entre 300 nm et 340 nm, le nombre de comptes reste le méme.
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Figure 4.1 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre vierge

Ceci implique que la partie du spectre entre 3.4 eV et 4 eV est le résultat d’un défaut
provenant de longueurs d’onde plus hautes que 420 nm.

Le défaut a 3.8 eV serait lié a la présence de chlore dans les fibres, ce qui sera
traité plus en profondeur a la section 4.2. La présence de chlore implique que la silice
aurait été créée selon la troisieme méthode de fabrication présentée a la section 2.4. Or,
comme il est mentionné ci-haut, la présence d’un filtre passe-haut entre le spectrometre

et la lampe qui transmet quand méme a cette énergie semble indiquer que les bandes
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d’absorption a ces énergies proviennent de défauts qui sont créés a de grandes longueurs
d’onde. Le nombre de comptes étant quand méme plus bas avec le filtre passe-haut, il est
possible qu’une partie de ces bandes d’absorption provienne vraiment de défauts créés a
ces longueurs d’onde. La sensibilité de 1’appareil de mesure n’est pas assez grande et ne
permet pas de bien discriminer ce qui serait dii au défaut de chlore et aux défauts au-dela
de 420 nm.

Le défaut POL, situé a 6.5 eV, est présent dans les silices a faible concentration d’ions
OH-, ce qui serait le cas de ces fibres si la troisieme méthode de fabrication était bel et
bien utilisée. Le défaut E, présent a 7.6 eV, se produit autant dans les silices irradiées que
non-irradiées, puisqu’il s’agit d’un ODC(I) provenant d’une transition singulet-singulet
[L]. Tous ces défauts peuvent se produire sans irradiation.

Le défaut D, produisant un pic a 7.1 eV, est dii a la relaxation d’un ODC(II) par une
transition singulet-singulet. Il semblerait que ce genre de transitions est possible sans
irradiation, mais serait tout-de-méme faciliter par cette derniere. Ceci sera observé dans
les prochaines sections.

Le défaut POR provient d’un électron non-pairé entre deux atomes d’oxygene. 1l
crée des bandes d’absorption a 7.7 eV et a 5.5 eV ; cette derniere est observé dans la
fibre vierge.

Le défaut Dg, qui produit une bande d’absorption a 4.8 eV, peut étre observé grace
a la présence d’ozone moléculaire dans la silice. Ceci se produit, entres autres, sans

irradiation nécessaire. Il s’agit simplement d’un défaut lié a 1a méthode de fabrication de
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la silice. Sa présence suggere qu’un composé de chlore (SiCly) a été utilisé pour former
la silice.

Le défaut de chlore situé a 3.8 eV implique également que la silice fut créée a partir
de composés de silicium et d’oxygene, soit de SiCly, provenant du type 4 de formation.
Ce défaut n’est pas visible, mais est nécessaire a 1’ajustement de courbe. Sa présence est
consistante avec les défauts précédents, qui ne peuvent étre créés qu’en présence d’une
faible concentration de radicaux OH-. Toutefois, la présence du chlore n’étant pas atten-
due dans les fibres, une seconde étude a été effectuée afin de confirmer le type de for-
mation de silice. Des mesures ToF-SIMS ont été faites a la Polytechnique de Montréal,
et comme il sera démontré a la section 4.2, il y a bel et bien présence de chlore dans le
coeur des fibres optiques.

Etant donné que du germanium est inséré dans le coeur des fibres optiques afin d’en
modifier I’indice de réfraction, on s’attendrait a en observer autant dans la fibre vierge
que dans les fibres irradiées. Or, la quantité de germanium étant relativement faible, (voir
section 4.2.1), le pic d’absorption peut étre trés minime. Le germanium produirait un pic
a5.14 eV, ce qui coincide avec le défaut B, . Il est difficile de discriminer entre ces deux
défauts possibles, étant donné que les deux sont au méme endroit. Il sera expliqué dans
les prochaines sections que les autres défauts plus visibles montrent qu’il y aurait une
tres faible concentration de défauts B;q. De plus, la présence de germanium, indiquée a
la section 4.2, indique qu’un défaut a 5.14 eV devrait étre présent. Cependant, il est trop

faible pour étre détecté par nos instruments.
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4.1.2 Fluence de 10° cm™2
4.1.2.1 Comparaison avec le spectre d’une fibre vierge

La fluence minimale choisie a été de 10° cm™2. Ceci est beaucoup plus bas que la
fluence moyenne mesurée a basse orbite terrestre. Selon 1’équation 3.3, ceci correspond
a une dose de 0.03 mGy. Pour un séjour de 10 ans dans I’espace, la dose est de 90 mGy.

A la figure se trouve le coefficient d’absorption en fonction de I’énergie des
photons incidents. La courbe verte représente le spectre obtenu pour une fibre vierge, et

la courbe bleue pour une fibre irradiée.

ar- Vierge .
10° cmi?

1
24 3 34 4 45 5 a6 5 6.5 7 74
Energie des photons (e%)

Figure 4.2 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre irradiée a 10° cm 2

Comme mentionné a la section 3.4.3, les valeurs sont de moins en moins fiables

en dépassant la barre du 7.1 eV, étant donné le gap de la silice. Le fait qu’il semble y
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avoir une différence minime entre les deux courbes a ces valeurs n’indique pas qu’il y a
création de défauts optiques a une telle fluence. De plus, les deux courbes se superposent
et les plages ou la lumiere n’est pas bien transmise sont les mémes. Il n’était donc pas
possible d’observer de différence dans les courbes avec nos appareils de mesure, hor-
mis a 3.5 eV. Le pic est beaucoup plus important et il y a une discontinuité importante
a 3.5 eV, qui semble correspondre a de la photoluminescence. La figure présente
les données brutes dans la plage de longueur d’onde comportant le pic de photolumi-
nescence. Un filtre passe-haut de 420 nm et plus était installé entre le spectrometre et
la lampe. Le fait que le pic de photoluminescence reste présent malgré la présence de
ce filtre implique que la lumiere réémise lorsque la fibre est excitée ¢ 3.5 eV est a une
longueur d’onde plus grande que 420 nm. Il pourrait donc s’agir d’un signal de photo-
luminescence. Il est possible de mesurer ceci puisque toute la lumiere sortant de la fibre
est récoltée. La source de la photoluminescence est toujours sous investigation. Pour ce
faire, il faudrait faire de la spectroscopie de la lumiere sortant de la fibre.

