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Dés la fin du 19siécle, ’THomme exploite des outils de communmat distance, tels que
le télégraphe, le téléphone ou la radio. Les @léghoniques et ensuite, les cables coaxiaux
ont été abondamment utilisés en tant que moyersléeommunication (mot utilisé pour la
premiere fois en 1904Estaunié]). Le développement de la fibre optigue dans les®as
1970 a révolutionné les modes de transmission atimétions, de par le fort débit qu’elles

offrent et leur large champ d’application (téléwisj internet, radio etc.).

Depuis le développement des sources de lumiétes wlie les lampes halogenes dés 1959,
les lasers en 1960 et les premiers lasers fibréendde 1964, de nombreuses études ont
permis la généralisation de I'utilisation des fibptiques. Bien évidemment, le domaine des
télécoms en est un des premiers utilisateurs. Mgis également des applications de type
éclairage (public ou domestique), industriel (dgmgupercage, fusion, soudure), médical

(dissection, réparation oculaire), militaire (déi@t anti-missile, armes incapacitantes), etc.

Les premiéres fibres optiques ont été réaliséeartir ple verres silicatés puis ce type de
matériau a été rapidement abandonné au profit ddi¢e naturelle puis synthétique, dont
I'élaboration présentait une plus grande pureté fibres silice ont alors été largement
développées pour des applications télecoms cas @iteposaient de tres faibles pertes
optiques dans linfrarouge proche (jusque 0,14 dB& 1550 nm). Toutes les ressources
offertes par la silice ont ensuite été testéesadtructure simple aux fibres microstructurées
air/silice, et I'éventail de possibilités s’est paypeu épuisé puisque les pertes de ces fibres
sont désormais équivalentes a celles du matériaueblain d’intérét a ensuite été constate,
porté par d’autres matériaux qui ont alors pernas réalisation de fibres optiques
performantes dans d’autres domaines que ceux ¢&plpar les fibres silice. Les matériaux
étudiés ont été des cristaux, des polymeéres oweatess (verres de silice, verres exempts de
silice). Néanmoins, le verre est le matériau les@tudié pour le domaine de l'optique fibrée
car il est anisotrope et trés résistant aux chioesrtiques et mécaniques. Les domaines de
longueurs d’onde pour lesquels la silice présentagtforte absorption (UV et IR moyen) sont

alors devenus peu a peu accessibles.

Ces bandes spectrales non conventionnelles sdatfent sollicitées de nos jours pour la

réalisation de détecteurs ou de contre-mesuresrogtres par exemple, dont la demande



explose dans les domaines de la Défense, de lacméd@asers chirurgicaux, détection de

tumeurs) ou bien de la protection de I'environnenfdétection de polluants).

Certains verres autres que la silice sont perfotsnamr ces plages de longueurs d’onde.
Mais la réalisation de fibres optiques a particds matériaux (notamment les chalcogénures)
peut s’avérer difficile et colteuse. Une amélianatconsisterait donc a réaliser des fibres
optiques composées de verres performants aux haatpseurs d’ondes par exemple dont la

fabrication soit aussi maitrisée que dans le cadidees silice standard.

Un type original de fibres optiques a été présentd 997 par Furniss et cofFurniss],
dites «optical fibres from disparate core/clad. glassed! s’agit de fibres optiques dont le
coeur et la gaine optique sont composés de verraatdee différente. Pour franciser le nom

de ces fibres, nous les avons appelé fibres oigquatimatériaux (ou FOM).

Cette géométrie originale de fibres optiques pemheetombreux avantages tant au niveau
optique que thermomécanique. Le plus évident asanivoptique est la différence d’indice
cceur/gaine de ces fibres qui sera plus élevée guns k& cas de fibres silice standards et
pourra autoriser I'exacerbation d’effets non liméai Au niveau mécanique, il convient de
sélectionner un matériau pour la gaine optiqueFd@8! qui assurera la résistance de la fibre
multimatériaux au cours de I'étape de fibrage iwdaquelle le composant subit une trempe

thermique.

En 2007, lorsque jai débuté mon travail sur ceetsug nombre d’articles concernant les
FOM était faible. Seuls Furniss avait démontré lgétait possible de réaliser des fibres
optiques a partir de matériaux difféerents. D’aufileses optiques de méme conception avaient
pourtant été présentées mais l'originalité de langeirie n’avait alors pas été mise en valeur.
Dans la publication de Ballato et Snitf&allato] (qui datede 1995 et est donc antérieure au
travail de Furniss), la nouveauté du procédé baséuilisation de poudre de verre domine
sur loriginalité d’insérer un verre silicaté a t®rconcentration en oxyde de terbium (54%
massique) dans le cceur d’une fibre a gaine opequsilice pure. En 2006, N.K. Goel avait
également présenté des fibres optiques multimatéri&oel/]. Une fois de plus, c'est
uniquement le procédé pour la réalisation de séfones qui a été mis en avant et non la
géomeétrie originale de ses fibres. Il avait empldgs verres silicatés a fort indice pour le
cceur de ses fibres dans le but de concevoir delfieatpurs Raman et le choix de la silice
pure pour composer la gaine optique avait été smeht justifiée par la disponibilité de
tubes commerciaux de silice naturelle de longueetrique, idéaux pour appliquer son

procédé a la conception de préformes optiques gpiration d'un verre en fusion. Ces



publications nous montre la pertinence de telleggires micrométriques pour la conception

de fibres optiques originales et performantes tEmdomaines linéaires et non-linéaires.

Le travail de cette thése a donc été de relevedaintechnologique correspondant au
développement, a la réalisation et a la comprébardes mécanismes thermomécaniques et
optiques de ce nouveau type de fibres optiqued, lddyut final était la conception de guides
d’ondes ou de sources adaptées a des longueurded’oion conventionnelles de l'ultraviolet

et de I'infrarouge moyen.

Un premier chapitre présente les avantages dessfiptiques multimatériaux aprés avoir
établi un état de l'art sur les recherches dandol@aine de l'optique fibrée et donné les

principales caractéristiques optiques des verrdsfibres.

Dans un second chapitre, nous présenterons un dérooéginal de fabrication de
préformes optiques, basé sur l'utilisation de \w®wgeus forme de poudre, pour la réalisation
de nos FOM et de fibres optiques plus conventidesetgalement. Le développement du
Procédé Poudre Modifié nécessitaient des compé&eatares les domaines des matériaux et de
la thermique que javais acquises lors de ma fdonat I'ENSCI (Ecole Nationale
Supérieure de Céramiques Industrielles, Limogea)agincerné une grande partie de la durée
de mon doctorat (bourse BDI DGA-CNRS).

Un troisieme chapitre est consacré a la réalisaida caractérisation en optique linéaire et
non-linéaire des FOM a structure simple verrefsilmu microstructurées verre/air/silice

réalisées durant ma thése a XLIM & partir de dsfiés verres silicatés.

Un quatrieme et dernier chapitre présente une rdétble caractérisation interférométrique
qui permet d'estimer I'indice de réfraction du coder fibres optiques sur une large bande
spectrale. Cette technique a été utile pour caiaetéertaines fibres multimatériaux réalisées

a partir de compositions verriéres originales.
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CHAPITRE I. ETAT DE L'ART DES
FIBRES OPTIQUES ET

GENERALITES SUR LES FIBRES

OPTIQUES MULTIMATERIAUX

I.1. INTRODUCTION

Le premier paragraphe identifie les avancées tdobiques et les principaux axes de
recherche (lasers, continua, effets non linéaite3 dans le domaine des fibres optiques au
cours de ces dernieres décennies. L'étude porte bies sur les structures des fibres que sur
les matériaux les composant. Chacun de ces paesn@&tune influence importante sur la
performance de la fibre optique pour une applicatiéterminée. Ce paragraphe permet de
placer le contexte de notre recherche grace aatrdétl’art de la fibre optique retracé sur ces
trente dernieres années. Des premieres équatiopisigues y sont données qui permettront
d’anticiper les performances des fibres avant mi&meréalisation. Ce paragraphe (et surtout
I'annexe) synthétise(nt) un grand nombre d’expoessihéoriques relevées dans des articles

scientifiques.

Un cahier des charges sommaire sera établi erefpreimiere partie pour mettre en avant
les parametres optiques qu'il faut prendre en cemppur la réalisation de guides d’ondes ou

de sources a des longueurs d’ondes non convenliesnelles que l'infrarouge moyen (2-5
pnm).
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Le second paragraphe introduira le concept desdibptiques multimatériaux, structure
originale d’abord imaginée par Furniss et ciflurniss], mais depuis peu exploitée. Nous y
expliquerons pourquoi, d’'un point de vue optiqueysiavons voulu faire renaitre I'idée de

mélanger au sein d’'une méme structure plusieurériaak optiques.

I.2. L'OPTIQUE DANS LE DOMAINE DES FIBRES
OPTIQUES

De leur invention (I. Dubus Bonnel, 1836 pour lard de verre et surtout H.M. Hanson, le
11 avril 1951) et suite a I'ouverture de la premi@ntreprise spécialisée dans le domaine
(sociétéMosaic Fabricationglans le Massachussets, 1958), la fibre optigumnaicau fil des
décennies un intérét scientifique grandissant. @ejours, il existe un grand nombre de fibres
optiques de structures diverses (saut ou gradigmtick ou fibres optiques microstructurées)
composées de différents matériaux (polymeres, acist verres) pour de nombreuses
applications (domaine des télécommunications, diélanse du territoire, de la médecine, des

capteurs etc.).

Il était donc nécessaire d’identifier dans un pemémps toutes ces catégories de fibres
optiques existantes et leurs principales applioatiba structure d’une fibre optique ainsi que
les matériaux la composant sont les deux premiaranpetres essentiels qui régissent le
champ d’utilisation de la fibre. Les performancame fibre peuvent étre d’ailleurs estimées
avant sa réalisation connaissant ces deux carsgt@éas grace a de nombreuses formules

empiriques, qui seront énoncées dans la troisi@arteele ce paragraphe.

I.2.1. Les différentes structures de fibres

optiques

La propagation de l'onde lumineuse dans une fipegoe est d’'abord régie par la
structure de celle-ci. En effet, les indices effsales différents modes guidés varient selon la
fréquence du signal, les dimensions de la fibréqapt et les indices de réfraction des
matériaux qui la compose, ce qui engendre incamigllement une variation de la
dispersion du guide, des pertes linéaires etatltlenc important de savoir prévoir le type de
structure adéquat a l'application souhaitée ettues numériquement les caractéristiques

optiques idéales de la fibre optique envisagée.
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La notion de structure 1D, 2D ou 3D est définie [em différents axes de variation
d’indices de réfraction des deux matériaux coretitde guide d’ondes, selon qu'’il en existe
un, deux ou trois. Les deux principales structuezgontrées dans le cas de fibres optiques
sont les structures 1D et 2D. Pour chacune d’eelles, il existe des relations vérifiées
caractérisant leurs propriétés de propagation, daetques unes seront énonceées plus loin.
Quant a la structure 3D pour I'heure, seuls destaurk photoniques ont pu étre réalisés et
étudiés/Sievenpiper, Noda].

I.2.1.1. Les structures 1D

Les structures a une seule dimension sont carséééripar la variation d’indice selon un
seul axe du repere général [Oxyz). Dans le caghdesfoptiques, il s’agit de fibres a saut ou
gradient d’indice, qui sont les structures les @imples envisagées jusqu’alors, puisque les

premieres réalisées.

Ceeur : matériau M, d’indice ny
B X
O U— Gaine : matériau M; d’indice n;<n,
z

Figure 1.1 : Exemple de structure de fibres optiques de type 1D : ici,

—

variation de l'indice de réfraction du dioptre selon I'axe X uniquement

Dans le cas de fibres a saut d’indice, le cceunddte homogéneinest entouré par une
gaine optique d’indice xn;. Les fibres a saut d’'indice guident les ondestéetagnétiques
dans leur cceur par réflexion totale interne. Edl@st caractérisées par une expression simple

de leur profil d’'indice.
n=n pourO<r<r
n=n, pourr, <r <r,

~

Dans le cas des fibres dites a gradient d'indieecdeur ne présente pas un indice
homogene et est note(n. Il est également entouré d’'une gaine optiggdrique d'indice
n<n; Les fibres a gradient d’'indice ont été spécialemsoricues pour une application
télecom. Elles guident la lumiére par réflexioratetinterne et leur profil d’'indice est plus

complexe que dans le cas de fibres a saut d’indice.
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n,-n !
n:nl\/l—z L Z(Lj pourO<r <r,
a

n=n, pourr, <r <r,

-
L

n llﬂll Xd—

n;

Figure 1.2 : Profils d'indice de fibres optiques a saut et gradient d’indice

I.2.1.2. Les structures 2D

Les structures a deux dimensions sont caractérigg@eta variation d’indice selon deux
axes du repére général [Oxyz). Dans le cas desfibptiques, il s'agit de fibres a cristaux
photoniques ou de fibres dites de Bragg.

I.2.1.2.1. Les fibres a couches concentriques :

les fibres de Bragg

Un réseau de Bragg est une structure dans lacpledime des couches de deux matériaux
diélectriques d'indices de réfraction différents,qui provoque une variation périodique de
I'indice effectif dans le guide et engendre un ¢age des modes de propagation qui
interferent de maniére constructive ou destructvapres la loi de Bragg, la longueur d’onde
pour laquelle I'interaction est destructive estimiéfpar la relationA; =2 n.- /A, avec Ree
I'indice effectif du guide etA le pas du réseau de Bragg. Ainsi, pour les onded k&
longueur d'onde est égale a environ quatre fomik&eur d'une couche, les réflexions se
combinent par interférences constructives, et degltes agissent comme un miroir. La plage
de longueurs d'onde réfléchie est appelée Bandedite Photonique (BIP), pour laquelle la

lumiére ne peut pas se propager dans la structure.

Les premiers réseaux de Bragg étaient plans, depheslcouches minces étaient déposées
sur un substrat. En 1978, Yeh et cpfeh] propose l'idée « d’enrouler sur eux-mémes » ces
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miroirs de Bragg pour former un guide cylindrigfénk, Deopura]. C’est ainsi qu'a été

imaginée la premiere fibre dite de Bragg.

=

Figure 1.3: Coupe transversale et profil d'indice d’'une fibre de Bragg

En analogie avec les guides planaires, la posdoa BIP est régie par les valeurs des
trois indices, des épaisseurs des couches et aun rdy coeur. Ces fibres de Bragg sont
congcues notamment pour des applications de guidiags des domaines de longueurs
d’'ondes encore peu exploités (infrarouge moyen kwauviolet dans le cas de dépot de
couches trés fines — de l'ordre de la dizaine demgtres - de diélectriques a faibles ‘band-

gap’ dans le coeur creux de la fibre de Bragg).
[.2.1.2.2. Les fibres microstructurées

Les plus courantes sont des fibres optiques cagsttd’'un cceur creux ou plein et d'une
gaine air/silice. Elles sont communément appel@d8 % pour Fibres Microstructurées Air
Silice (ou PCF en anglais pour Photonic Crystalkesh En 1996, Knight et collBirks,
Knight] ont réalisé la premiere FMAS, ce qui a constitu@& @vancée technologique

importante.

Les fibres microstructurées sont caractériséetepdiametre d des trous d’air et la distance
A (pitch) entre deux centres de trous d’air (vajufie 1.4). Elles se composent d’'un réseau de
mailles élémentaires agencées de facon périodCjueque maille élémentaire est en général

de forme triangulaire ou hexagonale.

Les fibres microstructurées a cceur plein

La figure 1.4 compare les structures d’'une FMAScauc plein et d’'une fibre & saut
d’indice. La présence d’'un défaut dans ce réseauis@ion d'un trou d’air par exemple)
entraine un confinement de la lumiére qui peutsaédre transmise le long de la fibre. Les

ondes sont alors guidées par réflexion totale metefans le coeur plein. La présence de la
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gaine air/silice permet notamment d’augmenter lgreste d’indice entre le cceur et la gaine

o
)
N

Fibre 4 saut

(An).

Figure 1.4: Comparaison des structures d’une FMAS a cceur plein et

d’une fibre a saut d’indice (Illustration issue de [Jamier]).

Les fibres microstructurées a coeur creux

Les fibres microstructurées peuvent également ptésan indice de coeur inférieur a celui

de la gaine. Il s’agit de FMAS a coeur creux : leicest constitué d’air d’'indicéedlen] :

B D }
+
C-12% E-A?

n, = 1+10‘4{A+

AvecA=0.834213 B =240603, C =130, D =1.5997 et E = 389.

L'air présente des effets non linéaires presque atiline excellente transmission optique

T T T T
im 10m 100 m 1 km

Figure 1.5 : Spectre d’absorption de l'air

dans le proche UV, le visible et le proche IR.

2
S

Atmospheric
Opacity
b
L

T

10cm

T T T T T T T
0pm 100pm 1 mm 1cm

2

T T
0.1 nm 1 nm 10nm 100 nm 1um

Wavelength

Figure 1.6: Exemples de fibres microstructurées a cceur plein (gauche)

et a coeur creux (droite) réalisées au laboratoire XLIM de Limoges
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Les FMAS a cceur creux transmettent la lumiére paidage par Bande Interdite
Photonique. Elles sont principalement utilisées rptau transport de faisceaux de forte
puissance, pour lesquels aucun effet non linéair@ait se produire au cours du guidage.
Elles permettent aussi de guider la lumiere dars gz ou des liquides qui sont des
matériaux optiques de plus en plus étudiés podéleloppement de nouvelles applications

des fibres optiques dans le domaine des détegi@mmexemple.

Les fibres microstructurées toutes solides

Feng et coll/Feng_01] présentent en 2003 la premiere fibre microstrégtuoute solide.
Dans ce cas de figure, les plots d’air ont été teods par un second verre d’indice de
réfraction plus faible et de nature thermomécanigreehe du matériau utilisé pour le coeur.
Les pertes optiques de la fibre ont été mesuréBsdB/m a 1550 nm. Ce type de fibre
présente une grande différence d’indice entre &asxdrerres ce qui lui permet de viser des

applications non linéaires.