Mis a part le défaut a 3.5 eV, nos appareils de mesure n’ont pas été capable de détecter
une différence dans la quantité de défauts optiques d’une fibre subissant un rayonnement
cosmique de protons de 5 MeV a une fluence de 10° cm ™2 et d’une fibre vierge. L’in-
tensité des bandes d’absorption optique est plus importante pour la majorité des défauts

dans la fibre irradiée.
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Figure 4.3 : Figure présentant le nombre de comptes (intensité) en fonction de la lon-
gueur d’onde incidente pour des fibres irradiées 2 une fluence de 10° ¢ =2 avec ou sans
filtre passe-haut

4.1.2.2 Défauts optiques pour une fluence de 10° cm 2

Comme expliqué dans le chapitre précédent, la variabilité des spectres pour plu-
sieurs fibres irradiées a la méme fluence est tres basse. Ce faisant, toutes les courbes sont
représentatives de la fluence a laquelle les fibres ont été irradiées. Or, elles le sont par
groupe d’irradiation : a chaque irradiation, un paquet de 10 fibres étaient, par exemple,
irradiées a 10° cm2. Une certaine incertitude survient quant 2 la fluence exacte. Ce fai-

sant, deux différents paquets de fibres irradiées a 10° cm—2 peuvent étre trés semblables,
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Figure 4.4 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre irradiée a 10° cm~? et les défauts associés

mais ne seront probablement pas exactement identiques, si cette fluence implique un
changement dans I’absorption optique observée. Lorsque I’irradiation a 1’accélérateur
est effectuée, des mesures du courant sur le masque et a la cage de Faraday sont prises,
avant et apres I’irradiation. Cependant, il arrive que le courant n’est pas tout a fait stable,
et qu’il ne soit pas le méme avant et apres. Ceci semble indiquer que la fluence ne sera
pas exactement celle prévue au départ. Par exemple, pour obtenir cette fluence de 10°
cm ™2, le courant au masque avant était de 2 x 107°A, et de 1.8 x 107 A apres. Ceci

implique une incertitude de 10% sur le rapport, donc sur la fluence.
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Les mémes défauts sont présents dans la fibre vierge que dans la fibre irradiée a 10°
cm~2 : le centre E, le défaut pont-peroxyde POL, le POR, le défaut ag, Dy, le défaut D,
le défaut de chlore et le défaut a 3.5 eV.

Le défaut radical peroxyde (POR) a une intensité moyenne : il est beaucoup moins
important que le défaut E, mais est plus présent que le défaut ag. Le POR est défini
comme étant un électron non-pairé partagé par deux atomes d’oxygene[23]. En principe,
la création des défauts POR implique un processus collisionnel puisqu’il y a déplacement
d’un des atomes d’oxygene par rapport au défaut POL. Cependant, il semble que selon
nos résultats le simple processus électronique de dépdt d’énergie pourrait suffire a pro-
duire ce défaut. Les défauts NBHOC peuvent étre précurseurs aux défauts POR. Les NB-
HOC sont créés par ionisation des liens Si-O[25]]. Les défauts POL peuvent également
étre précurseurs aux défauts POR : lorsque les liaisons d’oxygene du POL sont brisés, un
POR peut se former par processus €lectronique. Il semblerait que les liaisons peroxydes
du POL se fassent briser au fur et mesure que de I’irradiation est appliquée, créant le
défaut radical peroxyde. Le POR peut avoir deux bandes d’absorption : une a 5.5 eV
[36[][35]], et une seconde a 7.7 eV.

Le défaut Dy a un pic d’absorption tres présent a cette fluence. Le Dy a un centre
a 4,8 eV. Comme mentionné a la section 2.5.2.5, deux théories proposent une expli-
cation quant a la formation de ce défaut : soit la présence d’ozone moléculaire, ou de
NBOHC. L’ ozone moléculaire implique une forte concentration d’oxygene moléculaire,

ce qui se produit dans les silices a faible concentration d’ions OH-, comme la présence
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de chlore semble indiquer. Toutefois, les NBOHC étant créés a partir des défauts E)’, ob-
servés dans cette silice, il devrait y avoir une trés grande quantité de D observés. Le pic
d’absorption semble plutdt confirmer la théorie de 1’ozone moléculaire. De plus, comme
le défaut POL demande une grande quantité d’oxygene pour sa formation, cette théorie
semble d’autant plus réaliste. Le défaut D étant présent dans la fibre vierge, il semble
d’autant plus improbable qu’il soit créé grace au défaut NBHOC, dont la concentration
est directement li€ a la dose implantée.

Le défaut D provient, tout comme le centre E, d’une lacune d’oxygene, non relaxée
cette fois-ci. Il est en général difficile a observer, étant donné la tres large bande d’ab-

sorption produite par son voisin le centre E. Il est produit par processus électronique.

4.1.3 Effet d’une fluence de 10'° cm 2
4.1.3.1 Comparaison avec le spectre d’une fibre vierge

A la figure se trouve le coefficient d’absorption en fonction de I’énergie des
protons incidents pour une fibre vierge et une fibre irradi€ée par des protons de 5 MeV
a une fluence de 10'% em~2. Les courbes de la fibre vierge et de la fibre irradiée se
superposent assez bien. Le pic & 3.5 eV est semblable 2 celui de la fibre irradiée a 10°
cm™2, tout en étant moins important. Il y a une discontinuité au milieu qui ne se retrouve
pas dans le spectre de la fibre vierge. L’atténuation au-dela de 6.4 eV est beaucoup plus

importante pour la fibre irradiée.
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Figure 4.5 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre irradiée a 1010 cm—2

4.1.3.2 Défauts optiques pour une fluence de 10'0 cin 2

Les mémes défauts se retrouvent dans la fibre irradiée & 10° cm =2 que dans la fibre
irradiée 4 10'° cm 2. Certains défauts sont toutefois plus importants : E, D et POL. Le
POL, provenant des silices a faible concentration d’OH- semble indiquer que de plus
en plus de liaisons oxygenes-oxygenes se créent avec I’augmentation de la fluence. Le
centre E provient d’une lacune d’oxygene neutre. Si un atome d’oxygene diffuse, il aura
tendance a former une liaison avec un autre oxygene, puisqu’il s’agit de la configuration
d’énergie la plus basse. Certains atomes de silicium pourraient ainsi avoir plus de lacunes

d’oxygene. L’augmentation des défauts POL et des centres E serait alors simultanée. Le
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Figure 4.6 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre irradiée a 100 cm =2

POR est encore présent a cette fluence, mais n’a pas vraiment augmenté en intensité. Il
semblerait donc que la fluence n’a pas d’impact sur la création de ce défaut. Le défaut
oar également augmenté en intensité : plus de transitions singulet-état fondamental par
fluorescence semblent se produire lorsque la fluence augmente.

Comme mentionné ci-haut, 1’atténuation étant tres faible entre 4.1 eV et 6 €V, il
n’est pas possible d’observer de défauts avec la sensibilité des appareils de mesure a

notre disposition. En faisant la somme de toutes les gaussiennes des défauts qui peuvent
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se retrouver dans la silice a ces énergies, il est toutefois possible d’en observer quelques
uns : le défaut o et le défaut Dy. La somme de tous les défauts doit reproduire la courbe
obtenue le plus fidelement possible. Le défaut Dy semble €tre stable sous augmentation
de la fluence : il a la méme intensité pour la fibre irradiée 2 10° cm =2, que pour celle
irradiée a 1010 cm 2.

Le défaut de chlore ne semble pas étre assez important comparé aux autres défauts
pour étre détecté par nos détecteurs. Cependant, sa présence est confirmée a la section

4.2. L’incertitude sur la fluence provenant de 1’accélérateur sur cette mesure était de

8,1%.

4.1.4 Effet d’une fluence de 10! cm—2
4.14.1 Comparaison avec le spectre d’une fibre vierge

A la figure se trouve le coefficient d’absorption en fonction de I’énergie des
protons incidents pour une fibre vierge et une fibre irradiée par des protons de 5 MeV
a une fluence de 10'! ¢m2. A cette fluence, une plus grande différence entre les deux
courbes commence a €tre notable. La photoluminescence a 3.5 eV continue de prendre
de I’ampleur. De plus, I’atténuation dans les hautes énergies a augmentée. Encore une
fois, ceci pourrait étre significatif, et il €tait intéressant de vérifier la présence possible

de défauts optiques a ces alentours.
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Figure 4.7 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre irradiée a 10! ¢m =2

4.1.4.2 Défauts optiques pour une fluence de 10'! crm 2

Les défauts retrouvés dans la fibre vierge et dans les fibres irradiées a 10 et 100
cm~2 sont également observables i une plus grande fluence. Le chlore est toujours
présent, mais n’est pas vraiment observable avec la sensibilité de nos appareils de me-
sure. Sa présence est plutdt confirmée grace a la somme des défauts reproduisant le
spectre obtenu. Le défaut a 3.5 eV a augment€ en intensité et le pic de photoluminescence
devient plus important. Les défauts POL, D et E ont une intensité plus grande, comme

expliqué a la section 4.1.3.2. Le Dy a environ la mé€me intensité que pour les fluences

plus basses, ce qui semble indiquer que la fluence n’a aucun impact sur la concentration
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Figure 4.8 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre irradiée a 10! cm =2

de ce défaut. S’il était formé a partir des défauts E;, il serait logique qu’il augmente
en fonction de la fluence puisque 1I’'importance des centres E’ augmente. Ceci semble
également indiquer que le défaut est dii a la présence d’ozone moléculaire dans la silice

Le POR est toujours présent avec la méme intensité.

L’incertitude sur la fluence provenant de 1’accélérateur était de 7%.
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Figure 4.9 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre irradiée a 10! ¢m =2

4.1.5 Effet d’une fluence de 10! cm 2
4.1.5.1 Comparaison du spectre d’absorption avec une fibre vierge

A la figure se trouve le coefficient d’absorption en fonction de I’énergie des
protons incidents pour une fibre vierge et une fibre irradiée par des protons de 5 MeV
2 une fluence de 102 em—2. La différence, ici, est plus évidente. La discontinuité a 3.5
eV est encore plus importante que pour des fluences plus petites. Il semble y avoir une
plus forte atténuation aux alentours de 5.8 eV, puisque I’intensité de 1’absorption est plus
importante a cet endroit pour cette fluence alors qu’elle était tout le temps plus basse que

celle de la fibre vierge. L’intensité du pic a 6.5 eV est beaucoup plus grande pour la fibre
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irradiée que pour la fibre vierge, de méme que pour les pics 4 7.1 eV et 7.6 eV. Etant
donné que la fluence ressentie a basse orbite terrestre est aux alentours de 10'2 em—2,

ce spectre représente 1’effet de 1’irradiation sur 1’absorption optique des fibres pour le

voyage dans I’espace étudié dans le cadre de ce mémoire.

4.1.5.2 Défauts optiques pour une fluence de 10'? crm >

La figure [{.10| présente la comparaison entre le spectre d’absorption obtenu pour
une fluence de 10'? cm~2 et les courbes représentatives de certains défauts présentés a
la section 2.5.2.

Ici, huit défauts sont visibles. Les défauts E, POL, D et le défaut a 3.5 eV ont tous
augmenté en intensité. Le pic de photoluminescence est également plus important. La
fluence a donc définitivement un impact sur la génération de ces défauts.

Le POR a augmenté d’intensité. Il semblerait donc que la fluence ait un impact sur
la génération de ce défaut. Ceci semble aller dans le sens que les POL peuvent étre
précurseurs aux POR par bris des liaisons peroxydes. Le Dy, quant a lui, garde la méme
intensité. Il est possible d’observer une faible quantité de chlore, ce qui est consistant
avec les mesures ToF-SIMS. Le défaut ar a augmenté en intensité. Tout comme pour le
défaut E, il semblerait que la fluence facilite les transitions singulet-singulet et singulet-

état fondamental. L’incertitude sur la fluence produite par I’accélérateur était de 6,9 %.
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Figure 4.10 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de I’énergie des
photons pour une fibre irradiée  une fluence de 10'? ¢m ™2 ainsi que les défauts retrouvés

dans la littérature

4.1.5.3 Récapitulation des défauts optiques jusqu’au point tournant

La figure trace le portrait de 1’absorption jusqu’a ce qu’une fluence suffisante
permette d’observer une différence entre la fibre vierge et irradiée. Etant donné que la

fluence ressentie i basse orbite terrestre un moniteur quelconque se situe entre 10'? crm =2

et 1013 cm™2, I’absorption optique sera toujours modifiée.
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Figure 4.11 : Spectres du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre irradiée a chacune des fluences ci-haut

4.1.6 Effet d’une fluence de 10!3 cm—2

4.1.6.1 Comparaison du spectre d’absorption avec une fibre vierge

La figure [4.12] présente la comparaison du spectre d’absorption optique entre une

fibre vierge et une fibre irradiée a 10'3 em~2. La différence entre la fibre irradiée a 10'3

cm™ 2% et celle 2 10'2 cm ™2 est assez petite : il ne semble pas y avoir création de nouveaux

défauts entre ces deux fluences. La photoluminescence a 3.5 eV est toujours présente,

et I’absorption optique de cette fibre est beaucoup plus importante a partir de 6 eV que

celle de la fibre vierge.
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Figure 4.12 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre irradiée 4 une fluence de 10' cm~2 ainsi que le spectre d’une
fibre vierge

4.1.6.2 Défauts optiques pour une fluence de 10'3 cm 2

La figure présente le spectre d’absorption optique de la fibre irradiée 10'3 cm—2
ainsi que les gaussiennes représentant certains défauts présentés a la section 2.5.2.

Les mémes défauts sont observés que pour la fibre irradiée & 10'? em~2. Il n’y a donc
pas eu création de nouveaux défauts entre la derniere fluence et celle-ci. Les défauts E,
POL, D et le défaut a 3.5 eV ont encore augmenté en intensité, ce qui est consistant avec
ce qui a été observé pour toutes les autres fluences.

Les défauts de chlore et o ne sont plus observables. Etant donné que leur intensité

reste assez basse, ceci peut €tre dii au bruit extérieur, a la sensibilité de I’appareil ou
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Figure 4.13 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de I’énergie des
photons pour une fibre irradiée a une fluence de 10'3 cm ™2 ainsi que les défauts associés

simplement au fait que les autres défauts augmentent en intensité. Encore une fois, la
présence de chlore est confirmé par les mesures ToF-SIMS, ce qui semble indiquer qu’il
s’agit bel et bien d’un manque de sensibilité de 1’appareil et non pas d’une réelle annihi-
lation de ce défaut. Le défaut de germanium devrait également étre observé : sa présence
est aussi détecté par mesures ToF-SIMS, mais le manque de sensibilité de 1’appareil ne
permet pas sa mesure.

Le défaut Dy est encore stable, et le défaut POR n’a pas vraiment augmenté en in-
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tensité entre les deux dernieres fluences.

L’incertitude sur la fluence était de 4.3%.