Figure 1.7 : Photographies au Microscope Electronique a Balayage de la

fibre optique microstructurée toute solide présentée par Feng en 2003

I.2.2. Les matériaux optiques

Les propriétés des fibres optiques sont donc rggaeseur géométrie mais également par
les matériaux qui les constituent. C’est dans arecgue de nos jours et depuis quelques

anneées, la science des matériaux prend une plggesien plus importante dans I'optique.

Les propriétés optiques des matériaux utilisés eeparfois définir a eux seuls
'application de la fibre optique : effets non laikes pour la génération de continua,
luminescence spontanée pour la conception de l&sbles pertes de transmission pour le
transport de données etc.
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La fabrication des fibres optiques actuelles fapel a différentes familles de matériaux

gue sont les polymeéres, les cristaux ou les verres.
I.2.2.1. Les polymeres et les fibres

optiques plastiques
Le polymére généralement utilisé dans la réaliratle fibres plastiques est le PMMA
(polyméthylmétacrylate) de formule (GH(CHs)(COOCH)),. Il s’agit d’'un thermoplastique
amorphe et transparent. Il présente une bonnebflé&imais a en revanche une résistance
médiocre aux contraintes mécaniqyies/lande]. Les fibres plastiques sont peu colteuses et
tres flexibles. Néanmoins, leurs pertes aux co@dbyeut étre importante’amaguchi].
Elles ne sont donc utilisées que pour des appbicatiiocales (éclairage froid, réseaux

informatiques, connexions internet Home-to-Home HELC).
I.2.2.2. Les cristaux et les fibres

optiques cristallines

Les fibres cristallines, par exemple les fibresh#aalumine AbOs), sont congues soit par
voie dite de germination - croissance (méthode @adski) [Orera], soit par la technique de
micro-pulling-down/Sangla]. La seconde technique est mieux adaptée a la pbocele
fibres optiques cristallines monomodes car la péeenne permet pas de former des cristaux
de dimensions inférieures a 50 um. Les fibres allises peuvent étre utilisées pour la
conception de lasers forte puissafengla], en tant que capteufSeat] ou amplificateurs.
Toutefois, elles sont tres fragiles et colteusesqualque soit le mode opératoire utilisé, la

cinétique de formation de cristaux est tres lente.

Des études sont en cours sur le développementairiaation de fibres cristallines a cceur
en silicium et gaine silice par exemplecott], ce qui limiterait la fragilité de ce type de fbr
cristalline a gaine amorphe. Mais leurs pertesgos sont tres élevées et ne peuvent pas étre
mesurées puisque seuls des trongons centimétpguesettent un guidage de la lumiére.

I.2.2.3. Les verres

Le verre est un matériau isotrope (caractéristiquesriantes selon la direction),
transparent sur un large spectre de longueurs d;octimiquement stable dans le temps et
trés résistant aux chocs thermiquescholze, Zarzycki]. Il peut étre utilisé dans des
conditions extrémes (immersion totale dans un diguihautes températures...). Le verre
apparait donc étre le matériau le mieux adapté pmncevoir des fibres optiques

performantes, plus résistantes et moins colteuseteq fibres cristallines.

22



[1.2.2.3.1. Définition des verres

L’état amorphe, appelé également état vitreux, pgetdéfini comme étant un liquide figé
métastable ou un solide amorphe désordonné. Eh effeverre est un composé dont les
atomes ne respectent pas un ordre a moyenne odegdistance, a la différence de I'état
cristallin. La structure d’'un verre est ordonnéecarte distance (dizaine d’angstroms) et
manque d’ordre au-dela, tels les liquides, a caleséeur viscosité tres élevée. Mais a la

différence des liquides, le verre est de consistaotide.

La fabrication et [l'utilisation des verres pour eiges applications nécessitent la

compréhension de quelques parametres essentiefoque
* sa composition chimique
* sa courbe température/temps/viscosité

» son passé thermique

Composition d’un verre

Le verre est composé de différents éléments, apdeldnateurs ou modificateurs de

réseau. Tous ces éléments formemhé&ange vitrifiable

Les formateurs sont des oxydes ou non oxydes qui peuvent a aus s@mer un verre.
Les principaux formateurs sont la silice gi@s oxydes de bore;8;, de germanium Ge
d’'arsenic AsO; etc. Les éléments a la base des cations de ceke®xppartiennent a la
famille des métalloides de forte valence (voirdieléau de Mendeleiev figure 1.8). Toutefois,
des éléments métalliques ou non métalliques de faatence peuvent également créer des
réseaux amorphes, tels que le phosphore P (oxy@¢ Bu le carbone C (carbone amorphe
par exemple). Ces éléments forment entre eux dseiis dites iono-covalentes (mi-ionique,
mi covalente). Les atomes d’'oxygénes sont alorseléppoxygénes pontants (atome

d’oxygene lié a deux éléments formateurs a la fois)
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Figure 1.8: Tableau périodique sur lequel figurent les principales

familles d’éléments

Les modificateurs de réseawd’un verre sont des composés ajoutés a la connogiu
verre, en quantités maitrisées, dont I'action esicpalement d’abaisser le point de fusion et
donc la viscosité d’'un verre. Ces éléments soneégant appelés composés fondants,(Wa
K,O par exemple). Il s’agit principalement d’alcalimdcalino-terreux, certains éléments de
transition ou de certaines terres rares. Les nuaddurs forment des liaisons ioniques dans le
réseau. Ainsi, les atomes d’oxygene sont dits rantgmts, puisque chaque atome d’oxygene
n'est plus lié gu’a un seul élément modificatewrs liaisons sont donc plus fragiles, d’ou une

diminution de la température de fusion du verre.

Les éléments appeléstermédiairesagissent comme des formateurs ou bien comme des
modificateurs de réseau selon la quantité intreddans le mélange vitrifiable (exemple :

'alumine Al,Og).

La viscosité d’un verre

Le verre présente une forte viscosité jusqu’aux pemakures élevées qui empéche
I'arrangement ordonné des atomes et la formatida d&ucture cristalline.
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Les verres présentent de nombreux points caragées qui définissent leur état et sont

représentés par des valeurs de viscosité partieslie

Tableau 1.1: Désignation des différents points caractéristiques d’un

verre (1 Pa.s = 10 dPa.s ou 10 Poises)

Désignation Equivalent anglo-saxon Log n (Pa.s)
Température de fusion Melting point 1
Température de travail Working point 3

Température d’enfoncement Sink point 3,2
Température d'écoulement Flow point 4

Softening point
Température de ramollissement 6,6
(Littleton’s point)

Température de ramollissement

] o Dilatometric point 10,3
dilatométrique
Température de recuisson Annealing point 12
Température de transition vitreuse Tg Transition point 12a12,6
Température de tension (ou de ] )
Strain point 13,5

contrainte)

Les températures usuelles de fibrage sont celles [@squelles le verre a atteint sa
température de ramollissement.
La loi de Vogel-Fulcher-Tammann (dite loi VFT) denfa relation de la viscosité d’'un

verre par rapport a la température appliquée a@ss:

lo = A+
97) ToT

AvecA, B et T, constantes propres a chaque veifg(°C) correspond souvent a la
température idéale de transition vitreuse. Sin@laigjit d’'une donnée propre a chaque verre
étudié. La viscosit@ s’exprime ici en pascal seconde (Pa.s).

Dans le cas de la silice, Briickner a établi en l@#6lation suivantgScholze].

15004
log(y) = —249+ ———
9 T - 252

Il existe deux types de verres selon la forme de t®urbe viscosité-température : les
verres dits courts et ceux dits longs. Dans ledeagerres courts, la pente de la coutb&T)

est forte et une trés légére variation de temperaiaut entrainer une augmentation brutale de
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la viscosité du verre. Les verres courts ont erégg@run faible § du a cette forte pente
(verres de type chalcogénures par exemple). Laesist quant a elle un verre long, sa zone de

formage est plus longue en terme de temps de defseiment.

température ('C)

-12000
-1300

logm (n enPas)

= 1= Il L 1 1 1 1

L L
0 0,2040608101,21,41,6 1,820
1000
y £

(T en K) 1
Figure 1.9 : Illustration de courbes viscosité-température de verres
court (B,03) et long (SiOy)

Le passé thermique d’un verre et son comportement thermomécanique

Le verre est rigide et fragile a la fois : la riggdest garantie par les fortes liaisons a courte
distance ; la fragilité est la conséquence de liaadation de contraintes qui ne peuvent pas
disparaitre (dislocations ou défauts comme pour nedériaux cristallins). La rupture
intervient brusquement sans déformation plastiquedela de la limite élastique. Le passé

thermique d’'un verre influence beaucoup ce compuwetd thermomécanique aprés formage.

Lors de la fabrication d’un verre, le mélange fidble une fois homogénéisé est refroidi et
solidifié tres rapidement: cette derniére étapé a@ypelée trempe. Si la vitesse de
refroidissement est élevée, alors la « peau » du dé verre refroidit plus rapidement que le
« cceur » du systeme. Dans ce cas de figure, |p&renéée de fortes contraintes mécaniques
qui peuvent étre éliminées a l'aide d’un recuittdendurée et la température seront adaptées

au type de verre et a I'application visée.

= La température de recuit se situe légerement asudede la température de transition

vitreuse du verre (plus généralement dans l'infervae 10° & 13*° poises). A cette
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température, les molécules deviennent mobilesjéésuts se déplacent vers la surface du

verre mais le verre ne se déforme pas.

= La durée de recuit est de quelques heures (horgémat descente en température).
Toutefois, dans le cas de blocs de petite dimenssorecuit ne peut durer que quelques
dizaines de minutes. Par contre, cette étape nepdsiétre trop prolongée au risque de

développer la phase cristalline du verre.

Le comportement thermomécanique d'un verre estctamaé par deux principaux

parametres : le coefficient de dilatatioet le module d’Young E.

- Le coefficient de dilatation thermique

Le coefficient de dilatation thermique exprime krigtion du volume total occupé par le
verre sous I'action d’échauffement ou de refroieisent du milieu a pression constante dans

lequel se trouve le verre. Il est exprimé ehda°C™.

=[5
Y aT Pcst

Dans le cas de matériaux isotropes tels que lagsiela définition du coefficient de

S , 1(AL ) R .
dilatation devientr, = —(—j avecAL =L -L,, L étant la longueur a la température T et

Lo la longueur initiale de I'échantillon.

La silice pure présente un coefficient de dilatativés faible (0,5.10 K* soit une
déformation de la longueur de I'échantillon de @rB par degré de température). Les verres
de silice ont en général un coefficient de I'ordeequelques centaines de®1K™. Toutefois,

il existe des verres a coefficieatquasi nul/Zérodur]. Certains polymereprésentent un

coefficient de dilatation thermique négatif (rétrac).

Figure 1.10 : Impact de la dilatation thermique sur les rails de chemin
de fer (AL = 4 mm pour AT = 30 °C)
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Il existe une loi des mélanges, développée par Aphen/Appen], qui permet d’estimer

le coefficient de dilatation d’'un verre a températambiante selon sa composition chimique :

o=3le oalx)

Avec x™ la proportion molaire de chaque constituantAét x{“"') un coefficient de

dilatation partiel propre a chaque constituantés@xydes tels que I'alumine, la zircone ou
les oxydes de sélénium, césium, yttrium et indiusentent un coefficient A négatif ; ils

permettent donc d’abaisser le coefficient de dilatad’un verre.

La détermination du coefficient de dilatation emistimportante dans la conception
d’échantillons composés de verres différents. HEet,efles contraintes thermiques se forment
a l'interface des deux verres lorsqu’une variatitntempérature est appliquée au systeme.

Trois cas de figure se présentent alors (Figurg)1.1

Verre 1 (=)
W 1
Verre 1 (o) D)
Verre 2 (o) I_, " Verre 2 (w2) B Vom0

Cas n°1 Cas n°2 Cas n°3

Figure 1.11: Trois cas d’effets des contrainte thermiques sur une
interface entre deux verres de coefficients de dilatation égaux (cas n°1)

ou différents (cas n°2 et 3)
Dans le cas n°2g, > a, et le verre 1 est dit en tension par rapport ateva

Dans le cas n°3y, <a, et le verre 1 est dit en compression par rappoviesre 2.

La silice pure présente une forte résistance argpcession mais une faible résistance a la
tension. Si la silice est le verre indexé 2, il astrs préférable qu’elle soit mise en forme

comme dans le cas n°2, c’est-a-dire en compression.

- Le module d'Young d'un verre

Le module d’Young est la contrainte mécanique qujemdrerait un allongement de la
longueur initiale d'un matériau de 100%, si cettet@inte pouvait étre appliquée. En réalité,

le matériau se déforme ou se rompt bien avant gtte ¢aleur soit atteinte.
Le module d’Young est notamment défini par la leidboke .0 =E¢, avec ¢ la

déformation engendrée par la contramteLe module d’Young est exprimé en Pascal (en
général, MPa ou GPa).
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Un matériau dont le module de Young est tres ébstédit rigide. Plus un matériau est
rigide, plus il pourra supporter de fortes conti@snen ne compensant que par de faibles
déformations. Une loi des mélanges permet de déterrte module d’Young d’un verr&

en fonction des modules d’Young des n oxyes
E=>x"E
i=1

Avec x la proportion volumique de chaque constituant velre.

Ce paramétre est notamment important pour estiesecdntraintes mécaniques dans une

fibre optique, ce qui sera explicité plus loin.

Les fibres optiques les plus communes sont coBstitude verres pour de nombreuses
applications telles que les télécommunications,diétecteurs, les lasers et bien d’autres. Il
existe deux grandes familles de verres optiquasilice et verres a base de silice et les verres

exempts de silice.
[.2.2.3.2. La silice

La silice ou dioxyde de silicium, de formule chim&SiQ, est un des principaux oxydes
formateurs de structures vitreuses. La silice naleéest trés abondante dans la nature sous
forme de quartz principalement. Elle représents ge261% de la masse de la cro(te terrestre.

C’est donc un matériau trés répandu et bon marché.
La silice présente une excellente transparence ldavisible et lI'infrarouge proche. C’est

pourquoi elle a été utilisée dans le début de ldee télecoms pour la réalisation de fibres

optiques a faibles pertes optiques.

1.2.2.3.3. Rapide état de I'art des fibres

optiques a base de silice

Les fibres optiques a base de silice sont lesngjpandues a I'heure actuelle. La silice pure
est classiqguement utilisée dans les télécoms cotaptede ses faibles pertes optiques dans
I'infrarouge proche. C’est ainsi que les fibresceilmonomodes (SMF) ont été installées de
par le monde pour la transmission de données slamgeies distances (plusieurs millions de

kilometres)/Corning].
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Tableau 1.2: Evolution de l'efficacité des fibres silice standards de 1970

a nos jours

Année Pertes (dB/km) Longueur d’'onde (nm)
1970 20

1974 2-3 1060

1976 0,47 1200

1979 0,2 1550

1986 0,154 1550

2002 0,1484 1570

En 1996, Knight et coll. révolutionnent les fibredlice en présentant les fibres
microstructurées air/silice (PGQKnight]), dont les performances sont désormais reconnues
pour la transmission de signaux forte puissanck etonception de fibres fortement non

linéaires et/ou lasers entre autres.

La silice pure peut également étre dopée a l'aiilensl terre rare ou de métaux de
transition pour I'amplification de signaux. C’est tas par exemple des fibres silice dopée
erbium (EDFA[Desurvire]) ou néodyme pour I'amplification de signaux a 1558 ou

1350 nm respectivement.

Le dopage de la silice aux métaux de transitiompéequand a lui la réalisation de fibres
optiques amplificatrices a fort gain et large bangeur des applications en WDM
(Wavelength Division Multiplexing) dans la gammeldegueurs d’onde télécoms (1.55 um).
La silice dopée présente un gain et une bande g&om optiques assez faible. Les terres
rares traditionnelles (ions erbium, ytterbium, gumm...) produisent rarement des émissions
de bande plus large que 100 fiReng], et ce quelque soit le verre héte (silice pureate,
non silicate). Par contre, les métaux de transpiermettent de générer des émissions a plus
large bande : ions Eret NF* (> 200 nm)/Peng] ou ions bismuth (100 & 600 nm selon la

composition du verre hotéfujimoto, Murata, Ren].

La silice pure est transparente sur un spectrez dasge (UV proche a infrarouge proche)
mais elle présente une absorption de la lumiérermdgtigeable en dessous de 400 nm et au

dessus de 2 um. La plupart des verres a basdaeairont également cet inconveénient.
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1.2.2.3.4. Rapide état de I'art des fibres

optiques a base de verres silicates

Les silicates, verres a base de silice, ont égetaent utilisés pour la réalisation de fibres
optiques, puis abandonnés au profit de la siliae flors de I'époque ou minimiser les pertes
optiques des fibres monomodes silice était l'olfjeptincipal de la recherche dans le
domaine), et un certain intérét réapparait deputgges années pour ces verres. En effet, la
réalisation de fibres non linéaires nécessite lidatiion de verres a plus fort indice de
réfraction que la silice. Mais certains de ces agmprésentent des pertes du matériau de
'ordre du dB/m (cas du verre N-SF6 de Schott pangle/Kumar]). Ces valeurs ne sont
pourtant pas un parametre limitant puisque comtna@nt au domaine des télécoms, seuls des
troncons métriques a décameétriques sont utiliséssgffisent a I'exacerbation efficace

d’effets non linéaire.

Les verres borosilicatés présentent une tempérduaufibrage plus faible que la silice (aux
alentours de 800°C au lieu de 1800°C) et une f@destance mécanique. D’'un point de vue
optique, de nombreux borosilicates présentent un&fringence accrue en cas de non
symétrie de la structure (biréfringence sous camganécanique ou thermiquyarnham].
Les verres borosilicatés ont un indice de réfracsapérieur a celui de la silice pure (1.473
contre 1.458 & 587.6 nm) ce qui permet égalemeritehir des fibres a trousAm plus élevé
gue dans le cas de fibres microstructurées aigssliandardgCarvalho].