4.1.7 Effet d’une fluence de 10'* cim >
4.1.7.1 Comparaison du spectre d’absorption avec une fibre vierge

Le graphique présente le spectre du coefficient d’absorption de la fibre vierge
en fonction de I’énergie des photons, ainsi que le spectre de la fibre irradiée a une fluence
de 10'* em~2. La différence avec la fibre vierge est, encore une fois, significative. Le pic
de chlore semble stable, ce qui est logique considérant que ce défaut provient du type de
fabrication et non pas de I’irradiation. En dessous de ceci, le défaut a 3.5 eV est encore
présent, avec une discontinuité plus profonde que précédemment. L’ absorption est plus

importante pour la fibre irradiée entre 5 eV et 7.5 eV.

4.1.7.2 Défauts optiques pour une fluence de 10'* cm >

La figure présente la forme des défauts ainsi que leur intensité en fonction du
spectre de la fibre irradiée. Les mémes défauts sont observés : E, D, le défaut a 3.5 eV
et POL sont tres évidents. Ils ont, encore une fois, augmenté en intensité. L’ absorption
associée a tous les défauts est plus élevée. Une petite bosse semble se situer a 5.14 eV,
correspondant au pic du germanium. Cependant, ce pic n’est pas assez élevé comparé
aux autres défauts pour conclure quoi que ce soit. De plus, il n’a aucun impact dans

la somme des gaussiennes di a sa faible importance. La sensibilité de nos appareils de
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Figure 4.14 : Spectres du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre irradiée a 10'% cm =2

mesure ne permet pas de détecter du germanium a cette fluence.

Le défaut o est de nouveau mesurable. Il est difficile de conclure si la fluence a un
impact sur la génération de ce défaut, étant donné que son intensité générale reste faible
comparé aux autres défauts. Puisque le défaut E augmente avec la fluence et que leur
processus de création est semblable, il serait logique que sa concentration augmente. Le
défaut Dy et le défaut POR ont la méme intensité que pour la fluence précédente.

L’incertitude sur la fluence produite par I’accélérateur était de 4%.
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Figure 4.15 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre irradiée a chacune des fluences ci-haut

4.1.8 Effet d’une fluence de 10! cm 2
4.1.8.1 Comparaison avec du spectre d’absorption avec une fibre vierge

La figure présente le spectre d’absorption d’une fibre irradiée a une fluence
de 10" ¢m™2, ainsi que le spectre d’une fibre vierge. Le pic de chlore semble toujours
présent, ce qui est consistant. Le bruit avant 3.5 eV est plus important pour la fibre
irradiée. La photoluminescence a diminué a cette fluence, ce qui est trés surprenant.

L absorption est, en moyenne, beaucoup plus grande pour la fibre irradiée. Globalement,
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la transmission diminue au fil que la fluence augmente, comme le démontre la figure
De plus, certains pics deviennent beaucoup plus importants au fur et a mesure. Les
défauts seront traités a la prochaine section. Un nouveau défaut semble Etre créé a cette

fluence aux alentours de 5.8 eV.
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Figure 4.16 : Spectres du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie des
photons pour une fibre irradiée et une fibre vierge

4.1.8.2 Défauts optiques liés 2 une fluence de 10'° cm 2

L’incertitude sur la fluence liée aux mesures du courant de 1’accélérateur diminue
en importance au fur et mesure que le courant est augmenté : le faisceau devient donc
beaucoup plus stable. Lors de cette mesure, 1’incertitude sur la mesure de la fluence a

I’accélérateur était de 1.1%.
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Figure 4.17 : Comparaison du spectre du coefficient d’absorption optique en fonction
de I’énergie de photons pour des fibres irradiées 2 des fluences de 10'3 cm=2, 1014 cm—2
et 1015 cm=2

A la figure les mémes défauts que pour la fluence de 10'* cm =2 sont observés.
De plus, un nouveau défaut est créé : le défaut Ej. Sa création nécessitant I’excitation
d’un précédent défaut, il est normal de ne le retrouver qu’a hautes fluences.

Le défaut B, était attendu dans ces fibres : or il ne semble pas étre observé. Il
semblerait que les lacunes d’oxygene créées dans la silice soient relaxées, ce qui est
consistant avec le manque de centres E,,, El’3 E;, ou Eg . Ceci est consistant avec le fait
que 1’absorption optique associée au défaut D augmente avec chaque fluence. De plus,
comme le défaut E| a une bonne bande d’absorption et que I’absorption de ce défaut

est inversement proportionnel a celle du défaut B;, il est normal de ne pas vraiment
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Figure 4.18 : Spectre du coefficient d’absorption optique en fonction de I’énergie des
photons pour une fibre irradiée a 10" c¢m ™2 ainsi que les défauts optiquement actifs
observés

observer ce dernier. A cette fluence, le défaut 2 3.5 eV est toujours présent, mais sa pho-
toluminescence est moins importante, comme mentionné ci-haut. Le défaut a diminué
en importance au fur et a mesure que la fluence a augmenté. Le défaut qui produit ce pic
semble étre détruit par la fluence incidente.

Les défauts de chlore et oz sont de nouveau présents. Il n’est pas possible de conclure
si ces défauts sont stables sous irradiation ou s’ils augmentent avec 1’irradiation étant

donné la sensibilité limité de nos appareils de mesure.
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Le défaut Dy a la méme intensité. Il est possible de conclure que ce défaut est stable
avec irradiation : il ne semble pas augmenter en fonction de la fluence. Il est toutefois
possible que ce ne soit qu’un effet de la sensibilité de nos appareils. Par contre, comme
ce défaut ne proviendrait que de la présence d’ozone moléculaire dans la silice, il est
normal qu’il ne soit pas vraiment modifi€é par I’irradiation. Cet ozone est présent sans
irradiation dans les fibres optiques.

Les défauts E, POL et D ont tous augmenté avec la fluence. Il y a donc un lien
direct avec la génération de ces défauts et la fluence. Le défaut E, provenant de transi-
tions singulet-singulet. Il semble que ces transitions sont facilitées grace aux proces-
sus électroniques produits dans la silice, proportionnellement a la fluence incidente.
Le défaut D provient d’une lacune d’oxygene non relaxée, dont la transition singulet-
singulet produit la bande a 7.1 eV. Le méme processus pourrait €tre responsable de
I’augmentation de ce défaut et du défaut E. Toutefois, I’augmentation du défaut D est
beaucoup plus importante que celle du défaut POL, qui se développe tres lentement et
a presque la méme intensité que tous les autres défauts a une fluence de 10 cm™2.
Comme nous I’avions indiqué a la section 2.5.2.4, le défaut D se développe dans la
silice avec I’irradiation. Le défaut POL est créé dans les silices a forte concentration
d’oxygene, donc faible concentration d’OH-, comme c’est le cas ici. La diffusion des
atomes d’oxygene amene a sa création. La fluence incidente semble avoir un impact sur
la diffusion de ces atomes interstitiels. Etrangement, le défaut a 3.5 eV a diminué en in-

tensité. Or, comme ce défaut est encore sous investigation afin de comprendre sa source,
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il est difficile d’expliquer les mécanismes responsables de cet effet.
La concentration du défaut POR a l1égerement augmenté. Apres ces fluences, il semble
correct de dire que la fluence a un impact sur la génération des défauts POR. Il serait

consistant que le POL devienne un défaut POR par ionisation de ses liens peroxydes.

4.2 Défaut de Chlore et mesures de la composition chimique

Suite au questionnement sur la présence de chlore dans les fibres, il a été nécessaire
de vérifier la validité de I’hypothese sur la méthode de fabrication de la silice, puisque
cette derniere a un impact sur les défauts optiquement actifs. Les mesures ToF-SIMS ont
permis de confirmer la présence de chlore dans les fibres, et ont, par le méme fait, éliminé
ce défaut comme étant dii a I’irradiation des fibres : peu importe la fluence d’irradiation,
ce pic d’absorption sera toujours présent dans ces fibres.

Les deux graphiques présentés dans cette section ont été faits avec 1’aide de Josianne
Lefebvre de la Polytechnique de Montréal, qui a également conduit 1I’expérience ToF-
SIMS. Ils sont présentés avec sa permission. A la figure le profil d’intensité des
ions mesurés dans la fibre en fonction du temps est présenté. Le germanium dans le coeur
de la fibre, comme présenté dans le graphique, posséde une intensité d’environ 10! coups
dans le coeur de la fibre implantée, tandis qu’il n’y en a que 10° dans la gaine. Ce nombre
est bas, et semble donc correspondre a du bruit. Ceci est présenté a la figure Dans le
coeur de la fibre, on observe presque 10° comptes de chlore, ce qui est significativement

plus grand que la quantité de germanium. Hors du coeur, le nombre de comptes se situe
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aux alentours de 102. Dans les deux cas, le nombre est assez élevé pour conclure qu’un
composé de SiCly a été utilisé pour former la silice. La bande d’absorption identifiée a

3.8 eV démontre donc la présence de molécules de chlore interstitielles dans la silice.
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Figure 4.19 : Profil de I’intensité des ions retrouvés dans la fibre en nombre de comptes
en fonction du temps apres une pulvérisation au Cs+ dans le coeur de la fibre implantée

Tous les autres ions identifiés par la méthode ToF-SIMS étaient attendus. Le fluor
est un des contaminants principaux de la chambre d’analyse. Comme cet atome réagit
facilement avec presque tous les autres atomes, sa présence est souvent remarquée dans
les appareils de mesure. De plus, les mesures ToF-SIMS sont trés sensibles au fluor, ce
qui implique que la quantité mesurée par 1’appareil est probablement exagérée. Le car-

bone provient évidemment des contamimants organiques. Par exemple, la manipulation
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Figure 4.20 : Profil de I’intensité des ions retrouvés dans la fibre en nombre de comptes
en fonction du temps apres une pulvérisation au Cs+ hors du coeur de la fibre implantée

a mains nues des fibres transmet du carbone. La source principale reste toutefois les hy-
drocarbures présents dans 1’air qui peuvent se déposer sur 1’échantillon, ainsi que dans la
chambre puisque le vide n’est jamais optimal. Il reste une petite pression partielle dans

la chambre malgré le vide poussé.

4.3 Récapitulation du chapitre 4

L’irradiation de fibres optiques avec des protons de 5 MeV a différentes fluences a
mis en évidence 1’augmentation du nombre et I’importance de bandes d’absorption op-
tique. Plus la fluence était grande, plus la transmission était modifiée. Un point tournant

a été identifié 2 une fluence de 10'2 cm 2, correspondant au début des modifications
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substentielles dans les spectres mesurés par spectrométrie. Les défauts d’absorption op-
tiques correspondant a ceux qui seraient créés par des rayons cosmiques sont représentés
par une fluence de 102 em—2. Les défauts principaux retrouvés sont E, D, POR, ag, le
défaut de chlore et POL. Une majorité de ces défauts sont dépendants de la méthode
de fabrication des fibres et de la silice. Une bande de photoluminescence présente a 3.5
eV proviendrait d’une excitation a de plus grandes longueurs d’onde, et semblent aug-
menter avec I’irradiation. Il serait intéressant de vérifier si de différents défauts optiques
sont créés a cette fluence lorsque le type de fabrication n’est pas le méme. Une étude
par ToF-SIMS a mis en évidence la présence de chlore dans les fibres, créant une bande
d’absorption optique a 3.8 eV, et a confirmé la présence de germanium, permettant la

modification de I’indice de réfraction dans le coeur des fibres.



CHAPITRE 5

EFFET DE RECUIT SUR I’ABSORPTION OPTIQUE DES FIBRES

OPTIQUES

Ce chapitre se propose de passer en revue I’énergie d’activation des différents défauts
présentés au précédent chapitre. Grice a un recuit, les défauts diffusent thermiquement
a travers la silice, laissant place a une transmission d’information plus efficace qu’apres
I’irradiation. Les températures d’annihilation sont propres a chacun des défauts et per-

mettent de confirmer la présence de ces derniers dans les fibres optiques.

5.1 Evolution des défauts et diffusion thermale

Suite a I’étude de I’effet des rayons cosmiques sur 1’absorption optique des fibres, il
est nécessaire de s’intéresser a 1’évolution des défauts par diffusion thermale. Lorsque
les fibres optiques sont soumises a une température suffisante, les défauts peuvent s’an-
nihiler selon les différents processus présentés au chapitre 2.

Comme présenté au chapitre 3 sur la méthodologie expérimentale, chacune des fibres
était préalablement irradiée a une fluence de 10'? cm™2 et mesurée en spectrométrie
afin de s’assurer de la stabilité des mesures. Ces fibres étaient par la suite recuites a
différentes températures a I’'INRS, et leur transmission était remesurée grace au spec-
trometre. L’analyse se faisait de la méme maniere que décrit précédemment.

Suite aux mesures, il ne fut pas possible de confirmer que I’annihilation des défauts se
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fait selon les processus décrits dans la littérature. En effet, en comparant les spectres du
coefficient d’absorption en fonction de 1’énergie des photons pour une fibre irradiée avec
des protons de 5 MeV a une fluence 10! cm =2 puis recuite a différentes températures, il
ne fut pas possible de retracer 1’annihilation des différents défauts en fonction de la
température d’activation. Le tableau (3.1 résume les effets attendus aux différentes

températures de recuit.

5.1.1 Recuit a 300°C

La premiére température d’annihilation investiguée est 300°C. A cette température,
les profils d’absorption optique d’une fibre irradiée 2 une fluence de 10'? cm =2 et d’une
fibre irradiée a la méme fluence puis recuite a cette température comportent déja des
différences, comme le montre la figure [5.1]

Les principales différences entre les deux spectres commencent aux alentours de 5.5
eV. L’absorption optique est beaucoup moins importante, mais des défauts restent tout-
de-méme présents. La section entre 4 eV et 5.5 eV est assez stable. La température n’est
donc pas suffisamment élevée pour engendrer une diffusion thermale, une migration des
défauts ou tout autre processus d’annihilation qui modifierait 1I’absorption optique des
fibres a ces longueurs d’onde. Le défaut a 3.5 eV engendre une absorption légerement
plus faible.