Les verres a forts indices de réfraction sont des gin plus utilisés dans la réalisation de
fibres optiques a fort potentiel non-linéaire démdut de concevoir des sources fibrées par
exemple. C’est le cas des verres de type SF ou LdeSEchott (verres au plomb ou lanthane)
ou bien des verres bismuthés. Ces deux types de pe¥sentent des indices de réfraction de
I'ordre de 1,6 jusque 2,4 pour certains. Leur gjgedé transmission est semblable & celui de
la silice pure ce qui représente un inconvéniecd &ux verres non siliceux, notamment pour

la plage de longueurs d’onde au-dela de 2 pm.

I1.2.2.3.5. Rapide état de I'art des fibres

optiques exempts de silice

Les verres exempts de silice possédent généraletasrropriétés optiques supérieures a
celles des verres a base de silice : indices dactén élevés, forts coefficients non-linéaires

et transparence sur un spectre bien plus larger€fig).12).
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Figure 1.12: Indices non linéaires et spectre de transmission de certains

verres (épaisseur 2-3 mm)

Quatre principales familles de verre non silicemx été développées dans le cadre de la

fabrication des fibres optiques.

» Les verres phosphatés, en général co-dopés Erbiteridhum, permettent soit la
réalisation de fibres amplificatrices a fort gaib2% massique de dopants et gain
supérieur a 15 dBPeyghambarian, Lafond, Jiang]), soit la conception de fibres lasers
[Martin]. Toutefois, certaines de ces fibres présententpdetes de transmission de
guelques centaines de dB/thang].

» Les verres fluorés, principalement de base fluomiae ou fluor/zircone (verre ZBLAN
de formule Zrg-BaF-LaFs-AlFs;-NaF [Saad]), présentent une transparence sur un
spectre tres étendu et peuvent également étremfentedopés par des ions terre rare
(jusque 50.000 ppmSaad]) pour la conception d’amplificateurs ou de lasdits a up-
conversion/RP]. Les fibres fluorées sont utilisées dans des dossavariés : capteurs,
spectroscopie IR, imagerie... Toutefois, ces veroas extrémement fragiles et chers.

» Les verres chalcogénés, a base de soufre, sélénidmilure (famille des chalcogénes ou
sulfurides), sont caractérisés par des indiceséflaation élevés, une transparence du
visible a l'infrarouge lointain (jusque 20 um pocertains), des effets non linéaires
importants et une atténuation linéique tres failler le spectre de propagation
[Aggarwal, Savage]. Les fibres chalcogénées sont congcues a de fdiblepératures
d’étirage (de 100 a 400°C environ). De par leugdaspectre recouvrant les longueurs
d’onde de vibration de presque tous les composissaass, ces fibres sont utilisées par
exemple pour des analyses spectrales permettaarnnnt de détecter la présence d’'un
composé dans une solutibAocde]. Leur utilisation est néanmoins limitée par leaéitc

et leur difficulté de mise en ceuvre, surtout daeschs de PCHBrilland 01,
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Brilland_02] mais de plus en plus d’études permettent de suenoas difficultés et de

promouvoir leur utilisation dans l'infrarouge moyen

» Les verres a base de germanium permettent de conags fibres résistantes et tres
flexibles, & faibles pertes linéiques, pouvant sugp de fortes puissances (> MW/cm?)

pour des applications dans le médical par exencpleufgie laserfYMcPherson].

D’autres formateurs de verre peuvent étre utilisks bore B (volatile), I'arsenic As

(toxique), le vanadium V (M0s classé tres dangereux pour la santé et I'envimené), etc.

1.2.2.3.6. Tableau récapitulatif des propriétés

optiques des différents verre

Tableau 1.3 : Tableau comparatif des propriétés optiques des différents

verres utilisés pour la réalisation de fibres optiques

Silicates

N Silicates Verres Verres Verres Verres
Silice de i i R )
de plomb ) fluorés phosphatés  chalcogenes telluriques
Bismuth

Indice de
réfraction a 1,44 1,75>246 187>26 145>17 14516 2532 1823
1,55 um
Domaine
spectral (um) 0,2->25 04->3 045->5 0,25> 8 0,25> 3 0,7-> 16 035> 6
Atténuation de
) 0,0002 2 0,7 0.1 2 0,03 0,035
fibres (dB/m) (1,5 um) (1,2 pm) (1,3 pm) ’ (2,55 um) (1,23 um)

I.2.3. Principales propriétés des fibres
optiques

De nombreuses études ont permis de déterminerxgesssions empiriques caractérisant
les performances des fibres optiques en fonctionlede structure et des matériaux la
composant. Il s’agit principalement des paraméiéssau guidage des fibres optiques, mais
eégalement aux effets non linéaires pouvant étreergénet aux pertes optiques liees au

fonctionnement de la fibre.

Un formulaire est annexé au manuscrit, pour mémdgerivant un plus grand nombre de

parametres optiques (voir I'annexe).
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I.2.3.1. Caracteéristiques de guidage

d’une fibre optique

Le guidage de la lumiére est principalement régilpadesign et le comportement des
modes guidés dans la fibre optique.

1.2.3.1.1. Caractéristiques générales

La dispersion de iihdice de réfractiond’un verre (comme pour toute famille de matériau
optique) est généralement formulée de la facorasiév:

AA2 CA2 EA?

n2=1+ + +
/]Z_BZ /]2_D2 /]2_F2

Il s’agit d’'une formule de Sellmeier, qui tradué €acon tres approchée I'indice d’un verre

sur une large plage de longueurs d’onde allantlé proche a I'IR proche et parfois moyen.

La différence d’indiced’une fibre optique, notée en génédal, traduit I'écart entre les

indices de réfraction du cceur (indicg et de la gaine (indicend’une fibre optique.
An=n —n,
L’ ouverture numérique ONd’'une fibre optique correspond au sinus de I'adglelemi

angle au sommet du cone d’acceptance. En sortibrde les rayons lumineux guidés par la

fibre optique dessinent un cone de demi-angle ennssid,, identique au cone d’'acceptance.

ON =sin(6,) ou ON =/n? —n2

Plus la valeur de cette ouverture numérique seamdgr;, plus le nombre de rayons
lumineux qui pourront étre guidés dans la fibraq sera élevé, le cbne lumineux en sortie
étant alors élargi. L'ouverture numérique est égelet un bon indicateur de compatibilité a
la soudure avec des fibres silice standards. R $era élevée, plus la soudure sera facile et
fiable.

La valeur duAn influence bon nombre de caractéristiques optiqdes fibres: le
confinement du champ dans le cceur de la fibreokdficient non-linéaire de la fibre, la
dispersion chromatique, la longueur d’'onde de corpla longueur d’onde de dispersion
nulle etc. Notons que lean sont généralement plus élevés dans le cas desfibr
microstructurées air/verre que dans le cas desfibpiques a structure simple verre/verre

(parfois d’'un ordre de grandeur).
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[.2.3.1.2. Transmission et pertes optiques des

verres dans les fibres

Un rayon lumineux guidé dans un verre perd de sss@ance selon une loi exponentielle, a

cause de deux phénomenes physiques : I'absorgtlardéfusion.

Absorption dans les verres

L’absorption optique des verres (ou autres composés due a l'interaction entre la
fréquence de l'onde incidente et celle caract@ustides liaisons chimiques ou transition

électronique interne au verre.

Par exemple, la longueur d’onde caractéristiquéstigption des hydroxyles OH est 2.73
um. Il'y a également un phénomeéne d’absorptionlangueurs d’onde 1.38 et 0.93 um qui
sont respectivement la premiére et seconde harmendy phénomene de vibration des
groupements hydroxyles.

Dans l'ultraviolet, I'absorption est due aux trdimsis €lectroniques internes au verre.

Dans l'infrarouge, I'absorption est due aux vitwas moléculaires internes au verre et a
I'interaction photon-atome. Par exemple, dans tedmverres a base de silice notamment, de
nombreux pics d’absorption apparaissent sur laeptigylongueurs d’ondes allant de 2 a 25
um. Pour des verres dont les formateurs sont demsalus lourds, la zone d’absorption est

décalée vers les longueurs d’ondes plus élevésgi@saverres fluorés ou chalcogénés).

Diffusion de Rayleigh

La diffusion de Rayleigh provient de l'interacti@mtre I'onde incidente et la matiere.
L’onde est alors diffusée dans le matériau isotr@® phénomene intervient principalement
dans les milieux amorphes, a cause du désordra skeuicture qui entraine des variations de

la densité du matériau sur de courtes distanctseBl définie par la relation :

_(A+Ban)

DR A4
La diffusion Rayleigh est exprimée en dB/km ou dB/m

A et B sont des constantes intrinseques au matériau dioptre.

Les pertes par diffusion seront donc minimisédaisiisation optique du matériau se fait
aux longueurs d’ondes plus élevées, telles que ldafrarouge. Sinon, il faut déterminer un

matériau optique dont les constant®set B soient propices a la diminution des pertes dues a
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cette diffusion. Dans le cas d’analyse macroscapigu microscopique des matériaux par

rétrodiffusion, il sera au contraire recherché mesériaux optiques a forte puissance diffusée.

Pertes internes a la fibre optique

Le couplage de modes est une des premiéres caasEnaation dans une fibre optique.
Les fibres monomodes sont donc d’excellents optigr la transmission de données sur de
tres longues distances. Toutefois, aux environdengueur d’onde de coupuke, un pic
peut apparaitre sur le spectre d’atténuation desedi monomodes. En effet, pour une
longueur d’onde juste inférieure ’&, le mode LR, est guidé dans le matériau mais est

fortement atténué. Ce phénomeéne affecte alorselesgpoptiques totales de la fibre.

De plus, aux longueurs d’ondes élevées, en plyghdnomene d’absorption intrinseque au
matériau, le mode LJ? s’étale dans la gaine optique de la fibore monomedé&ainant une
atténuation assez importante. Ces pertes sontujgges en une catégorie, nommeées pertes de
confinement. Elles sont définies pour chaque modieégdans la fibre optique d’indice
effectif n_- par la relation suivante :

( )_4077Im<nEFF>
~ 2In(10)

Im(n. ) correspond a la partie imaginaire de I'indice etifedu mode considéré.

Les pertes de confinemeat sont exprimées en dB/km (ou dB/m).

Pertes optiques causées par des contraintes externes appliquées a la

fibre optique

Les fibres optiques sont des composants d’appbiestidiverses utilisés dans des
conditions parfois extrémes : profondeur des océaengpérature élevées, courbures etc. Leur
force réside dans le fait que I'évolution de laherche a permis d’adapter les fibres optiques
a ces contraintes et d’assurer leur efficacité (& dautres composants deviennent

inutilisables.
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Figure 1.13: Diverses causes de pertes dans les fibres optiques

La figure 1.13 présente les différentes contraintescaniques et technologiques qui
peuvent affecter les pertes des fibres optiques. ples courantes sont les pertes aux
courbures. En pratique, I'effet des courbures egligeable si le rayon de courbure de la fibre
optique est localement faible comparé au rayon derbtire appelé critique. Diverses

équations sont données dans I'annexe pour I'esbmde ces pertes.

Les pertes aux courbures peuvent étre diminuéesapgmentation dusn de la fibre et/ou
un petit diametre de cceur. Mais les pertes auxbcwes peuvent également étre augmentées
selon le matériau composant le cceur de la fibrejept Certains verres sont sensibles aux
déformations mécaniques et répercutent facilemerg contraintes en modifiant leur
comportement optique (variation de I'indice de aéfion, fissure entrainant une diffraction de
la lumiere). Dans ce cas de figure, il convienttutder le comportement thermomécano-

optique du matériau utilisé pour la réalisatiorfidees optiques.
I.2.3.1.3. Caractéristiques modales

Constante de propagation d’un mode

La constante de propagation d’'un mode est nfté&t s’exprime en i Elle traduit

I'indice effectif du mode guidé dans une fibre gp : N :?, avec k le nombre d’'onde
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Coupure des modes

La longueur d’onde de coupuréc du modé.R; est deéfinie par. :\2/—77 aON, avec a le
C

rayon du cceur de la fibre. La valeur de la frégaendcluite normalisé¥. dépend du mode

de telle sorte que, dans le cas de fibres optifjDede type saut d’indice :

LPO1

= La coupure du modeP,, correspond & la®f racine del,(V), soit V.""* =0, donc le

mode LP,, est toujours guide.

= La coupure du modeP, correspond a 1a®f racine deJ (V ) soit V""" = 2405 par
exemple dans le cas de fibres optiques a sauticénd
= La coupure du modeP, correspond & la ®Ff racine non nulle deJ,(V), soit

V. ~39.

=  FEtc.

J; (X) est appelé fonction de Bessel de la fonctxatiordre i .

Diametre, surface et puissance de mode

L’approximation de Marcuse permet de détermineddeni-diametre de mode. Cette

expression n'est valable que pour une fibre 1Dk@Adauidage.

& - 065+ 1619V 2 + 2879V
a

Prés de la longueur d’'onde de coupure du modeateadre de mode présente une valeur

proche du diamétre réel du cceur de la fibre optiguedela de\c, le rapport% augmente

considérablement. En effet, pour des longueurs @endus élevées, le mode s’étale de plus
en plus dans la gaine de la fibre optique 1D. Dansas, la fibre devient tres sensible aux
déformations. L’étalement du mode dans la gainejoptpeut également étre vérifié par le

calcul de lapart de puissance £contenue dans le coeut’'une fibre 1D en fonction de la

P 2
_C — 1—ex4—2_aj
P, WP

Avec R puissance totale guidée par la fibre optique.

longueur d’'onde.

L’ aire effectivedu mode est liée au diameétre de mode par I'expmeséi,, = 7av?2.
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Dispersion chromatique d’une fibre optique

Toute fibre optigue présente une dispersion quievavec la longueur d’onde. Ce
parameétre traduit la vitesse de propagation de uwshdigequence guidée le long de la fibre
optique et dépend du mode et de la longueur d'a@nuidde transporte. La dispersion totale
d’'une fibre optique est liée d'une part, a la dispm du matériau composant son coeur
(dispersion du matéria) et d’autre part, a I'interaction entre différenmhodes dispersion
intermodalg ou a la propagation de chaque mode indépendam{atispersion du guide ou

modalg.

Dans le cas d’'une fibre multimode, tous les rayoosat pas le méme trajet, ni la méme
vitesse de propagation. Il y a donc un décalage atransmission de tous les modes le long
de la fibre optique: il s’agit de la dispersioneimhodale. En général, les fibres optiques sont
congues de telle sorte qu'elles soient monomodek qlage de longueur d’ondes de travail,

dans le but d’annuler ce décalage intermodal.

La dispersion d’'un matériau est définie par le tiy@ement de Taylor de sa constante de

propagatiorp en fonction de la fréquence de I'onde incidentsoit :

Bl@)=n@)% =, + Blw-a)+5 Bulw-w) +..
dmg

avecpS, = (d—m
W

j et m entier positif.
w=a

Il apparait dans ce développement limité des tedisgsersifs d’ordre dit élevé. L'ordre 1
(B1) décrit la vitesse de groupe du modg(vitesse de 'ensemble de I'impulsion a travers le

matériau). g est appelé indice de groupe.

Le terme dispersif d'ordre 2B4) est lié a la dispersion du matériau. Il s’agit lde
dispersion de la vitesse de groupe du matériau, ldderme angliciste est GVD pour Group-

Velocity Dispersion.

__A9d°n_dB :_2I‘Icﬁ
cor’  dA 2

Dans le cas des fibres optiques, chaque mode & dans le cceur de la fibre pour un

indice effectif @er verifiant n>ner>ne. Ainsi, la dispersion chromatiquecRiu modelLR,

est liée a la dispersion du second oftjret est définie par :
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p,=-2 0°Negr (LPI))
C

N

Elle est exprimée en ps/(nm.km). Cette dispersioarohtique peut également étre définie
comme étant la somme de la dispersion du matéaayposant le cceur de la fibre et celle du
guide, par approximation du développement de Tagirda constante de propagation en
négligeant des termes croiseés.

_Aokn __Amna’(vB)
c A2 euib VIE aVv?

DC = DMAT + DGUID avec DMAT =D

Toute fibre optique présente au moins une dispersidie pour une longueur d’'onde
précise, appelée longueur d’onde de dispersione noll zero-dispersion wavelengtbn
anglais (ZDW). En fait, sur un spectre de longualioside plus ou moins large, les fibres
optiques présentent plusieurs zéros de dispermsiais leurs fréquences peuvent se situer au-
dela des domaines de longueurs d’ondes usuels. ddailsues unes d’entre elles, telles que
certaines PCF ou certaines fibres a multicoeurscartniques, voient leur dispersion
chromatique devenir nulle & deux voire trois reggisur une bande spectrale assez étroite

allant du visible a l'infrarouge proche.

Dans le cas de transmission de données sur dedsmligtances, la fibre doit présenter une
dispersion la plus faible possible (positive ouatég) aux longueurs d’onde télécoms. Elle
ne doit pas étre nulle pour éviter I'exacerbatiteffdts non linéaires, néfaste au transfert de
I'information. Les fibres monomodes standards détd&veloppées lorsque la bande télécom
étudiée se situait aux alentours de 1300 nm, pe@stquoi leur ZDW a été positionné a 1310
nm. Le décalage de la bande télécom usuelle de &30B50 nm a été initié par le
développement des amplificateurs fibrés trés perdots a base de silice dopée aux ions terre
rare (et plus particulierement I'erbium). Ce changat a été réalisé une fois le réseau
mondial de fibres optiques installé. Or, la dismerschromatique des SMF est faiblement
positive a 1550 nm, de l'ordre de + 16 ps/nm/kmnformation subit donc un décalage non
négligeable sur de tres longues distances. Il peadizaine d’années, des fibres optiques a
forte dispersion négative ont été développées danbut de compenser ce décalage
[Auguste]. Des trongons de quelques dizaines de métreshdes ftompensatrices soudés
entre deux troncons de fibres télécoms de centdeédomeétres permettent alors de corriger

le décalage temporel de I'information transmise.
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Tableau 1.4 : Dispersion chromatique caractéristique des fibres SMF
(données : Norme ITU-T G.652 de 2000)

Longueur d’onde (nm) Dispersion chromatique (ps/nm/km)
1285 - 1330 <3
1550 < 18
1625 < 22
1300 - 1322 0

D’autres applications font également appel & denbsrconnaissances et maitrise de la
dispersion modale des fibres optiques. Dans leleagnération de longueurs d’onde, la fibre
est généralement pompée par un faisceau dont ¢gmuéom d’onde est légerement supérieure
au ZDW de la fibre pour que certains effets nogdires se créent dans la fibre. La
génération de continua large bande nécessite pitEydierement des fibres optiques dont
I'allure de la courbe de dispersion chromatiqueddst plate, c’est-a-dire qu’elle présente un

« pallier » assez étendu en longueurs d’onde adiodDW.

L’allure de la courbe de dispersion chromatiquet @¢ne adaptée selon des caractéristiques
géomeétriques (diametre de cceur, pitch, diamétretrdes etc.) et optiques (valeur din,
dispersion de l'indice etc.) de la fibre optiquen Wavail théorique est donc bien souvent
nécessaire avant la réalisation de la fibre pouajaster les parametres selon I'application

visée, surtout dans le cas d’exacerbation d’effetslinéaires.
I.2.3.2. Caractéristiques non linéaires

d’une fibre optique

Un effet est dit non linéaire (NL) si la réponsela contrainte d’un systeme n’est pas
proportionnelle (pas linéaire) a la contrainte applée.

Dans le cas de loptique non linéaire, la containtorrespond a un champ
électromagnétique et la réponse est variable selorilieu traversé par le faisceau : émission
de longueurs d’ondes, amplification de signal e&s effets NL apparaissent généralement

pour des densités surfaciques de puissance retaielevees.
C’est donc la combinaison de la puissance du faisoident, de la géométrie du guide et
de la nature du matériau le composant qui jouedlm déterminant dans le potentiel non

linéaire d'une fibre optique. En effet, il faut gémesser au produit,, xP XL ., avec

pompe
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n,, l'indice non linéaire du verre optique composantdeur de la fibreP

pompe

la puissance
du faisceau injecté dans le cceur de la fibré gt la longueur de la fibre testée. Ce produit

est lié a la longueur non linéaitg, qui est la longueur de fibre & partir de laquidieeffets
non linéaires deviennent assez importants pourfieoth propagation du signal.

Le paragraphe suivant permet de définir quelquésxcipaux effets non linéaires pour
comprendre comment ils sont générés et pourquos a@mtains cas ils sont souhaités
(création de longueurs d’onde) ou bien évités émansion de données sur de longues

distances).

1.2.3.2.1. Les différents types d’effets non

linéaires

L’optique non linéaire est devenue il y a quelgaeeées une discipline a part entiere. |l
est toutefois possible de donner de bréves explitatde quelques effets non-linéaires et de

leurs applications.

L’effet Raman spontané

I a été mis en évidence expérimentalement en 1938 le physicien indien
Chandrasekhara Venkata Raman, lauréat du prix Nebdl930. La lumiére est une onde et
les liaisons interatomiques des matériaux vibremisscertaines fréquences, donc sont
sensibles a ces ondes. Une interaction (échangerdié) peut donc facilement se produire
entre un photon issu du faisceau lumineux et uréraat, engendrant la création (raie Stokes)
ou l'absorption (raie anti-Stokes) d’'un phonon,imotde la physique quantique liée a la

vibration des molécules. Si, est la longueur d’'onde incidente, alors la raiek& sera

géneérée a1, +0/ et la raie anti-StokesA& — 04 .

L’effet Raman stimulé

Supposons un trongon de fibre optique traverséipamonde lumineuse issue d’un faisceau
de pompe. Au cours de sa propagation, I'onde imt&lalimente en continu la raie Stokes,
cette derniere voit donc son amplitude augmentempliication). La raie Stokes générée
présente alors une puissance plus élevée que ldmgempe et devient donc elle-méme une
onde de pompe, générant de nouvelles raies, etdmrmiite. En paralléle, 'onde anti-Stokes

est peu a peu absorbée et disparait.
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On peut également parler de cascade Raman.

Ces deux premiers phénomenes non-linéaires sontdea utilisés de nos jours pour la
caractérisation de matériaux (spectroscopie Ramaigd génération de longueurs d’'ondes en

cascade (émission multistokes).

L’effet Brillouin

L’effet Brillouin est défini par une variation dénidice de réfraction d’'un matériau non
linéaire par interaction entre 'onde optique iregite et des ondes acoustiques présentes dans
le milieu. Il présente un comportement similairéedfet Raman, dans le sens ou des raies
Brillouin Stokes et anti-Stokes sont créées, massfiéquences de décalage de I'onde sont
différentes. Il s'agit par exemple dans le casalsilice a 1550 nm, de décalage Brillouin de
I'ordre de 11 GHz et/ou de décalage Raman de koddr13 THz.

L’effet Brillouin est sensible aux variations denjgerature et aux contraintes mecaniques.
C’est pourquoi il est sollicité dans le cadre dedalisation de capteurs fibrés dans le domaine
du batiment par exempJéanticq].

L’effet Kerr
La polarisation créée par une onde électromagretigcidente (onde de pompe) s’écrit

sous la form@l =0® +0@ +0@ + _avec ‘”(ka] =& " H E(v,)- D“)(zvk] est
k=1 = k=1

la polarisation da ondes électromagnétiques incidentes de frequemcaw; traversant le
matériau,E(vk) est la composante électrique de I'onde lumineuskédiencey, , &, est la
permittivité du vide ety” est la permittivité électrique d’ordieou coefficient non-linéaire
du "™ ordre.

N.B: g, = 8854187 817F.m™

Lorsqu’une onde électromagnétique traverse un matéron linéaire, elle rencontre une
variation de l'indice de réfraction du verre au @ia mesure de sa propagation ce qui entraine

un changement de sa polarisation.

Cet effet non linéaire est a l'origine de phénonséparfois sollicités dans les fibres
optiques notamment pour générer des élargissemmpatsraux, que sont 'automodulation de
phase et le mélange a quatre ondes, car il triaddiépendance de I'indice de réfraction avec
la puissance injectée dans la fibre optique.
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Automodulation de phase

En anglais, Self Phase Modulation (SPM)
Lorsque la puissance de pompe est tres élevédickrde réfraction du milieu subit une

E?2 Z,P

légere variatiodn, tel que :on=n,,_ > = nNL—wZ, avec E la valeur du champ électrique
m

de I'onde incidente;—2> I'impédance du milieu eP, la puissance optique totale.
n

Il convient bien que si la puissance est élevémite du milieu recevant I'onde incidente
augmente. Or, sous la contrainte d’'une variatiandite de réfractiodn, la phase de la

lumiére est modifiée selon la relation suivante :

o7
rp=2Lon
=75

Ainsi, une augmentation de I'indice de réfractioniraine une modulation de la phase, et
par conséquent, une modulation de fréquence. Lidool de ce phénomene dépend
principalement de la dispersion du matériau. Loespumatériau est a dispersion négative

(A <ZDW), le spectre est élargi puisqu’il y a élargissememporel de I'onde.

Mélange a quatre ondes

En anglais, Four Wave Mixing (FWM)

Ce phénoméne non-linéaire consiste en l'interactientrois ondes électromagnétiques
pour en créer une quatrieme de phase et intenffiééetites. Soit trois ondes lumineuses de
fréquences respectived, v2 etv3, alors elles peuvent produire par accord de phasende

de fréquences, £v, tv,. L'accord de phase est obtenu par exemple dans fibne

monomaode par injection d’une onde de pompe dolingueur d’onde est au voisinage de la

dispersion nulle de la fibreA(,, ). En effet, le mélange a quatre ondes est faqiée

I'utilisation de composants a faible dispersionochatique (positive ou négative).

Applications des effets Raman, SPM et FWM

Ces trois phénoménes de I'optique non-linéaire sontout ou partie indispensables a la
génération de continua dans les fibres optiquesstaox photoniques. Le mélange a quatre
ondes (FWM) est notamment sollicité lorsque I'ingpoih de 'onde de pompe est longue

(07 < 1ps). Quant a l'automodulation de phase (SPM), elle smmivent utilisée lorsque

I'impulsion est bréve et de forte intensité.
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[.2.3.2.2. Un exemple d’application : la

génération de continua

Un continuum est un élargissement spectral issu méuonde électromagnétique injectée

dans un matériau a potentiel NL.

La génération d’'un supercontinuum dans le domaineisible a été démontrée pour la
premiére fois dans des massifs par Alfano et Shagirl97QAlfano_01, Alfano_02]. Le
premier continuum généré dans une fibre PCF talite pompée a 790 nm a l'aide d’'un
laser femtoseconde a été présenté par Ranka eeod00(Q Ranka]. Depuis, de nombreux
autres verres ont été testés, notamment ceux dgotysotentiel NL que la silice, tels que les
fluorures, chalcogénures, tellures et verres sé@ésilicate de bismuth, silicate de plomb...).
A noter que pour I'heure, le continuum le plus &g été généré dans un trongon de 4,5
metres de fibre ZBLAN pompée a 1555,3 nm (dioderlasnoseconde) et s’étale de 800 nm
a4,5umXia].

Les mécanismes de génération de supercontinua ditetie plusieurs parametres liés a
la fibre optique (dispersion chromatique, ZDW) etla source de pompage (durée

d’'impulsion, puissance crétgpudley].

Dans le cas de faisceau de pompe d’'impulsion bf@gme femtoseconde), lorsqu’'une
fibre optique est soumise a une onde de pompe lddohgueur d’'onde coincide avec son
domaine de dispersion anormale, le faisceau guité sine instabilité de modulation qui
transforme le régime continu en impulsions solfoeis (I'impulsion de départ est scindée en
plusieurs impulsions bréves). Un soliton est unaleorsolitaire qui se propage sans
changement de forme ou de vitesse dans un miliadinéaire et dispersif. Les tsunamis ou
les vagues scélérates sont par exemple des matidestdues a des solitons. Les solitons se
propagent vers les hautes longueurs d’ondes (pporaa celle de pompe) et sont d’autant
plus décalés qu'un mécanisme de type Raman stilasildéplace vers les longueurs d’onde
encore plus élevées induisant une dissymétrie éargiissement spectral qui est plus étalé
vers linfrarouge. L'existence d’une dispersion e élevée [, B3) dans la fibre optique
provoque la création d’'ondes dispersives compléanast vers les basses longueurs d’ondes
(inférieures au ZDW de la fibre). En effet, poureuwtispersion de type anormale, les courtes
longueurs d’onde se propagent plus vite que lesebaiéquences spatiales, ce qui élargit

I'impulsion en sortie de fibre.

pY

Dans le cas de faisceau de pompe dimpulsion pague (pico a nanoseconde), les
phénoménes dominants dans les premiers metresbde dptique pompée en régime de
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dispersion anormale sont la diffusion Raman enames¢DR) et surtout le mélange a quatre
ondes (FWM). Un phénoméne similaire au cas du régiempompage femtoseconde, assurant
I'élargissement spectral (création de solitons danpropagation vers les hautes longueurs
d’ondes est assistée par effet Raman stimulé ationéd’ondes dispersives complémentaires
vers les basses longueurs) se produit apres uteneefongueur de fibre optique pompée.

Les pertes optiques de la fibre sont donc un parangssentiel a maitriser dans ce cas de
figure.

Dans le cas de pompage en régime de dispersioratmriiélargissement spectral devient
possible par effet solitonique si la longueur d'ertie pompe est assez proche du ZDW de la
fibre pour que les ondes créées tour a tour pat efiscade Raman parviennent au régime de
dispersion anormale de la fibre optique. Les phé&masn solitoniques et donc d’ondes
dispersives complémentaires ne se produisent ¢apé&ment » qu’en régime de dispersion

anormale.

Si les ondes ne peuvent pas parvenir au régimareh@r alors un élargissement spectral
est quand méme possible, mais est de bien plule faifgeur spectrale et se produit de fagon
plus symétrique autour de la longueur d’'onde degmrhes phénomenes mis en cause sont
alors l'auto-modulation de phase (SPM) pour deseesird’impulsion de pompe breves
(femtosecondes) et la diffusion Raman dans le @apdisions pico ou nanoseconde.

Néanmoins, le pouvoir non linéaire de la fibre gpé joue un rdle essentiel pour la
génération de continua. En effet, il a été montré ks fibres PCF étaient treés appropriées
pour ce genre d’applications puisqu’elles présantenfort confinement du champ dans leur
coeur grace a la forte proportion d’air dans la gamcrostructurée et que leur ZDW peut étre
décalé par un simple arrangement de leurs parasngé@meétriques (diameétre de coeur, des
trous, épaisseurs des ponts etc.). C'est pourgudéVeloppement des PCF dans les années
1990 a relanceé I'étude et la réalisation de filmes linéaires.

Le coefficient non linéaire d’'une fibre optique également un bon indicateur du potentiel
de génération de continua. Ce parameétre est l@mmoent a I'indice non linéaire du matériau

composant le ceeur de la fibre.
1.2.3.2.3. Indice de réfraction non linéaire

L’indice de réfraction d’'un milieu non linéaire soliaction d’'une onde électromagnétique

de forte puissance est défini pa=n+1 xn, avecl lintensité du faisceau incident e,

I'indice non linéaire du milieun,, s’exprime en m?/W. La silice, matériau trés couraent
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utilisé dans la conception de fibres optiques, gméss un trés faible indice de réfraction non
linéaire comparé a d’autres matériaux (revoir Fegll 2).

Boling et coll. [Boling] donnent en 1978 une formule empirique qui permestitner
I'indice de réfraction non linéaire de matériawpartir de la dispersion de leur indice de
réfraction. Cette méthode, dont le principe est diicutable par beaucoup d'opticiens
(déterminer un paramétre non linéaire a partir e’'waleur linéaire uniquement) présente
toutefois des résultats satisfaisants. En effieicdrtitude de cette méthode est certes estimée a
20% sur 12 matériaux optiques différents étudiémsroes valeurs correspondent finalement
a un écart moyen de I'ordre de 0,2222/W sur des matériaux dont fg, est de I'ordre de
1 4 2.16° m2/W. Cette différence entre valeurs mesuréetghés est donc acceptable si I'on

souhaite utiliser cette méthode pour se donneiidéede 'ordre de grandeur de l'indiog,

d’'un matériau.

1.2.3.2.4. Longueur de fibre nécessaire a

|’exacerbation d’effets non linéaires

La longueur de la fibre optique testée pour I'exbation d’effets non linéaire doit étre

supérieure a un parameétre appelé longueur nonirénda, , tel que L, :E avecy
0

coefficient non linéaire de la fibre (défini damsdaragraphe suivant) e R puissance du

faisceau incident. Une fibre optique est égalendéfinie par sa longueur de dispersibg,

2
T
tel que L, =%

| | avecto la durée d’'impulsion du signal de pompgigla dispersion de la
2
fibre optique a la longueur d’onde de pompe.

En fait, il s’agit plus précisément de la longuelficace de la fibre plutét que de sa
longueur réelle qui doit étre comparée a ces damanpetres. Elle est définie par la relation :

_1- expal)

Leff a

, avec ici,o pertes optiques de la fibre a une longueur d'osidé la

longueur réelle de la fibre.

La génération spontanée d’'ondes solitoniques asirés en sollicitant une fibre optique

dont la longueur efficace vérifie,, >> L, =L, dans son régime de dispersion anormale

par une onde de pompe de puissance élevée. Daias cke figure, la dispersion (caractérisée

par Lp) est compensée par 'auto-modulation de phasadct@isée par\p). C'est en général
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dans cette configuration que sont caractériséedibdess optiques pour la génération de

continua large bande.

[.2.3.2.5. Coefficient non linéaire d’une fibre

optique

Le coefficienty, exprimé en W.km™, décrit le comportement non linéaire d’une fibre
optique et sa capacité a générer des effets NLquiumoins facilement.
LT
S AA,
Une fibre optigue dont l'application est la géniémat de longueurs d'onde doit
préférentiellement présenter un fort coefficienh iméairey . Pour augmenter ce parametre,
il est nécessaire dutiliser un matériau a fortiéednon linéaire n(=10"° cm2/W) ou de

diminuer l'aire effective du coeur de la fibf&ikuchi]. En effet, les fibres a faible aire
effective présentent des effets non linéaires mguplus importants, la puissance incidente

engendrant une densité de puissance optique @udecsur une plus petite surface.

Ces dernieres années, de nombreux scientifiquesrgeconcentrés a realiser des fibres

optiques microstructurées a coeur plein ayant ufiiceat y de plus en plus élevé.
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Tableau 1.5: Performances non linéaires des fibres optiques

microstructurées actuelles

Matériau composant le Coefficient non Année de Source
coeur de la fibre linéaire de la fibre publication

Silice 70 Wl kmt 2003 [Petropoulos]
Tellure 675 Wl.km! 2004 [Mori]
Silicate de bismuth 1100 Wt.km™ 2004 [Ebendorff]
Borate de bismuth 1360 Wt.km™ 2004 [Sugimoto]
SF57 1860 Wtkm' 2006 [Leong]
Verre de bismuth 5400 Wt.km™ 2008 [Zhang]
Chalcogénure AsSe 15 400 Wt .km™ 2009 [Nguyen]

Dans la plupart des cas illustrés dans le table&ulé coefficient NL est majoré par
I'utilisation de matériaux a fort indice non linéai Certains présentent méme des fibres (en
général de structure Steering Wheel c’est-a-diceeair suspendu) dont le diametre de coeur
est inférieur a 1 um (530 nm par exemple gaihang]). Toutefois, I'injection d’'un faisceau
de pompe dans de si faibles diamétres de coeursiaudirer d’'une part tres difficile, tant au
niveau manipulation qu’équipement nécessaire (lent). D’autre part, la taille minimale du
faisceau de pompe focalisé a l'injection (appelédeofaisceau owaist en anglais) peut étre
supérieure au diametre de ces coeurs, ce qui emgemdfaible rendement a I'injection,

limitant 'exacerbation efficace d’effets non lirngéss.
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b

Figure 1.14 : Exemple de PCF a structure de type Steering-Wheel
[Ebendorff]

Chaque fibre optique peut étre utilisée pour una@iegtion précise et chaque application
requiert de la fibre optique qu’elle présente telbal telles caractéristiques linéaires et non
linéaires. La plupart de ces parametres peuvemt é&timés et adaptés avant méme la
réalisation de la fibre optique (voir équationsl@mnexe). Si I'état de I'art des différentes
fibres optiques actuelles montre un fort intéréurpkes longueurs d’ondes télécoms et le

visible, il apparait de plus en plus d’intérét pbuV et I'lR moyen.