La figure [5.2lmontre les défauts qui sont encore présents dans la fibre apreés un recuit

a 300°C, et qui sont détectables avec nos appareils de mesure.
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Figure 5.1 : Spectres du coefficient d’absorption optique en fonction de I’énergie des
photons pour une fibre irradiée a une fluence de 10'2cm =2 sans recuit, et une seconde
recuite a 300°C

Tous les défauts qui se trouvaient dans les fibres irradiées a une fluence de 10'2cm =2

se retrouvent également dans la fibre qui a été recuite. Le défaut de chlore, Dy et le défaut
POR ont gardé la méme intensité avec un recuit de 300°C. Etant donné que les concen-
trations de tous les autres défauts ont grandement diminuées, le POR semble prendre de
I’importance, et il est beaucoup plus visible dans la figure [5.I, méme s’il provoque la
méme bande d’absorption optique qu’a température ambiante.

Un défaut qui n’était pas observé a température ambiante semble €tre créé aux alen-
tours de 5.8 eV. Il s’agit du défaut E{ . Toutefois, il semble étre présent dans les fibres,
mais ne sert qu’a ajuster le bruit de fond.

La bande d’absorption du défaut E semble avoir beaucoup diminué en intensité. Dans
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Figure 5.2 : Spectres du coefficient d’absorption optique en fonction de I’énergie des
photons pour une fibre irradiée a une fluence de 10'2cm =2 sans recuit, et une seconde
recuite a 300°C

la littérature, ce défaut devrait s’annihiler completement aux alentours de 900°C. On
verra cependant dans les figures suivantes que ce défaut reste bien présent méme apres
un recuit a aussi haute température. Sa diminution d’amplitude semble plutdt liée au fait
qu’il y a peu de recouvrement entre les mesures expérimentales et donc une tres grande
incertitude quant a son amplitude. La présente mesure ne montrait pas une tres forte

remontée a haute énergie, ce qui a significativement influencé 1’amplitude ajusté de ce
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Le défaut D, qui fait parti des ODC(II), suit le méme processus d’annihilation que
les centres E’, a une vitesse moins grande. La concentration du défaut D a diminué de
moitié, tout comme le défaut E et le défaut POL.

Le défauta 3.5 eV a diminué en importance. Le pic de photoluminescence a également
perdu de son intensité.

Le défaut o a drastiquement diminué en importance. Il a perdu plus de la moitié de
son intensité.

A une température de 300°C, il n’y a aucune annihilation attendue. Les résultats sont

consistants avec ce qui était attendu.

5.1.2 Recuit a 500°C

La seconde température d’annihilation est S00°C. La figure montre la différence
entre le spectre d’absorption optique de la fibre irradi€e sans recuit, et celle avec recuit.

La différence entre les deux spectres est plus importante. L’ absorption optique est
beaucoup plus faible a partir de 5.4 eV, et le défaut a 3.5 eV perd aussi de son importance.
La bande de photoluminescence présente au milieu de ce défaut est moins présente que
sans recuit.

Les défauts POL, E et D ne semblent plus avoir une bande d’absorption aussi claire
qu’avant. IIs ont presque diminué de moitié€ par rapport au dernier recuit. Le défaut E fait

partie de la catégorie des ODC(I). Il ne devrait s’annihiler qu’aux alentours de 900°C.
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Figure 5.3 : Spectres du coefficient d’absorption optique en fonction de I’énergie des
photons pour une fibre irradiée a une fluence de 10'2cm =2 sans recuit, et une seconde
recuite a 500°C

Une sous-catégorie de ces défauts, les centres E’, migrent plutdt aux alentours de 500°C.

Le défaut de chlore ne semble pas migrer a cette température. Le défaut a 3.5 eV
est moins important, et sa bande de photoluminescence diminue en intensité. Il sem-
blerait donc que le défaut produisant cette bande de photoluminescence a commencé a
s’annihiler a cette température.

Les défauts Dy et POR n’ont pas été modifiés par ce recuit. Ils semblent tre stables
a cette température. Le défaut oz n’a pas beaucoup diminué lors de ce recuit : or,
comme son intensité était déja tres faible, il est beaucoup moins évident d’observer son

évolution.
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Figure 5.4 : Spectres du coefficient d’absorption optique en fonction de I’énergie des
photons pour une fibre irradiée a une fluence de 10'2cm =2 sans recuit, et une seconde
recuite a 500°C

5.1.3 Recuit a 700°C

La figure [5.5]présente les spectres d’absorption d’une fibre irradiée a une fluence de
10'2 ¢m—2 sans recuit, et avec un recuit de 700°C.

La différence entre les deux courbes est beaucoup plus importante : la photolumi-
nescence a 3.5 eV a diminué. La section entre 5.5 eV et 7.5 eV est nettement plus hori-

zontale, impliquant que la majorité des défauts dans cette section ont bien entamé leur
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Figure 5.5 : Spectres du coefficient d’absorption optique en fonction de I’énergie des
photons pour une fibre irradiée a une fluence de 10'2cm =2 sans recuit, et une seconde
recuite a 700°C

annihilation. Il reste une certaine augmentation jusqu’a 7.5 eV, moins importante que
pour les recuits de plus basse température.

La figure [5.6|présente les défauts qui sont observables suite a ce recuit. Comme men-
tionné ci-haut, la photoluminescence a 3.5 eV a grandement diminué. La température de
recuit a un impact sur I’intensité de la photoluminescence observée. Le défaut de chlore
est encore présent et garde sensiblement la méme intensité. Il est donc stable sous recuit
de 700°C. Le défaut o n’est plus détectable par nos appareils de mesure.

L’intensité du défaut Dy n’a pas changé. Il est encore stable sous recuit de 700°C.

Les bandes d’absorption optique produites par les défauts E et POL ont encore diminué
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Figure 5.6 : Spectres du coefficient d’absorption optique en fonction de I’énergie des
photons pour une fibre irradiée a une fluence de 10'2cm =2 sans recuit, et une seconde
recuite a 700°C

en intensité, mais ne sont pas completement annihilés. Les défauts E faisant partie de
la catégorie des ODC(]), il est normal qu’ils soient encore présents a cette température.
L’évolution des défauts POL ne semble pas avoir été€ caractériser dans la littérature, et il
n’y a pas de prédiction quant a ce défaut.

Le défaut D faisant partie de la catégorie des ODC(II), il aurait dii étre completement

annihilé a cette température. Il est toutefois encore présent, ce qui n’est pas consistant
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avec les prédictions de la littérature.

5.1.4 Recuit a 900°C

La figure présente les spectres d’une fibre irradiée 2 une fluence de 10'? cm =2

qui a subi un recuit de 900°C, et celui d’une fibre irradiée a la méme fluence qui n’a subi

aucun recuit.

10'? vierge
102 sang recuit
102 recuit 900°C

| | |
2.5 3 35 4 45 5 55 B B.5 7 75
Energie des photons (%)

Figure 5.7 : Spectres du coefficient d’absorption optique en fonction de I’énergie des
photons pour une fibre irradiée a une fluence de 10'2cm =2 sans recuit, et une seconde
recuite a 900°C

Le défaut POR est encore observable, ce qui continue a étre consistant avec 1’hy-

pothese selon laquelle ce défaut serait formé a partir des défauts POL.