I.2.4. Un nouvel objectif : atteindre
l'ultraviolet et l'infrarouge moyen

De plus en plus de recherches se basent actuelleoela réalisation de guides d’'onde ou
de sources de lumiere dans des domaines moins itésplque sont l'ultraviolet ou
l'infrarouge moyen pour des applications diversesn moins utiles et dont la demande
explose ces derniéres années : capteurs, contrgresasptroniques, lasers pour les domaines
de la Défense, de la médecine ou bien de I'enviorent.

La silice n’est plus le meilleur candidat pour éalisation de fibres optiques travaillant a
de telles longueurs d’ondes, a cause de sa fostaation en dehors des spectres du visible et
de l'infrarouge proche. Voici donc quelques exempiédées de réalisations pour ces
domaines de longueurs d’ondes non conventionnels :
= Guide d’ondes dans 'UV : des fibres creuses alsesiconcentriques de type Bragg sont

en cours de développement a XLIM. Les matériautis@$ sont la zircone et le dioxyde
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de titane TiQ pour le fort contraste d’indice avec la silice @qubans le cas de fines
couches alternées (épaisseur de la couche d’'oxyde andice de quelques dizaines de
nanometres), la longueur d’onde de Bragg du systpm# se trouver dans I'UV

[Restoin, Hautreux].

» Guide d’'ondes dans I'IR : Certains verres de siit@erres exempts de silice présentent
un fort intérét pour le guidage d’informations ddiR lointain. De plus en plus de
recherches sont consacrées au développement de éildvase de tellures, chalcogénures
et autres verres dont les pertes optiques sortvesi@ent faibles aux longueurs d’ondes
élevéegHocde, Le Neindre].

= Sources fibrées dans I'UV : La réalisation de sesifasers fait en général appel a deux
types de phénoménes optiques : I'exacerbation degrghénes NL ou la luminescence des
matériaux. Lors de son travail de thése, Gurvans®&r@Restoin, Brasse 01] a
développé le concept original des fibres optiquasostructurées dont le cceur est
constitué de nanocristaux de zircone Zr@ans une matrice vitreuse de silice. En
parallele, il a mis au point un nouveau procédé Isas la technique sol-gel pour réaliser
ses préformes optiques. Il a présenté récemmerfitles optiques nanostructurées dans
le systeme silice-zircone dopé terre-rare (erbitimueytterbium) dont les émissions sous
I'effet de pompage dans I'IR proche (917 nm) ousdBadV proche (244 nm) montrent
des phénomenes dits en cascade offrant des pavegedt réalisation de sources lasers a

des longueurs d’ondes non-conventionnglBrsasse 02].

» Sources fibrées dans I'IR: Dans le cas de gémératie longueurs d'ondes par
exacerbation d’effets NL, il est nécessaire de mpper » une fibre optique, de préférence
a fort coefficient non linéaire a I'aide d’une augource ponctuelle, c’est-a-dire d’injecter
dans la fibre optique un faisceau monochromatigeepdissance relativement élevée.
C’est la combinaison de cette impulsion d’excitatet des caractéres linéaire (dispersion
chromatique) et non linéaire de la fibre qui permaetréation de longueurs d’ondes en
aval et/ou en amont de la longueur d’onde de porRper faciliter 'accés a de tels
composants, il convient que cette longueur d’ondepdmpe soit comprise dans les
domaines spectraux conventionnels (visible, IR ipedc

Ce travail de these a essentiellement été conaagrébres optiques pour l'infrarouge.

Pour la réalisation de guides d’ondes aux longudimsdes éleveées, il s’agit de concevoir

des fibres a base de verres optiques performams & qui sont en général fragiles et
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chers. Or, seul le cceur des fibres est sollicitigopment pour la transmission d’information.
Il convient alors de se demander si une configomatiour laquelle seul le coeur est constitué
du verre optique onéreux et la gaine d’'un matéplais commun et plus résistant tel que la

silice est réalisable.

Pour la réalisation de sources pour I'IR, il s’agé concevoir des fibres optiques a fort
coefficient et potentiel non linéaires. Or, la vwalele la différence d’'indice coeur/gaine des
fibres optiques jouent un rdéle important dans lioygation du coefficient non linéaire des
dites fibres. En effet, un forkn aide a 'augmentation de En 2008, Hasegawa et coll.
[Hasegawa] proposaient une fibre cceur/gaine ABH160/B027 esreilice-oxyde de
bismuth)ayant un fort coefficient non linéaige Nous avons alors modélisé le comportement
optique d’une fibre ABH160/silice qui montre un &agent non linéaire bien supérieur a
celui de la fibore ABH160/B027 (voir tableau 1.6).

Tableau 1.6 : Comparaison théorique des fibres ABH160/B027 et
ABH160/SiO>

Diamétres A Aire W-L.km
Fibre - Ncoeur ngaine n effective Y ( KM )
cceur/gaine 1,55pm 1,55um 1,55 pum 1,55 pm
1,55 pym
ABH160/B027 1,7/125 pum 2,219 2,125 0,094 3,07 pm2 1020
ABH160/Silice 1,7/125 um 2,219 1,444 0,775 1,33 uym2 2450

S’il devait étre établi un cahier des charges wiggade la fibre optique a fort coefficient
non linéaire «idéale » pour la réalisation de sesirdans linfrarouge, il viendrait par

exemple :

= Considérations optiques :
o Un cceur composé d’'un verre a fort indice de réfvaaton linéaire ;
o Une fibre optique a forn ;

0 Un cceur de diameétre compris entre 2 et 5 um (uib quetur favorise un fort
coefficient NL mais l'injection de faisceau de panpeut étre rendu difficile
dans le cas de diameétres de cceurs trop faibles);

o0 Un zéro de dispersion chromatique de la fibre otiqui devra étre adapté

selon le matériau utilisé et la structure de laefibmais également selon les
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types de lasers pouvant étre utilisés, pour I'estmateon d'effets NL et la
génération de longueurs d’ondes dans l'infrarougehe a lointain.
= Considérations technologiques :

o Une fibre optique dont la réalisation sera moins\gl@xe que dans le cas de
fibres cristalines ou PCF composées de verresqogsi tels que les
chalcogénuregBrilland_01, Brilland_02], tellures ou certains verres de
silice;

o Une fibre optique résistante mécaniquement ;

o Une fibre optique a codt de fabrication modéré.

Face a ce cahier des charges sommaire, il estiapahicieux de reprendre le concept des
fibres optiqgues composées de un a plusieurs vdiffésents telles que proposées par Furniss
et coll. [Furniss] en 1997. Dans le cadre du développement de fdlles a XLIM, il a été

décidé gu’elles seraient rebaptisées par le teenefibres optigues multimatériaux ».

I.3. LES FIBRES OPTIQUES MULTIMATERIAUX

Seront définies par fibres optiques multimatéri@e®M) des fibres de structures diverses
dont le coeur et la gaine sont composés de matédawature différente (c’est-a-dire aussi
bien optiguement que thermomécaniquement différefts type d’'arrangement permet de

nombreux avantages qui seront explicités dans emipr temps.

Des FOM ont déja été pensées voire réaliséest dax intéressant de discuter de I'état

de I'art de ce type de fibres dans un second temps.

I.3.1. Présentation des FOM

Si la silice a beaucoup été utilisée pour la rétbs de fibres optiques pour les télécoms,
elle n’est pas un verre intéressant pour des aiits au-dela de 2 um et n’est donc pas
adaptée pour la conception de guides d’'ondes @moulkees fibrées pour l'infrarouge moyen.
Pour ce type d'application, il est nécessaire dee fappel a des verres optiques plus
spécifiques, mais qui sont plus fragiles et domhise en ceuvre peut étre difficile notamment

dans le cas de PCF.
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Les fibres optiques multimatériaux que nous propssiai, sont constituées d’'un coeur
composé de ce type de verres optiques spécifiguelure gaine optique en silice pour
profiter de sa résistance a la compression, despaodibilité commerciale de ses tubes a colt
modéré et de la maitrise acquise au fil des antdéedibrages de préformes a base de silice
(figure 1.15).

Silice pure

Verre optique

Figure 1.15 : Schéma d’une FOM a structure simple et dont la gaine est

composée de silice pure

La différence d’indice de réfraction entre le caetila gaineAn est donc plus élevée que
dans le cas des fibres silice standards. Une seatiéquate du matériau constituant le cceur
de la FOM peut permettre alors d’obtenir Am comparable a celui d’'une PCF toute verre et
autoriser par la méme une augmentation du potedeid¢h fibre optique a présenter des effets

non linéaires.

Un autre avantage non négligeable est le fait guns dette configuration, seul le cceur de
la fibre est constitué du verre optique performeinparfois onéreux. La gaine d’une fibre
optique présente un role certes important puisgueptus faible indice de réfraction permet
de confiner la puissance lumineuse dans le cceda dibre. Toutefois, il apparait inutile
d’'imposer l'utilisation de ce méme verre optiquéltex pour la réalisation de la gaine de la
fibre. Les FOM présentent donc un intérét économigwident tout en conservant les

performances optiques du verre constituant leutgsce

Le travail de cette these consistait donc a imageheéaliser de nouvelles fibres optiques
multimatériaux, d’abord a structure simple, puis dieres microstructurées multimatériaux
air/verre/silice (telles que représentées figudd)pour des applications principalement non
linéaires. Or, la conception d’'une fibre optiquentlte coeur et la gaine sont constitués de
matériaux différents impose de nombreuses conéwitgchnologiques liées notamment a la
différence de température de transition vitreusadeetcoefficient de dilatation des deux

matériaux.
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OO®

Figure 1.16 : Schémas de diverses FOM microstructurées envisagées :
fibre multi-coeurs (colinéaires et/ou concentriques) constitués de verres
de nature différente, fibre microstructurée a coeur composé de verre et a
gaine air/silice, fibre optique ayant des zones de fort indice de réfraction

distribuées

I.3.2. Complexité de réalisation

C’est au cours du refroidissement de la FOM, apeeformage, que les contraintes
meécaniques sont les plus élevées dans la struetyarfois, méme la bonne résistance a la
compression de la silice pure de la gaine optiqusuffit pas a compenser ces forces.

Clare et coll[Clare] montrent que la contrainte mécanique axalg@résente au sein de
la structure d’'une fibre optique (a structure siemlont le cceur et la gaine sont composés de
matériaux peu différents (qui possedent donc unubeod’Young E et une température de

transition vitreusdl; tres voisins) est régie par la relation suivante :

- (al _az)(T _TSP)E

2
r
(74) s
1

sachant que les indices 1 et 2 correspondent rigg@ent au coeur et a la gaine de la
fibre optique, i est le coefficient de Poisson du cceur de la filbréa température a laquelle
I'on souhaite connaitre la valeur de, T,, est la température caractéristique d’un verre
appelée le ‘Strain Point’ (souvem, est remplacée pdr, dans ce calcul pour estimer car
T =T & quelques dizaines de degrés pres) ketrayon.

Dans le cas ou le cceur et la gaine d'une fibreqaptisont constitués de matériaux

différents (c’'est-a-diree et T, différents), il faut respecter quelques reglesélétaires :

* Le matériau constituant le cceur de la fibre optidoi¢ toujours présenter une température
de fibrage plus faible que celle du matériau qumpose la gaine optique. Ainsi, au cours

du refroidissement de la fibre optique, dernié@pétdu fibrage, la gaine se consolide
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autour du cceur dont le verre se trouve encore ularesat pateux. Dans le cas inverse, les
dimensions externes de la fibre ne pourront pasa@nservés a cause de I'écoulement par

effet gravitationnel du verre pateux autour du coamsolidé.

= La température de fibrage ne doit pas atteindter@érature d’évaporation du verre se
trouvant dans le cceur de la fibre optique. De mémméempérature élevée, certains
matériaux connaissent des modifications strucesetlues a des phénoménes tels que
diffusion, changement de phase ou interaction éeh@mpérature avec un autre matériau
environnant (attaque chimique, oxydation). Il fdonc veiller & ce que de tels processus
ne se produisent pas, au risque d'altérer les f@tegr optiques du verre du coeur de la
fibre.

» La gaine de la fibre optique doit présenter un facieht de dilatation plus faible que celui

du ceceur, pour assurer la résistance meécaniquefidbedaptique.

Si une fibre optique est composée de deux matéddtérents, alors il se crée au sein de
la structure des contraintes mécaniques d’autastdélevées que la différence des coefficients
de dilatation thermique entre les deux verres emhde. Ces contraintes se localisent plus
spécifiguement a l'interface cceur-gaine et peutlaoe a divers effets néfastes tels que :

» Des pertes optiques plus élevées ;

» Une biréfringence non contrélée due a une défoomatdire une dissymétrie du cceur ;

= Une casse nette de la fibre sous I'effet d'une reamtie extérieure (courbure, clivage) ou
méme fracture spontanée.

Dans certains cas, ces contraintes internes sotorataire recherchées pour par exemple

la réalisation de capteurs fibrés ou de fibresfornt biréfringentes.

Dans le cas d'une fibre optique composée de deutérraax de nature différente, la
contrainte mécanique axiale s’exprime sous la foikehn] :

— (al _az)(T _TSPl)E + (al _az)(TSPQ _TSP:L)E

(el ()]

*

3K, 3K,

Les paramétres annotés d’'une étoile doivent étseeprcompte a la température juste au-

dessus dd,, K est le module d’élasticité isostatique (notons lgumodule d’YoungE est
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et en général,

également appelé module d’élasticité longitudingl) que K :%

*

K ==K.

N

L’équation de Krohn reprend celle de Clare maistemme supplémentaire apparait,
représentant la contribution de la tension hydtmgtia du verre en fusion dans le coeur de la
fibre optique entouré de la gaine optique déja aliase lors du refroidissement au cours du
fibrage.

La résistance a la compression de la silice pur@l@ée a 1.1 GPa. Si la valeur de la
contrainte axiale a I'interface coeur/gaine de laefioptique est bien inférieure a cette valeur
alors, théoriqguementla fibre est résistante. Au contraire, une fartamtrainte o, si elle
n'entraine pas de cassure de la fibre, peut engendr clivage difficile par exemple créant

des microfissures dans la structure de la fibregaptet donc des pertes optiqgues augmentées.

Les équations de Krohn et Clare suivant le cas gq@uggalement aidea contrario a
prévoir le ratio minimal des diametres cceur/gain@el fibre optique connaissant la nature et
les propriétés thermomécaniques de ces deux pdgitsstructure. Au-dela de ce ratio seulil,
la contrainte mécanique axiale serait trop élevée et la fibre serait trés fragieire la
structure serait tellement instable gu’elle cassseans aucune contribution extérieure. Toutes
ces considérations devront donc étre prises en teolos de la conception et de la réalisation
de FOM a XLIM.

Il est également possible de prévoir la valeur de contraintes a l'aide d’outils de
modélisation tels que le logiciel Comsol Multipfossi (anciennement Feml&p Ce
programme analyse des modeles aussi bien en 2 §DeDeux modules sont nécessaires a
cette étude: le module « Transfert de Chaleur @éné pour la modélisation du
refroidissement de la fibre couplé au module « €omtes planes » pour I'estimation des

forces induites par la variation de température.

Supposons une fibre optique, représentée en 2D lddogiciel, de diamétre de cceur 8
. - R . a,
um, composée de deux matériaux aSEmblables mais dont le rappert- vaut 100. Le
aZ
matériau constituant la gaine optique de la filsela& silice pure, celui du cceur reprend les
mémes caractéristigues thermomécaniques que ¢a silicepté le coefficient de dilatation
thermique qui est majoré de deux ordres de gran@@aite fibre dont la température initiale

est fixée a la température de fibrage de la siksg,placée dans une enceinte a température
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ambiante. Observons les contraintes thermomécasiguiese créent lors du refroidissement

brutal de la fibre.

Premiire conainte principale [Pa)

Figure 1.17 : Résultats de la modélisation sous Comsol Multiphysics du
refroidissement naturel d’une fibre optique composée de deux verres a
fort contraste de coefficients de dilatation thermique. A droite :

contraintes thermomeécaniques dans la coupe transversale de cette fibre.

La figure 1.17 illustre le champ de contraintessdknfibre optique le long d’'une coupe
transversale. Le maximum de contraintes apparaitro® prévu a I'interface entre le coeur et
la gaine. La valeur maximale estimée est 0,5 G@auc est du méme ordre de grandeur que

le seuil de compression de la silice pure. La fipBque sera donc tres fragile.

L’étude de cette structure peut apparaitre commi€rae étant donné le fort rapport des
coefficients de dilatation thermique des deux \&rmmais elle donne un bon apercu de
'amplitude des contraintes thermomécaniques quiveet étre générées dans un systéeme
submillimétrique. En effet, diminuer le diamétre cheur de cette fibre ne modifie que peu la
valeur de la contrainte maximale.

Il faudrait donc dans certains cas pouvoir éliminee partie de ces contraintes internes
apres fabrication de la fibre optique. Plusieugegiont déja été proposeées telles que le recuit
a température légérement supérieurg,a (Strain Point, ~800°C pour la silicE)épez] ou
I'injection d’'un faisceau issu d’'un laser @@QKim] provoquant une forte élévation de la
température dans le cceur de la fibre. A.H. Rosst §ieaucoup intéressé a la méthode du
recuit des fibres et a montré qu’une dévitrificatde la fibre optique pouvait se produire pour
T=>T, [Rose_01] et que la fibre devait étre dénudée pour éviterdiffusion des
groupements hydroxyles OH de la gaine polymeére czasBe vers le cceur de la fibre
[Rose_02] ce qui occasionnerait des pertes optiques éleaé®880 nm. Or, une fibre
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optique dénudée est tres fragile et ne peut pascétirbée au risque de casser, surtout si le

diamétre de la fibre est inférieur a 500 pm.

De toute évidence, il apparait que chaque fibregoptmultimatériaux devra faire I'objet

de considérations spécifiques : il faudra tenir ptamde la difference deg, (températures de

transition vitreuse) etr (coefficients de dilatation thermiques) et du aaties diametres
cceur/gaine des deux verres de nature difféerente estimer 'amplitude des contraintes
créées dans la structure de la fibre optique agtiésge et envisager ou non une étape de

relaxation de ces forces.

La réalisation de fibres optiques multimatériaurmnble donc imposer des considérations
technologiques non négligeables. Mais il est dégoerageant de constater dans quelques
publications que ce type de fibres optiques edisedde et a déja été réalisé et que ce concept
intéresse de nombreux chercheurs du domaine des fiptiques pour leurs potentialités dans

des branches diverses (effet Faraday, effets néailes etc.).

I1.3.3. Etat de |'art des FOM

Voici une liste de quelques publications pertinenielatives a la réalisation et

caractérisation de fibres optiques multimatériaux.

En 1995, Ballato et SnitzefBallato] présentent I'une des premiéres fibres optiques
composeées de matériaux de nature différente. ditsbune fibre dont la gaine optique est en
silice pure et le coeur est constitué d’'un verraitiee de composition massique 54%:0h
27% SiQ, 18% AbOs, 1% ShOs Les diamétres de la fibre et du coeur sont resfgugnt de
120 et 2 um. Le coefficient de dilatation thermiglieverre au terbium est annoncé dans le
papier & 4,4.10 K. Ses températures de transition vitreuse et derfusont de 880°C et
1340°C respectivement. La grande épaisseur dere gatique de la fibre peut donc assurer
une bonne compensation des contraintes liées #fégedce de la nature des deux verres
créées lors du fibrage. De plus, ils n'ont obsemvdissure ni cristallisation a l'interface
cceur/gaine de la fibre et ont réalisé un troncandgene d’une longueur de 250 metres. Les
pertes optiques de cette FOM sont tres élevées, lmaibut était de réaliser une fibre optique

ayant un fort coefficient de Verdet sur une faiblegueur (10 cm suffisent).

59



En 1997, Furniss et colfFurniss] présentent ce concept comme étant novateur. Leur b
était de concevoir une fibre multimatériaux dontdeur serait constitué du verre ZBLAN et
la gaine d'un verre a base de silicate (pour asdareésistance mécanique de la fibre).
Toutefois, ils n'ont pas pu parvenir a réalisertedibre car le verre ZBLAN est un verre

fluoré qui attaque les silicates a haute tempégafDe plus, IeT, du verre ZBLAN (259°C)

est trop faible face a la température de fibrage wres silicatés qu’ils avaient choisis,

entrainant une évaporation des fluorures.

lIs sont parvenus a réaliser a notre connaissangeeimiere FOM a structure simple de
composition cceur/gaine 80 PbO - 26DB (% massique) / verre Pyrex (verre borosilicaté). L
fibre optique ainsi réalisée subit une contraintcamique axiale calculée de I'ordre de 16
MPa. Apres clivage, cette fibre présente des sttass le cceur, qui d'apres les auteurs,
résultent de la contribution de cette contraint@laxet/ou d’autres contraintes mécaniques
non prises en compte jusque maintenant que sowrbldsaintes circonférentielles et radiales

au sein de la structure d’une fibre optique.

Tableau 1.7 : Quelques caractéristiques des verres utilisés pour la

réalisation de la FOM de Furniss

Verre Ts (°C) a (°Cc') o (°cH E (Pa) M K (Pa)
PbO-B,0; 360 111.107 330.10” 6,27.10%° 0,27 3,45.10%°
Pyrex 565 33.107 5,49.10%° 0,2 4,21.10%°

Dans le cas de cette premiére FOM, le ratio defficieats de dilatation des deux verres

de la structure est de I'ordre el%ﬂ = 34. En ce qui concerne maintenant la différence de
a

gaine

T

Gcoeur

température de transition vitreuse, elle est etidT, =T, =200°C. Ces

gaine -
écarts seront comparés a ceux des fibres multirmakéque nous avons réalisées, présentées

dans le chapitre 3.

En 2006, N.K. Goel[Goel] publie dansOptics Lettersl'une des fibres optiques
multimatériaux qu’il a réalisée au cours de saghkss de laquelle il a développé un procédé
original pour la fabrication de fibres optiques&thode Core Suction dont le principe sera
expliqué dans le chapitre 2. Il s’agit ici d’'unérg dont la gaine optique est en silice et le

coeur en verre SF6 de Schott (verre au plomb arnfdice de réfraction). Les diameétres de la
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fibre et du coeur sont respectivement de 169 et B2 les matériaux SF6 et silice pure

; . a ; : .
présentent un ratie—=** de l'ordre de 7 et un écafT; d'environ 400°C (valeurs bien
a

gaine

supérieures a celles recensées pour la fibre dessiirA température ambiante, la contrainte
mécanique axialeog induite par la différence des propriétés thermamépies des deux
matériaux composant cette fibre optique a été éstin0.4 GPa, ce qui est trés proche de la
valeur seuil de 1.1 GPa (seuil de rupture de laesitn compression). La photographie de
cette fibore montre cependant une fibre sans fissurghomogénéité notamment a l'interface
cceur/gaine. Toutefois, les pertes de guidage ytsemelevées et seuls des troncons de 4 cm
de longueur peuvent étre testés, mais ces fibrepesmis I'amplification Raman ponctuelle

de signaux.

L’auteur a néanmoins validé la pertinence de socduté Core Suction en présentant une
seconde fibre multimatériaux dont la gaine optigsetoujours en silice mais cette fois, le
coeur est composé d’un verre complexe, de compogtéo PbO, 33% GepN30% TeQ, 5%
CaO0, 1% NdOs, 5% NaCOs; (PGTCNN). Les diametres de la fibre et du coeut derl20 et
18 um respectivement. La fibre présente des comdsiinternes modérées puisque des
troncons de fibre non revétus de 2 métres de leuygnt étre testés, mais des trongons plus
longs deviennent fragiles. Toutefois, une analydmeéntaire a montré que beaucoup de silice
avait diffusée dans le coeur de la fibre, rendanlifféerence d’indice coeur/gaine bien moins
élevée que prévu (0,03 contre 0,4 attendus). Il pset donc que les propriétés
thermomécaniques du verre constituant le coeur agaiement été modifi€ées autorisant de
plus faibles contraintes internes dans la fibreiqoie, méme pour un ratio de diametres

cceur/gaine assez élevé (1/6).

Figure 1.18 : Fibres optiques réalisées par Core Suction [Goel] : Fibre
SF6/Silice et Fibre PGTCNN/Silice
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Si l'utilisation de certains verres optiques aigent I'exacerbation d’effets non linéaires
au bout de quelques centimetres de fibre optigeeeyaleurs d’atténuation rencontrées dans
les publications de Ballato, Furniss et Goel somauzoup trop élevées pour étendre
I'application des FOM a la génération de continagé bande ou d’autres applications en
régime linéaire (guides d’'onde, capteurs etc.) mgcessitent des troncons de fibres de

longueur métrique a décamétrique.

Lorsque nous avons débuté I'étude des FOM en 200is nous sommes alors fixés
I'objectif de réaliser a XLIM des fibres optiquesiitmatériaux mécaniquement stables et de
lever ce verrou technologique lié aux fortes peofgtsques pouvant étre rencontrées dans ces

fibres.

Dans un méme temps que nos travaux, I'équipe de SGuster de I'IPHT de lena en
Allemagne développait une fibre optique multimatex microstructurée verre/air/silice

composée d’'un verre lanthano-aluminosilicate fal#igar leurs propres moyefisobelke].

La composition chimique du verre qu’ils avaientisé était 70% SiQ 20% AbO3, 10%
La;,Os. Ce verre présente une température de transiticguse de 885°C et un coefficient de
dilatation thermique de 4,5.f0K™. A l'aide d'une source de pompe centrée & 1064 nm
(impulsion 650 ps, fréquence de répétition 23,5, kplassance créte 14 kW), ils ont généré
un continuum dans un trongon de 2,5 métres de $ibreine large bande spectrale (540-2200
nm). La fibre présentée par Kobelke et coll. esewample supplémentaire de I'intérét des
fibres optiques multimatériaux (continua plus largpie dans les fibres microstructurées
silice standards pour de mémes longueurs d’ongmdge). Cette étude montre surtout qu'il
est possible d’obtenir des FOM optiguement perfoes a faibles pertes de guidage
(atténuation de 1,3 dB/m a 1064 nm). Ce qui diffeiei des fibres de Ballato, Furniss ou
Goel et pourraient étre les causes de cette faible vdlepertes sont la nature du verre utilisé
pour le cceur et le process d’élaboration de laopmé optique. Ces considérations

technologiques seront discutées dans le chapitrargu

I.4. CONCLUSION

Le domaine de ’Armement porte un intérét grandissar les fibres optiques en tant que

structures sources de lumiére a des longueurs e&®mbn conventionnelles pour des
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applications dans la détection de polluants ouaidre-mesure optronique par exemple, ou
bien en tant que structures guidantes pour larmesson d’'informations sur ces bandes de

fréquence.

Les fibres silice standard ne sont pas performatiées I'infrarouge moyen. Quant aux
fibres a base de verres spéciaux pour ce domairendeeurs d’'ondes, elles sont souvent
fragiles, onéreuses et difficiles a réaliser (note@nt dans le cas de fibrage de préformes

composees de verres courts ou de fibres microateex).

Nous proposons une alternative originale, qui &task insérer un verre performant dans
le cceur d’'une fibre de structure simple ou micradtirée et d’entourer cette zone optique
active d'une gaine a plus faible indice de réfratten silice qui protége entre autres le coeur
des contraintes mécaniques externes, d’une attadgméque ou d’'une contamination par des

impuretés provenant du milieu dans lequel est ingéeeta fibre.

Une des particularités des FOM est donc la dimamutiilu volume de verre optique
performant nécessaire et la résistance meécaniqueieade ces fibres. Les fibres optiques
multimatériaux présentent également de farissupérieurs a ceux de fibres silice standard et
parfois comparables a ceux de PCF air/silice. Lssibdité de confiner fortement le champ
guidé dans le coeur des FOM contribue a augmenpatémtiel non linéaire de ces fibres.

L’état de I'art des fibres multimatériaux d’ava@i@ montre des valeurs d’atténuation trés
élevées. Il existe donc une barriére technologélamuelle il faudra trouver des solutions qui
permettront de diminuer l'atténuation de ces fibRsur des applications d’ordre non linéaire,

il serait souhaitable de développer des fibres tianpertes soient de I'ordre du dB/m.

De plus, des contraintes mécaniques peuvent seefanostamment a linterface entre le
cceur et la gaine de la FOM lorsque les deux vaeriésés présentent un fort contraste de
coefficient de dilatation thermique ou de tempéetde transition vireuse. Un choix
stratégique des dimensions de la fibre a structim@le ou microstructurée peut diminuer le
risque de créer de telles forces internes. Maigréeédé utilisé pour la conception de la
préforme optique joue également un role décisifsdancomportement thermomeécanique de

la fibre.
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CHAPITRE 1I1. PROCEDES DE
FABRICATION MIS EN C(EUVRE
POUR LA REALISATION DES
FIBRES OPTIQUES
MULTIMATERIAUX

II.1. INTRODUCTION

Il existe de nombreux procédés de fabrication desed optiques et des travaux de
recherches sont toujours réalisés pour présentenaleelles méthodes toujours plus
performantes. Une liste non exhaustive de ces iggbs est donnée dans le premier

paragraphe de ce chapitre.

Une premiére partie sera consacrée aux étapesssiwae de I'étirage d’'une préforme
pour la réalisation d’une fibre optique. Il y sexatamment question d’étudier I'impact de la
température élevée de fibrage sur le comportenmemmiomeécanique d’'une préforme / fibre
optique.

Une seconde partie présentera les difféerents péscéte fabrication des préformes
optiques. Parmi ces méthodes, les procédés dipsick® » semblent étre les mieux adaptés a
la réalisation de FOM. Un procédé de fabricatierRtocédé Poudre Modifi€, a été développé

a XLIM et sera présenté dans un troisieme paragtaph
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II.2. LES PROCEDES DE FABRICATION DES
PREFORMES ET FIBRES OPTIQUES

Il existe de nombreuses voies pour élaborer deforpnés optiqgues, mais une seule
maniere de les étirer pour la réalisation de fiboggiques. Les parametres de fibrage
deviennent donc des données essentielles a lad#ibri de guides d’ondes aux performances
meécaniques et optiques conformes aux prévisiorest@ourquoi il convient de définir dans
un premier temps le déroulement de I'étape de dibrat les principaux parameétres qui
peuvent avoir un impact sur la formation ou noncdatraintes thermomécaniques au sein
d’'une fibre optique. Dans un second temps, lescipates méthodes de réalisation des

préformes optiques seront présentées.

I1.2.1. La tour de fibrage

La premiere étape de la conception d’'une fibrequetiest la réalisation d'une préforme,
qui placée dans un four, est portée a la tempéralite de fibrage du verre de la préforme. A
cette température, le verre s’écroule sous sonr@rppids et un cébne de coulée amorce le
fibrage. Un fil de verre se forme. Un systeme dmdanage permet I'étirage du fil de verre
par action d’entrainement. Une tour de fibrage @&tlever de quelques meétres (utilisation

scientifique) a des dizaines de metres de haupead(ction industrielle).

préforme

Four a

Glnd HE- induction

masuraur
de diamé

Ly fibre

enduction

four de
polymérisation

)

enroulement-trancanage

Figure 2.1: Schéma de principe d’une tour de fibrage
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L’institut XLIM possede deux tours de fibrage cogplentaires.

L’'une mesure 6 metres et est destinée a I'actilétéecherche de linstitut. Elle est donc
tres couramment utilisée pour la réalisation deefboptiques a structure simple ou
microstructurées pour lesquelles le procédé dection des préformes et/ou les paramétres
de fibrage ne sont pas encore stabilisés. Cette deufibrage est composée d'un four a
induction, d’'un pyrometre laser pour mesurer lagérature au sein du four, d’'une poulie de
renvoi incluant un systeme de mesure de la tensi@canique que subit la fibre lors de son

étirage et d’un systéeme d’enroulement de la finretémbour).

La deuxieme tour de fibrage mesure quant a ellengéfes et est bi-faces. Une face est
destinée a la réalisation de capillaires, de camm&sostructurées ou de fibres a large
diamétre. L'autre face est destinée a la réalisatmfibres optiques de grande longueur, pour
lesquelles la fabrication de la préforme et lesapeatres de fibrage sont maitrisés. Un four a
induction est utilisé dans le cadre de conceptes ahpillaires ; un four résistif est employé
coté « fibres optiques ». Cette seconde tour dedi fonctionne d’'une facon similaire a
celles que I'on peut trouver dans I'industrie dibsels optiques : les différents éléments de la

tour de fibrage sont automatisés et asservis.

I1.2.1.1. Les parametres de fibrage

Lors de I'étirage d’'une préforme, de nombreux pataes doivent étre maitrisés pour la

stabilité du fibrage. Il s’agit de :

» La température de fibrage: cette température spored a la température de
ramollissement ou température de Littleton (en a@Bglsoftening point), pour lequel le
verre s'écroule sous son propre poids. A cette éatpre, la viscosité du verre vérifie
log(n) = 66 Pas. Il est cependant préférable que la températurefiloiage soit
légerement supérieure a cette température de riagastient mais qu’elle n’excede pas la

température d’écoulement pour laqudbg(r) = 45 Pas.

» La vitesse de fibrage : elle correspond a la comibom de la vitesse de descente de la
préforme dans le four et de la vitesse du systamexgrce une traction sur la fibre (c’est
le cas de la vitesse de rotation du tambour audaquel vient s’enrouler la fibre aprés

formage pour la premiére tour de fibrage d’XLIM).

Le couple température/vitesse de fibrage influelecdiamétre de la fibre et sa tension
d’étirage mécanique et joue donc un rble prépomdésar la formation de contraintes
meécaniques internes dans la préforme et/ou dafilsréaoptique. Une vitesse de fibrage trop

élevée accélére la trempe thermique de la fibre esse trop lente amorce la formation de
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phases cristallines dans le verre, le fragilis@nest pourquoi nous avons débuté une étude
axée sur ces deux parameétres et le comportemdat ptéforme/fibre optique au niveau du

four & induction.
I1.2.1.1.1. La température de fibrage

Deux des fours utilisent le principe de linducti@t ont été réalisés par le service
technique de linstitut. Ces fours sont composésagaux de carbone entourés de laine de
graphite (voir Figure 2.2). Le chauffage par induct fait partie des techniques
électrothermiques qui permettent de chauffer urérisat sans contact direct avec une source
d’énergie électrique. Il est induit par effet Jodiea la création d’'un courant induit généré par
un courant alternatif qui circule dans des spiresuvre qui entourent le noyau de carbone.
La température au sein d’'un tel four peut atteimdmdement les 2000°C sur une zone de
chauffe constante de 7 cm. Lorsque le four est actionnement, I'atmosphere dans
I'enceinte est rendue neutre par flux d’argon pauiter I'oxydation des éléments carbonés du

four.