Le défaut POL semble encore étre présent, mais crée une bande d’absorption beau-
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Figure 5.8 : Spectres du coefficient d’absorption optique en fonction de I’énergie des

photons pour une fibre irradiée a une fluence de 10'2cm™

recuite a 900°C

2 sans recuit, et une seconde

coup moins importante qu’avant. Ce défaut semble assez stable, méme a une haute

température de recuit. Il ne semble pas affecté par la diffusion des molécules d’oxygene

interstitielles. Comme il s’agit de la structure comportant le plus bas niveau d’énergie

pour les atomes d’oxygene, une modification de sa structure ne semble pas avantageuse.

Il faudrait sGirement une température supérieure a 900°C pour observer une migration

des atomes et une annihilation complete des ponts peroxydes.
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Il est assez surprenant que les défauts qui étaient présents dans la fibre vierge soient
sujets a I’annihilation. La fusion de la silice s’apparente a un recuit de trés haute température.
Les défauts présents dans la fibre vierge ont donc été soumis a une tres forte température
et sont quand méme restés dans la fibre sans étre annihilés entierement.

Les défauts de chlore et Dy sont stables sous recuit de 900°C. La photoluminescence
n’est plus observable. Le défaut responsable de cette bande semble étre annihilé a une
température de 900°C, ce qui indique qu’il s’agit d’un défaut de type ODC(I). Le défaut
de germanium fait partie de cette catégorie. Le défaut a 3.5 eV est resté d’intensité plus
ou moins constante a travers les recuits : il ne semble pas affecté par ces derniers. Puisque
le défaut diminuait avec la fluence d’irradiation, il serait intéressant de vérifier si, apres
sa disparition complete avec une forte irradiation, il serait possible de le voir réapparaitre
apres un recuit.

A une température de recuit de 900°C, les défauts de type ODC(I) sont sensés étre
annihilés. Toutefois, afin d’obtenir un ajustement adéquat de la somme des gaussiennes
sur le spectre du coefficient d’absorption de la fibre, il faut que les défauts E (ODC(I))
et D (ODC(II)) soient présents. Cet ajustement est le meilleur que nous avons obtenu,
mais il n’est pas optimal. Une bosse a 7 eV dépasse le spectre de la fibre. Il est difficile
de conclure quoi que ce soit sur la présence du défaut D par ce fait, et par sa faible
intensité comparativement a sa bande d’absorption dans la fibre non recuite. Le défaut
E, pour sa part, a un impact important sur 1’ajustement et est assurément mesuré a cette

température, ce qui n’est pas consistant avec la théorie. Par contre, le défaut E étant
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presque entierement en dehors du spectre et a cause de son chevauchement avec le défaut

D, il y a beaucoup de variabilité et d’incertitude quant a son intensité.

5.2 Récapitulation du chapitre 5

L’étude de I’effet de recuits sur I’absorption optique des fibres n’a pas permis de
confirmer les défauts identifi€s par spectrométrie. Les températures d’annihilation étant
propres a chacun des défauts, il était attendu qu’il serait possible d’effectuer une vérification
quant aux défauts identifiés au chapitre 4. Plusieurs défauts n’ont pas été annihilés aux
températures attendues, et il serait intéressant de refaire les mesures avec plus de re-
cuits afin d’évaluer leur évolution. La figure présente les spectres d’absorption op-
tique pour une fibre irradiée a 10'2 em~2 pour différentes températures de recuit. Plus la
température augmente, plus 1’atténuation diminue.

Les défauts Dg, POR et de chlore sont stables sous recuit de 900°C. L’ annihilation
des défauts NBHOC augmente la concentration de ce type de défauts, ce qui pourrait
également expliquer la détection des POR aprés les recuits. A 900°C, ils sont toujours
présents et sont donc stables jusqu’a cette température, minimalement.

L’intensité du défaut POL diminue avec 1’augmentation de la température de recuit,
mais n’est pas completement disparu a 900°C. Des recuits de plus hautes températures
mettraient probablement en évidence son €nergie d’activation. Le pic de photolumines-
cence a 3.5 eV est completement annihilé a 900°C, ce qui est conforme avec la catégorie

de défauts ODC(I). Le défaut ag n’est plus observable a 700°C. Ce défaut semble suivre
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Figure 5.9 : Spectres du coefficient d’absorption optique en fonction de 1’énergie
des photons pour une fibre irradiée 2 une fluence de 10'%cm™2 sans recuit et a des
températures de 300°C, 500°C, 700°C et 900°C

la courbe de diffusion des ODC(II). Le défaut D, un ODC(II), aurait également di dis-
paraitre aux alentours de 700°C, mais il est observable a cette température. Il est difficile
de conclure quoi que ce soit sur sa présence a plus haute température. Le défaut E, un
ODC(]), aurait di étre annihilé a 900°C, mais ce ne fut pas le cas.

On observe néanmoins une réduction graduelle du nombre de défauts, comme le
montre la figure [5.10, mais sur une large plage de températures. L’amplitude des pics

des défauts diminuent en fonction de la température, sauf le POR qui reste relative-
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ment constant. Les défauts POL, D et le défaut a 3.5 eV diminuent tous graduellement
en intensité en fonction que la température augmente. Le processus ne semble donc
pas compatible avec une loi d’ Arrhénius donc avec des processus a une seule barriere
d’énergie importante et activés thermiquement. Il est beaucoup plus graduel et par-
tage ainsi beaucoup de similarités avec les processus de relaxation observés dans les

matériaux amorphes[50].
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Figure 5.10 : Intensité des pics d’absorption optique de différents défauts en fonction de
la température



CHAPITRE 6

CONCLUSION

L’ objectif de ce mémoire était de caractériser 1’évolution des défauts dans les fibres
optiques. Une irradiation de protons d’une énergie de 5 MeV a des fluences allant de
10° em™2 210" em ™2 ont été choisies afin de reproduire 1’effet qu’aurait les rayons cos-
miques sur 1’absorption des fibres apres un voyage de 10 ans a basse orbite terrestre. Les
bandes d’absorption provenant des défauts optiquement actifs ont été identifiées et leurs
processus d’annihilation ont été étudiés griace aux recuits de différentes températures ef-

fectués sur les fibres.

La premiere étape de cette recherche était de simuler I’effet des rayons cosmiques
sur la transmission des fibres optiques. Pour ce faire, des données provenant de SPEN-
VIS et de A.H. Sullivan [48] ont été comparées et utilisées pour déterminer 1’énergie des
protons et la fluence nécessaires a cette simulation. L’accélérateur Tandem de 1’ Univer-
sité de Montréal a permis de reproduire ces résultats. Les mesures de transmission des
fibres ont été effectuées par spectrométrie grace a un montage construit dans le cadre
de ce mémoire. Le programme d’analyse des résultats a également été créé pour cette

recherche.