Les fours résistifs fonctionnent par effet Joul@alément, mais par action d’'un courant
électrique qui circule dans une résistance. llg particulierement sollicités dans le cadre de
production de type industrielle de fibres optiqpesce qu’ils autorisent une température de
fibrage stable, homogene et reproductible.

Les fours a induction sont, pour leur part, ap@®gbour le développement de fibres
optiques a un niveau plus académique. En effathémgement de certains éléments du four
(laine de graphite, noyau de carbone par exempiied'gsent malgré I'atmosphére neutre qui
les protege (cycles mise en chauffe/arrét ou oxydades couches aux extrémités du four
moins bien protégées) est rapide et peu colteurriae de ces objets étant simple (voir la
figure 2.2 - cylindres creux aux bords réguliet®.systeme de chauffe présent dans un four
résistif nécessite, quant a lui, un fagconnage pies complexe car la résistance se trouve
dans le noyau. De plus, le four a induction consenmmoins d’énergie électrique que le four
résistif (12 contre 50 kW).
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' 1 : Noyau de carbone

5 N
I ,] 7T 1. 2 : Feurre de graphate (isolant)

] (L 4 3 Inducteur en cuivre refroidi par un circuit
10 d'eau interne

4 : Double paroi du four (en acier moxydable
refroidie par un circuit d'ean interne)

5-6 : Flasques supériewre et infériewre (en acier

inoxydable refroidies par un cireuit d'eau interne)

-1
B & @ @
B8 @ @

-1

.

7-8 : Cheminées d'entrée et de sortie

9 : Ammosphére d'argon afin de ne pas oxyder le
noyau en carbone

[LT] — ] — | 10 : Tube de silice

11 : Circuit de refroidissement

Figure 2.2 : Schéma des fours a induction des tours de fibrage d’XLIM

(schéma tiré de [Benjamin])

Il est possible de contréler le refroidissementalpréforme en diminuant petit a petit la
consigne du générateur a la fin du fibrage. La perhermique subie par la fibre optique
entre la sortie du four et le systeme d’enroulernpent étre maitrisée par la vitesse de fibrage.
Toutefois, la valeur du gradient thermique rests #levée (plusieurs centaines de degrés par
centimétre et donc par seconde) ce qui peut awsralfets néfastes sur la résistance des
fibres optiques (comme vu a la fin du chapitreSglon les matériaux les composant et les
conditions de fibrage, les fibres optiques peuvdmic accumuler de fortes tensions par
combinaison de cette trempe thermique et de Igdinaécanique occasionné par le fibrage.
Dans certains cas, la fibre optique pourra rompte@ant un arrét du fibrage. Dans d’autres
cas, le fibrage pourra étre réalisé dans des donslitlifficiles et la fibre optique fabriquée ne

sera pas préhensible car trop fragile.

Pour appréhender ces phénomenes néfastes, nousetoepris une étude sur le systéeme
de chauffe du four a induction et la tension dage, qui a été débutée en derniére année de
mon cursus a I'Ecole Nationale Supérieure de Cépaes Industrielles (ENSCI de Limoges)

et a été poursuivie au cours de mon doctorat.

69



Quelle est la distribution de la température dans le four de la tour de

fibrage et dans un tube de silice?

Cette question pose le probleme de la conductiochdieur dans le four a induction et a
travers un massif de silice pure (ce matériau alédési pour les modeélisations puisqu’il est le
plus couramment utilisé pour la réalisation ded#optiques). En effet, comment régler la
température du four pour que la viscosité du vatteigne son point de Littleton sur toute
I'épaisseur de la préforme (périphérie et coeurh?d&ssous de cette température, la fibre
optique serait tout de méme étirée mais de forbegraintes pourraient apparaitre dans la
structure a cause de cet étirage « a froid ». Aa die point de Littleton, le verre s’écoulerait
par effet de gravité et la géométrie souhaitéeenaitspas conservée (notamment dans le cas

de PCF ou une trop forte température occasionRetdlapsage » des trous d’air).

Une modélisation du fonctionnement du four a indurctel que décrit sur la figure 2.2 a
donc été realisée. Ce travail de simulation a étécteé a I'aide du logiciel Comsol
Multiphysics® pour lequel le module « Transfert de Chaleur Gain8tationnaire » a été
sélectionné. Ce module permet de modéliser lesgmhénes de transfert de chaleur, gu’ils
soient par conduction, convection ou rayonnemertsdine structure 2D ou 3D.

Le transfert de chaleur par conduction se produgdue deux milieux voisins (de méme
nature ou non) ont une température différente. idnpmeéne de convection implique quant a
lui un transfert de la chaleur par un fluide (lid@iou gaz). Le troisieme type d’échange
thermique est le rayonnement pour lequel il y as8man ou transmission d’énergie thermique
entre deux corps liquides, solides et/ou gazeus.dsaux premiers phénomenes thermiques
voient leur flux thermique augmenter linéairemene@la température tandis que pour le
troisiéme, I'expression est erf.TSi des échanges thermiques par conduction ouectinm
pourront étre négligés dans la modélisation du {par exemple, la convection naturelle de
I'air autour du four dont le flux a pu étre estig@artir de mesures de température de la paroi
du four au cours d'un fibrage et qualifié de faibce a d’autres échanges), tous les

phénomenes par rayonnement devront étre pris esidéwation.

Les parties internes du four a induction ont étél@ieées en trois dimensions : le noyau
de carbone (berceau du chauffage par inductiotgsefeutres de graphite positionnés au-
dessus, en dessous et autour du noyau de carbonecqafiner la chaleur dans la partie
centrale du four. Un tube de silice de méme longaee ce systéme de chauffe a été ajouté
au centre de la structure. Les dimensions de oe ¢ab été choisies arbitrairement comme
étant 20/25 mm.
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Figure 2.3 : Schéma de la modélisation du four a induction avec de
gauche a droite : 1. les feutres de graphite externes, 2. le systeme de
chauffe comprenant le noyau de carbone et le feutre de graphite interne

et 3. le tube de silice positionné dans le four

Les échanges thermiques non négligeables se pamdiidans I'enceinte du four lors du

fibrage d’'un tube de silice sont :

» Des phénomeénes de conduction de la chaleur dansyleu de carbone, le feutre de
graphite et dans I'épaisseur du tube de silice ;

= Des phénoménes de convection entre le systemdrdeligsement et les parois du four et

de convection de I'argon circulant dans I'encehiefour ;

= Du rayonnement thermique entre le noyau de carldans lequel a lieu le phénoméne

d’induction et les feutres de graphite ou le tubesitice.

Le module « Transfert de chaleur général » de Cbrvadtiphysics® propose une
modélisation directe de ces phénomenes puisquéglestions des flux thermiques générés
par conduction, convection et rayonnement sont dgesies dans le programme de
modélisation. L'utilisateur doit insérer des domémir les matériaux constituant chaque
partie du systéme (densité, conductivité thermigeepacité calorifique, coefficient de
transfert de chaleur etc.) et renseigner la tenwpérainitiale et le type de phénomene
thermique présent dans chaque élément (appelédsouaine dans le logiciel) et aux

frontiéres entre chaque élément (appelées limdas €omsol).

Le phénomene d’induction est quant a lui simuléqes équations de type diffusion, qui

permettent d’estimer le flux généré en Watt a pddaidonnées telles que le nombre de spires,
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la puissance délivrée par le générateur (séle@mrau pupitre de la tour de fibrage), les

dimensions du noyau de carbone et des feutresagitg (diamétres et épaisseurs) etc.

Le calcul est lancé en mode stationnaire. Il ddanmépartition des températures au sein du

systeme de chauffe du four et dans le tube desilie fois le régime stationnaire atteint.

La limite des expressions empiriques qui décriveateffets de transfert de chaleur est
perceptible ici puisque pour une consigne de teatpi couramment utilisée pour des
fibrages a XLIM, la température modélisée au seirfalir est bien plus élevée que dans la
réalité (le modéle donne une température maximal24¥5°C dans le noyau de carbone).
Des sources de pertes thermiques supplémentaiteiies étre négligées. Elles devront étre
identifiées et intégrées au modeéle pour qu'il deitplus possible en adéquation avec les
fibrages réels.

Mais, si les valeurs de température indiquées s$oexactes, l'allure des gradients
thermiques au sein de la zone de chauffe semidedt@rente. Nous nous baserons donc sur

ces données pour notre étude.

La figure 2.4 illustre la répartition de la tempéra dans le noyau de carbone et les feutres
de graphite en considérant une coupe longitudidaléour. La température est constante sur
une zone de 7 cm qui correspond au noyau de carbdleechute ensuite trés rapidement et
de facon linéaire dans les feutres de graphitermede avec un gradient thermique de I'ordre
de 25°C/mm.

72



2500 -
2300 -
2100 -
1900 -
® 1700 -
1500 -
1300 -
1100
900 -
L
500 . ‘ | .
0 0,05 0,1 0,15 0,2
Altitude z depuis le haut du four (m)

—

T

Températu

Figure 2.4 : Variation de la température dans le noyau de carbone et les
feutres de graphite externes selon une coupe longitudinale (courbe en
pointillés noirs) et le long du tube de silice positionné dans le four (courbe

pleine rouge)

Le tube de silice présente une zone de chauffeaatesbien plus faible. Elle n’est que de

1 mm et explique la formation ponctuelle du coneagée.

De plus, la silice est moins bonne conductrice likderir que les feutres de graphite. Le
gradient thermique le long du tube de la zone daiffd a I'extrémité du four est inférieur a
celui dans le graphite et vaut 18°C/mm. Pour utesse de descente de la préforme dans le
four de l'ordre de 0,5 cm/min (ce qui correspongha vitesse usuelle de fibrage de 20 m/min
pour un tube 20/25 mm), le tube subit une variatientempérature linéaire de 1,5°C par
seconde. Mais aprés le cbne de coulée, le capiilaste étiré défile a la vitesse de fibrage de
20 m/min soit cette fois un gradient thermique d#6°C/s. C’est pourquoi nous parlons de
trempe thermique, la fibre passe instantanémetd tlampérature de ramollissement du verre

a la température ambiante.

La figure 2.4 montre également qu’'une difféerencdetepérature apparait entre le noyau
de carbone et le tube de silice pour une méme gasiCeci signifie que la consigne de

température sélectionnée au pupitre n'est pas geptétive de la température réelle dans le
tube de silice.
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La température de fibrage affichée sur le pupitre de commande est-elle

celle du tube de silice placé dans le four?

La figure 2.5 montre la répartition de la tempémfpour une coupe transversale du four, a
hauteur du noyau de carbone. On retrouve une teypérconstante dans le noyau de
carbone et de forts gradients thermiques dansi$gpar de silice et dans I'épaisseur du feutre
de graphite interne (de I'ordre de 60°C/mm).

2500

2400/

Noyau de carbone

&
o

Température [°C]
]
(=]
=

\ Tube de silice

2250,/

2200
Laine de graphite

215(9.01 0.015 0.02 0.025 0.03 0.03
rayon r de la coupe tranversale
Figure 2.5 : Variation de la température dans le tube de silice, le noyau
de carbone et le feutre de graphite interne selon une coupe transversale

au milieu du four

La température affichée au pupitre de commandeadedr de fibrage est issue d’'une

mesure réalisée a la surface externe du feutreajihige périphérique au noyau de carbone.

La figure 2.5 montre alors :

» Une différence entre la température affichée &tapérature a la surface externe du tube

de silice de presque 200°C ;

»= Une différence entre la température affichée decela surface interne du tube de silice
de 60°C.

La température sur la surface externe du tube @3tC2 supérieure a la température
affichée au pupitre. Si cette derniere a été sélaote pour atteindre la température de

fibrage de la silice, alors la température réefieespondra & une viscosité de la silice e’ 10
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Pa.s au lieu de 6Pa.s. Un écart de 200°C n’aura donc aucune incidsmcla fibrabilité de
la silice mais une étude doit étre réalisée darasede verres plus courts pour lesquels la
surface externe du tube pourrait atteindre le pigtoulement du matériau.

Quelle est I'influence de 'usure du four sur la température de fibrage ?

Les modélisations présentées précédemment suppbsgaiétat de fonctionnement du four
a induction idéal. Mais, au fil des fibrages, leyao de carbone peut s’user et les feutres de
graphite s’altérer. Afin de quantifier l'impact déelles usures, une modélisation
supplémentaire a été réalisée en 6tant I'élémegtajghite inférieur.

La figure 2.6 illustre la variation de températaeton une coupe longitudinale dans le tube
de silice qui subit alors un gradient thermiqué’'aiglre de 35°C/mm avant d’arriver a la zone
de chauffe, trois fois plus important que dansds < idéal ». De plus, la température dans la
zone de chauffe du four est diminuée de 200°C.
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Figure 2.6 : Variation de la température le long du tube de silice
positionnée dans le four a induction dont le feutre de graphite supérieur a
été retiré
Cette illustration est extréme (la perte d'un déEsménts du systéme de chauffe étant

visible par le comportement du four lors de la n@sechauffe), mais montre I'influence de la

géomeétrie du four pour la reproductibilité des esda fibrage.
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I1.2.1.1.2. La tension d’étirage mécanique

Etant donné que la température affichée au pupiest pas exactement celle du tube de
silice et que l'usure plus ou moins prononcée dstesye de chauffe du four a induction
{noyau de carbone + feutre de graphite} peut medith température générée pour une méme
consigne, la tension d’étirage mécanique de lafiptique pendant le formage devient le

parameétre qu’il faut prendre en compte pour asdaneproductibilité de la réalisation.
La loi de I'étirage des fibres est définie pard&ation suivante :

=319

1 (De)

avecs la viscosité du verre étir€) le ‘débit’ de verre fluidisép la masse volumiqud,
et Dy longueur et diameétre caractéristiques respectineme

Le diamétre caractéristique est défini par unevéérlogarithmique, de telle sorte que :

n(D,) = In(DfinaI)
Ir](Dinitial )
Si la force d’étirage créée par les galets ourtebtzur (force d’entrainement) est supérieure
a la forceF , alors la fibre peut se rompre pendant le fibrdfjeest donc important de
maitriser la tension d'étirage. Celle-ci doit daktce assez forte pour que le diamétre de la
fibre optique étirée soit adéquat aux attentessmaidoit pas étre trop élevée pour éviter la
rupture du fibrage.

Cette force d'étirage est la résultante de plusiaagtions, telles que la force de masse, la
force d’entrainement mécanique créée par le tamdoatour duquel vient s’enrouler la fibre et
la force de tension superficielle. Cette tensiorcamégue est générée a la surface externe de
tubes ou barreaux de verre sous l'effet de I'édragy agit comme pour neutraliser les deux
premiéres forces citées. Une étude théorique aipatimstimer la valeur de ces forces pour
I'étirage fictif d’'un tube de silice de dimensioB8/25 mm dans des conditions standard. La
force résultante d’étirage a la température dadjbrde la silice a été évaluée a 7,5 N, valeur

tres faible liée a la faible épaisseur du tube.

La modélisation de la formation du cone de coulégalement été réalisée via cette étude
des forces d’étirage, qui a permis d’identifier umgression analytigue du diametre de la
préforme/fibre en fonction de l'altitude dans I'eimte du four (et donc de la température). La
figure 2.7 illustre un exemple d’application (bawede silice de diamétre 30 mm).
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Figure 2.7 : Tracés de I'amincissement d’un barreau de silice au niveau
de la zone du cone de coulée selon une expression analytique comparée a

des relevés expérimentaux

Ces travaux de modélisation du gradient thermiqaasdune préforme doivent étre
approfondis : concordance des températures afficegeéelles, résolution en mode temporel
pour observer le refroidissement de la préformesdarfour, fonctionnalité du modéle etc.
En effet, il serait trés intéressant de disposandahodéle qui aiderait soit a la sélection des
paramétres de fibrage pour chaque type de préf@uitea la visualisation du fonctionnement
du four selon les parametres de fibrages choigie é&tur impact sur la préforme et/ou la fibre
optique. Il serait également intéressant de poussiimer les contraintes internes générées
dans la préforme ou dans la fibre optique au cder§étirage en combinant le programme
thermique du four au module « Contraintes planee»Comsol Multiphysidd Ainsi, en
faisant varier le couple température/temps de gasde la préforme dans le four lors de ces
modélisations, nous pourrions obtenir des abaqums¢s a chaque géométrie de fibre et/ou

chaque matériau utilisé pour I'élaboration de léf@me optique, que I'on consulterait avant
chaque réalisation.

Cette étude pourrait ensuite étre adaptée a la lmatién du fibrage de préformes
multimatériaux a structures simples verre/silicensigrostructurées verre/air/silice en mode
stationnaire ou temporel, du départ de goutteradi@ement de la fibre autour du tambour, a

'aide d’'une combinaison des modules thermique, anigie et optique. Il serait alors
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possible d’appréhender des difficultés possiblesfidege, de prévoir les performances
optiques de la FOM réalisée et d’estimer les patasndle fibrage adaptés a la diminution des

contraintes thermomécaniques dans la structure.

Ces modélisations pourraient également tenir comgta méthode utilisée pour concevoir
la préforme optique qui peut avoir dans certairss wa impact sur I'étape de fibrage et les
performances optiques de la fibre. C’est pourguesi important de sélectionner le procédé

qui est adéquat aux matériaux, géometries et aiglits visées de la fibre optique.

I1.2.2. Etat de I'art des procédés de
fabrication de préformes optiques

La premiére fibre optique a gaine amorphe bas-endicété réalisée fin 1956 par Larry
Curtiss et Basil Hirschowitz. Depuis, de nombreusgithodes de reéalisation de fibres
optiques ont été développées. Certaines sont entiisees actuellement et de nouvelles
méthodes apparaissent encore. Une liste de quelmessde ces techniques, présentées de

maniere chronologique, est donnée dans ce paragraph

I1I1.2.2.1. Rod-in-Tube

Cette méthode consiste a réaliser une préformasrant des barreaux ou tubes dans un
tube de maintien. La technique Rod-in-Tyli@minobu] est généralement utilisée dans la

réalisation de fibres 1D saut ou gradient d’'indice.