Apres avoir caractérisé I’absorption optique des fibres vierges, des irradiations de
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différentes fluences ont été effectuées sur les fibres optiques. Les mesures d’absorption
optique entre 2.5 eV et 8 eV ont mis en évidence la croissance de bandes d’absorption
en fonction de la fluence d’irradiation. Ces mesures étaient effectuées a 1’aide d’un spec-
tromeétre, d’une lampe deutérium et d’un photomultiplicateur. A partir d’une fluence de
10'2 cm~2, de nouvelles bandes sont créées et I’absorption optique est substentiellement
modifiée. Les principaux défauts qui sont créés dans la silice sont les ponts peroxyde, les
défauts E, Dy et D et POR. En parallele, des mesures ToF-SIMS ont permis de confirmer
la présence de chlore et de germanium dans les fibres, créant des bandes d’absorption
optique a 3.8 eV et 5. 14 eV, respectivement. Une bande de photoluminescence détectée
a 3.5 eV a été identifiée comme provenant de longueurs d’onde supérieures a 420 nm
grace a la présence d’un filtre passe-haut. Cette bande provient d’une photoluminescence

excitée, mais sa source reste a investiguer.

Suite a I’étude de I’effet de I’irradiation sur I’absorption optique des fibres, I’évolution
des défauts selon la température a été étudiée. Des recuits de 300°C, 500°C, 700°C et

2 avec des

900°C ont été effectués sur des fibres irradiées a une fluence de 10'% cm™
protons de 5 MeV. La température d’activation étant caractéristique a chaque type de
défauts, il aurait été intéressant de pouvoir confirmer les défauts identifiés au chapitre 4.

Les défauts ODC(II) n’étaient pas annihilés completement a 700°C, et les ODC(I)

étaient encore détectables a 900°C. Les défauts POR, Dg et le défaut de chlore sont

stables sous recuit a ces températures. L’effacement de la bande de photoluminescence a
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été observé a 900°C, ce qui semble indiquer que le défaut responsable de cette bande
est un ODC(I), comme les défauts de germanium ou le défaut E. L’effacement des
bandes implique que 1’absorption optique apres un recuit de 900°C est beaucoup plus
faible. Le processus d’annihilation des défauts semblent concorder non pas avec une loi

d’ Arrhénius, mais plutdt avec les processus de relaxation des matériaux amorphes.

Cette recherche aura permis de créer un montage permettant d’étudier les spectres de
transmission de fibres optiques. Plusieurs parties du montage ont dues €tre construites
pour cette expérience, et le tout a du étre optimisé pour obtenir des données stables,
reproductibles et fiables. Le programme d’analyse des résultats créé sur MATLAB a
permis de comparer les défauts retrouvés dans la littérature avec les bandes d’absorption
observés par spectrométrie dans la silice irradiée.

Ce mémoire aura également mis en lumiere les défauts qui sont créés par irradiation,
et leur bande d’absorption respective. Il a été possible de déterminer la méthode de fa-
brication de la silice grace aux mesures ToF-SIMS, confirmant la présence de chlore qui
crée une bande a 3.8 eV. La présence de ces défauts a permis de confirmer que ce que la
littérature suggérait pour la silice était aussi vrai pour les fibres optiques.

L’effacement de ces bandes a été étudié griace aux recuits sous atmosphere controlée,
ce qui aurait du permettre de confirmer les types de défauts et leur processus de création
et d’annihilation. Toutefois, les défauts ne se sont pas comportés comme attendu. La ma-

jorité des défauts étaient peu stables thermiquement, mais n’étaient pas encore annihilés
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a 900°C, ce qui met en évidence que le processus responsable de leur annihilation ne

semble pas suivre une loi d’ Arrhénius, comme attendu.

Plusieurs questionnements ont été soulevés au cours de cette recherche, et il serait
intéressant de les explorer. La bande de photoluminescence est toujours sous investiga-
tion. Il serait intéressant de pouvoir effectuer une mesure de la transmission a de plus
hautes longueurs d’onde, et de refaire des mesures ToF-SIMS afin de confirmer ou d’in-
firmer la présence d’atomes dans les fibres, outre le germanium et le chlore. De plus,
comme le défaut a 3.5 eV était détruit avec une augmentation de la fluence d’irradiation,
il serait intéressant d’étudier ses mécanismes d’annihilation a haute fluence et sous re-
cuit. Etant donné que les recuits ont été faits jusqu’a une température de 900°C, il n’a
pas été possible d’observer I’effacement des bandes d’absorption de tous les défauts.
Le POL, le Dy et le POR étaient encore présents a cette température. Le processus de
formation du défaut POR n’est pas completement clair : sa présence n’étant pas prévue
dans la littérature, sa création semble provenir de 1’ionisation des liens peroxydes des
défauts POL. Il serait important d’étudier cette hypothese plausible plus en profondeur.
Les recuits n’ont pas donné les résultats attendus, et il serait important de refaire les

mesures, et d’étudier les processus d’annihilation.
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Annexe I

Annexe 1
Energie de I'ion (MeV) | dE/dX MeV/(mg/cm?) | ¢ (cm™?)
0.1 5.48 x1071 1.02 x 102
0.2 4511 x1071 1.25 x10'2
0.4 3.198 x10~ 1 1.76 x10'?
0.6 2.548 x1071 2.20 x 1012
0.8 2.159 x 1071 2.60 x10'2
1 1.898 x 10T 2.96 x 1012
2 1.243 x107! 452 x10'?
4 7.528 x102 7.46 x10'?
6 5.542 x10~2 1.10 x1013

Tableau L.I : Table du pouvoir d’arrét électronique des protons dans le SiO; ainsi que
leur fluence calculée

Energie de I'ion (MeV) | dE/dX MeV/(mg/cm?) | ¢ (cm™?)
0.1 9.361 x10~* 6.00 x 10
0.2 5.377 x10~% 1.04 x 105
0.4 3.856 x10~% 1.46 x 101
0.6 2.160 x10~4 2.60 x101°
0.8 1.692 x10~* 3.32 x101
1 1.398 x10~* 4.02 x101
2 7.683 x 107 7.31 x101°
4 4187 x107° 1.34 x10'®
6 2.926 x107° 1.92 x10'°

Tableau LII : Table du pouvoir d’arrét nucléaire des protons dans le SiO, ainsi que leur

fluence calculée




Annexe 11

Annexe 2

Figure I1.1 : Porte-fibre avec vis permettant de trouver le point focal de la fibre
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Figure I1.2 : Entrée du spectrometre
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Figure 11.3 : Entrée du spectrometre avec la partie en métal permettant de soutenir le
porte-fibre
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Figure I1.4 : Porte-fibre allant dans le détecteur



Annexe II1

Annexe 3

109
— “Wierge M

Figure III.1 : Profil de I’absorption optique d’une fibre irradiée 4 une fluence de 10°
cm ™2 en fonction de 1’énergie de photons, ainsi que le profil d’une fibre vierge
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Figure II1.2 : Profil de I’absorption optique d’une fibre irradiée a une fluence de 10'°
cm~2 en fonction de I’énergie de photons, ainsi que le profil d’une fibre vierge
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Figure IIL.3 : Profil de ’absorption optique d’une fibre irradiée a une fluence de 10'!
cm ™2 en fonction de 1’énergie de photons, ainsi que le profil d’une fibre vierge



Figure II1.4 : Profil de I’absorption optique d’une fibre irradiée a une

XXX11

fluence de 102

cm ™2 en fonction de 1’énergie de photons, ainsi que le profil d’une fibre vierge
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Figure IIL.5 : Figure regroupant les 4 derniers graphiques : I’absorption optique en fonc-

tion de I’énergie de photons pour différentes fluences de protons
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