L’avantage de ce type de montage est la facilitdaetapidité de I'assemblage d’une
préforme. Toutefois, il est nécessaire de posséeerbarreaux et tubes de dimensions et de
nature appropriées, ce qui est contraignant notarhpwur la conception de fibres optiques

« hors normes ».

I1.2.2.2. La méthode du Double Creuset

Il s’agit de la deuxieme plus ancienne (avec le-Re@lube) méthode de réalisation directe
de fibres optiques, proposée par Midwinter en 187Riwinter]. Deux creusets cylindriques
sont encastrés I'un dans l'autre. Celui a la pénighcorrespond au matériau constituant la
gaine optique; le creuset au centre du systemeesmond au cceur de la fibre optique.
L’augmentation de la température permet la fusioneoramollissement des deux matériaux,

qui s’écoulent alors a travers les creusets. U cfincoulée se forme et la fibre est étirée.
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Figure 2.8: Schéma de la méthode du double creuset, breveté par
Corning en 2002 [Anderson]

Cette méthode n’est actuellement plus utilisée,smam procédé dérivé permet la
fabrication industrielle de tubes de verre. Un seticontenant le verre a former est chauffé a
sa température de ramollissement et le verre epnrfuss’écoule » par un orifice dans le
creuset pour former aprés trempe thermique un tieverre. Toutefois, le creuset est
constitué d’alliages réfractaires dont certaingn@&gts peuvent réagir avec le verre en fusion.
C’est pourquoi les tubes de qualité optique pré&sardes concentrations certes infimes mais
existantes d'impuretés, telles que décrites danablieau 2.1 et que les creusets utilisés sont
frequemment renouvelés pour éviter cette contamimatotamment amplifiée par les cycles

successifs de chauffe.

Tableau 2.1 : Composition du verre ST10 de qualité optique [StGobain]

Sio, Al B Ca Cr Cu Fe K Li Mg Na OH

% Ppm

>99,9 16 <0,1 0,55 <0,08 <0,03 0,2 0,6 06 0,06 0,9 30

Dans le cas de la technique du Double Creusetgieaeporté des fortes pertes optiques
dans les fibres réalisées. En effet, le phénoméneahtamination du verre par certains
éléments constituant les creusets était égalersanbntré mais il y avait aussi contamination
par diffusion des espéces entre les deux verrepasant le coeur et la gaine optique de la
fibre.

Pourtant, la méthode du Double Creuset présentsiomaicité dans le concept et certains

points forts tels que [lutilisation de matériauxigquement la ou ils sont nécessaires
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(contrairement a d’autres méthodes qui imposengaspillage de matiere lors du fibrage -
reste de préforme aprés fibrage). Certains aspEcitse procédé seront donc repris pour la

réalisation de fibres optiques multimatériaux.
I1.2.2.3. Les méthodes de dépots en

phase vapeur
Le processus MCVD/MacChesney] (Modified Chemical Vapor Depositiorgst un

procédé dérivé du domaine de I'électronique quistsia a déposer des couches successives
de matiere a l'intérieur d’'un tube de silice extegnent propre. Les dépbts sont le résultat de
I'oxydation de précurseurs gazeux chlorés. Cett¢haue est la plus couramment utilisée
pour la conception de préformes silice dopée argara pureté des composés. Toutefois, le

dispositif est onéreux, la manipulation trés longtieAn limité & ~ 40.18 au maximum.

tube de silice

Gl g e O
rag

A exi

1

Figure 2.9: Méthode MCVD

D’autres procédés en phase vapeur peuvent étigeatpour la conception de préformes.

La méthode OVPO (Outside Vapour Phase Oxydationsiste a déposer des couches
successives de matériaux, comme dans le cas dadqerddCVD. Néanmoins, ici, il s’agit de

dépobts externes sur un barreau de matériau pur.

La méthode PCVD (Plasma Chemical Vapour Depositfdiydtin] est également une
variante de la MCVD. Le chalumeau utilisé pour 1&LWD est remplacé par un plasma
interne induit par un réacteur micro-onde. Ce piléc@ssure une meilleure pureté des
matériaux déposés et est plus rapide que la MCVAautefois, I'investissement est tres
onéreux. Cette méthode est donc peu utilisée, sdedeentreprises Philips et Draka y ont

recours.
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Figure 2.10: Méthode PCVD

Il existe bien d’'autres procédés de réalisatiofilites par dépbt en phase vapeur qui n’ont
pas été décrits ici, tels que la méthode VAD (Vafwial Deposition) qui consiste a réaliser
simultanément le cceur et la gaine de la préformenmassance axial de la préforme, ou bien

des procédés plus élaborés tels que la Flash \zapiom Method Lenardic].

I11.2.2.4. L'extrusion

L’extrusion est I'une des voies les plus basiquesrgoncevoir des préformes ou méme
directement des fibres plastiques ou de verreseptaést un faible & Pour permettre
I'extrusion, il faut que la viscosité du matériagitssuffisante pour s’écouler a travers le
moule mais le matériau ne doit pas étre trop flygider conserver la géométrie imposée. Ceci
impose alors un contrdle rigoureux de la tempéeatiextrusion et une connaissance parfaite

de I'évolution de la viscosité du matériau a exémruen fonction de la température.

~

L’extrusion est généralement utilisée pour la s&dion de fibres optiques a structure
simple ou microstructurées composées de verregscourde polymeres, qui présentent un

faible Tg (verres chalcogénures, tellures, silicates de 8fpee Schott etc.).

II.2.2.5. Le percgage

La technique du percag®ai] est utilisée principalement pour la conceptiorpiformes
microstructurées. A l'aide d'un foret, un barredaimp est percé en différents points dans le
but de créer la structure a trous (holey prefori@s)foret présente une pointe diamantée dans
le cas d’'un barreau plein de silice pure ou d’'uimeamatériau abrasif dans le cas d’'un barreau
constitué d'un verre plus tendre. Cette technigsiet®s peu utilisée dans l'industrie des
fibres optiques, car elle présente un certain nenimconvénients. Il est par exemple
impossible de réaliser des ponts de microstructairégerre fins. Mais également, la préforme
réalisées est de faible longueur, les contraintésamques engendrées par I'action du forage
peuvent induire des tensions irréversibles darmzdéorme et I'état de surface des trous est
irrégulier.
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II1.2.2.6. Assemblage par Stack-and-

Draw

Cette méthode, présentée par Knight et coll. e I8®ight] consiste a manchonner des
capillaires creux de faible diamétre dans un tutéri=ur de maintien. Elle présente quelques

contraintes :

= La réalisation de préformes par la technique dekssamd-Draw peut étre relativement
longue. Certains assemblages contiennent des oestde capillaires creux agencés de
telle facon que la structure de la maille élémeataie la structure 2D est respectée

(triangulaire ou hexagonale).

= L’épaisseur tres fine des capillaires utilisés iiompe une grande fragilité de I'ensemble du

montage.

» Enfin, ce procédé demande une grande pureté deflce des capillaires a empiler : les
« Stacks » sont préférentiellement réalisés e fddinche ou un systeme de ventilation
adapté permet d’éviter le dépbt de poussieresesardntage. Si une poussiére se trouve
dans la préforme optique, elle peut engendrer tffiestbn de la lumiere dans la fibre
optique et causer de fortes pertes optiques.

Néanmoins, il s'agit d’'une méthode éprouvée quinerd’obtenir, aprés étirage, des

fibres microstructurées air/verre performantes.
I1.2.2.7. Le procédé de fusion/attaque

acide

Ce procédé a été développé par Falkenstein etarol004/Falkenstein]. Il s'applique

aux préformes pour la réalisation de fibres micragtirées air/verre a coeur creux ou plein.

Un « stack » est réalisé a I'aide de barreaux dteveptique et de tubes d’un verre dit
attaquable dtchable glagspar acide nitrique. Un traitement thermique depidéforme a la
température de ramollissement du verre optiquaéadisé pour que les espaces interstitiels
entre les barreaux se collapsent. La préforme aim$brmisée est ensuite plongée dans une
solution d’acide nitrique pour que les tubes derevemprisonnés dans la matrice optique
soient attaqués et éliminés, créant la gaine nticrosirée air/verre. La préforme est ensuite

fibrée comme le serait une canne microstructur@edsird.

Les auteurs ont montré que ce procedé était stibie le temps puisque deux trongons
sélectionnés a une heure d’intervalle lors du {ibrprésentaient les mémes parametres opto-

géométriques. Au contraire, lors du fibrage de qrées Stack-and-Draw, il arrive que la
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dimension des trous évolue a cause d’'une surpresisins les capillaires qui les fait gonfler

ou de la forte température de fibrage qui au camtias fait se refermer sur eux-mémes.

Cette méthode est intéressante dans le sens otntkgxiaux de nature thermomeécanique
différente sont insérés dans une méme structuya’en traitement thermique est réalisé sans
qgue des fissures ou des contraintes thermiques rferment a l'interface entre les deux
verres. Il se produit au contraire un effet d’adteparfaite du verre optique autour des tubes

composeés du verre attaquable.

Par contre, ce procédé impose une grande limitataos le choix du verre qui constituera
la future fibre optique. En effet, il faut que cerre soit inattaquable par I'espéce chimique
corrosive et qu'’il ait une température de ramadiment plus faible (pour I'étape de traitement
thermique) et un coefficient de dilatation procpeur éviter la formation de contraintes) du
verre qui sera intégralement attaqué par la ménutiao acide. De plus, les attaques acides
dans les préformes optiques sont des étapes longugseuvent engendrer linsertion
d’'impuretés dans les préformes, qui provoquerdiangmentation des pertes optiques de la
fibre ainsi réalisée.

II1.2.2.8. La méthode Core Suction

La technique dite de Core Suction, développée pml @ans les années 200Goe/],
consiste a monter en température au-dela de gda Vierre qui constituera le cceur de la fibre
et & «l'aspirer » dans un tube creux a l'aide d'ypompe a vide. Cette méthode simple
nécessite une faible quantité de matériau et oderdarges perspectives de réalisation de

préformes dont le coeur est composé de matériateuxiobptiquement intéressants.

Grace a cette méthode, il est possible de réatissrfibres optiques amplificatrices (par
effet Raman) grace a de forts dopages en ions tt@reedans le coeur de fibres composé de
verres silicatés ou chalcogénés. Toutefois, la ueng des fibres testées en régime non

linéaire n'a pas dépassé 5 cm a cause de leues foetrtes.
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Figure 2.11 : Schéma de principe de la méthode Core Suction d’apres
[Goel]

La méthode Core Suction semble étre adaptée a dhsaton de fibres optiques

multimatériaux.

Des premiers tests de fabrication de FOM ont de@dadcés a XLIM avec cette méthode.
La silice a été choisie pour la gaine optique esilinate de plomb pour le cceur de la fibre.
Le verre au plomb a été mis en fusion dans untésistif tubulaire vertical et aspiré dans un
tube de silice a I'aide d’'une pompe a vide. Ladibptique ensuite étirée de cette préforme a
montré des pertes optiques considérables. Cetee dtténuation est imputée en grande partie

au matériau lui-méme qui présentait une faiblesimassion optique.

La méthode Core Suction n'a pas été sélectionnée [zo réalisation de FOM pour
plusieurs critéres. Ce procédé ne permet l'utiisague de verres a faiblegTcar I'étape
d’aspiration est réalisée a une température infégia celle du ramollissement de la silice qui
constitue la gaine optique de la préforme. De ghusiauteur d’aspiration du verre en fusion
est en général faible (et est liée a la zone deffdhaonstante des fours), ce qui implique une

longueur de préforme fibrable peu importante.

L’idée d'utiliser le procédé Core Suction a XLIMest pas pour autant abandonnée et fera
sous peu l'objet d’'un projet DIL sur la réalisatida fibres optiques multimatériaux a 'aide
de verres ou de métaux a faible température d’éovent / de fusion (inférieure a 1100°C —

température maximale de service du four résidtifitaire vertical disponible a XLIM).
I1.2.2.9. La méthode « Inverse Dip

Coating »

Ce procédé de réalisation de préformes optiquett al@veloppé a XLIM par Gurvan

Brasse durant son doctorat. Cette méthode est Isasd@&laboration de préformes optiques
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par des dépbts successifs de couches minces danbeide silice de solution réalisée par
voie sol-gel. Le rétreint de la préforme a cceuuxne’est pas réalisé avant mais pendant le

fibrage, sous aspiration suffisante, contrairenaelatméthode conventionnelle MCVD.

Le procédé sol-gel est une voie de fabrication déémaux a température ambiante basée
sur I'hydrolyse de précurseurs organiques. De fpeasicules (de I'ordre du nanometre) se
forment trés rapidement dans le soluté et formestabgrégats. Lorsque ces amas restent en
suspension dans la solution alcoolique, c’estolg(d’apparence liquide visqueux). Au fil du
temps, les aggrégats occupent une fraction voluenégula solution de plus en plus grande et
la viscosité du systeme augmente. Le liquide fpdt se figer : c’est lgel (d’apparence
massif). Les deux principaux avantages d'une twlhnique sont la grande pureté des

produits finis et la possibilité de réaliser desreg a température ambiante.

Des verres de silice dopés zircone et/ou ions erbét/ou ions ytterbium ont déja été
fabriqués a XLIM. Les fibres optiques a structumape réalisées a partir de ces verres
présentaient des pertes optiques de I'ordre du dBasse, Restoin]. Ce résultat a été trés
encourageant pour la poursuite du développemerftbdes optiques a XLIM a partir du
procédé sol-gel. L'état de l'art présente quantiauhe fibore monomode standard de type
SMF réalisée en 1989 par voie sol-gel dont lesegeoptiques s’élevaient a 0,43 dB/km a
1300 nm/[Kitagawa]. Ceci montre bien I'aptitude de la voie sol-gel'@éaboration de

COMpPOSES purs.

Au cours de mon doctorat, j'ai participé a I'élation d’une composition sol-gel de silice
dopée 5% molaire aux ions bismuths dans le buédkser une fibre optique a luminescence
large bande pour des applications de transmissotodinées par multiplexage en longueurs
d’onde. Des verres de silice, composés d’alumingeethaux, dopés aux ions bismuths ont
montré des luminescences stimulées large bandet @& 1000 a 1600 nm par excitation
centrée a 800 nifRen]. En régle générale, les ions métalliques autarides émissions plus
larges bandes que les ions terre rare pour lesquedslargeur spectrale de 100 nm est

difficilement atteinte et ne peut pas étre dépagRés].

Cette solution de silice dopée 5% molaire aux ioissuths a permis la fabrication d’'une
préforme optique élaborée par « Inverse Dip Coatirgpn salle blanche qui a été étirée a
1800°C sous faible aspiration (5 kPa). La fibreigqppe ainsi réalisée présentait 3 cceurs de
petite taille disposés selon un arrangement trikangu La dépression appliquée en haut de la
préforme a du contribuer a I'obtention d’'un cceurfemime de «tréfle a trois feuilles » en

provoquant un collapsage du cceur de la préforme dtarzone de chauffe du four. Ce
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phénomene était également lié au nombre de couldpssées, trop faible pour conserver la

géomeétrie circulaire du coeur.

10pm Image électronigue 1

Figure 2.12 : Image au MEB du cceur de la fibre optique SiO; :5%mol

Bi3*/Si0, réalisée par « inverse dip coating »

Ce travail est actuellement repris au laboratoae y; nouvel étudiant qui a débuté cette
année son doctorat sur la réalisation de fibresjoes par voie sol-gel a partir de silice dopée

aux nanoparticules de zircone et ions métalliques.

Cette expérience m’a permis de développer des dempes dans la formulation et la
préparation de compositions verriéres par voiegshl-Dans le cadre du développement des
FOM, il serait intéressant d’élaborer a XLIM desres optiques originaux et performants.
Toutefois, I'utilisation du procédé « Inverse Dipdfing » pour la fabrication de préformes
multimatériaux impliqgue la réalisation du verre paoie sol-gel (plusieurs mois de
développement) et le dépbét de nombreuses couchesieres en fonction du diamétre de

cceur souhaité.
I1.2.2.10. Limites des procédés
conventionnels pour la réalisation de
FOM

Nous prévoyons de réaliser nos fibres optiquesimatériaux a partir de différents verres
performants, commerciaux ou bien issus de compositverrieres originales. Ceci exclut
I'élaboration de nos préformes multimatériaux pes procédés Rod-in-Tube, Percage ou

Stack-and-Draw qui requiérent des tubes et/ou Baxre&omposés de ces verres inédits et
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n’existent pas dans le commerce. De plus, nous imb&esserons plus particulierement a des
verres a forts indices linéaire et non linéairegueélimine également les voies par dépbt en

phase vapeur (MCVD dont la limite est de I'ordre4@el0® pour leAn).

Parmi les procédés non cités dans ce paragrapiesie des méthodes qui emploient des
matériaux sous forme de poudre pour réaliser défonnes optiques ou directement des
fibres. C’est au niveau de ces procédés que narssgyorté notre attention pour la réalisation
des FOM.

I1.2.3. Les procédés poudre

La plupart des matériaux proposés dans le comnser¢euvent sous forme de poudre. Si
un verre est vendu sous une forme massive (casatess Schott par exemple), un simple
broyage est nécessaire pour le transformer engyd@rpoudre. Au contraire, la réalisation de
barreaux ou de tubes a partir de matieres premamas forme de poudres ou de plaques

requiert une étape supplémentaire de fusion/coulage

L'utilisation de poudres pour la fabrication de forénes optiques autorise donc un bien

plus large choix de matériaux comparé aux autresguiés conventionnels.

Deux procédés poudres ont déja été proposés datas dle I'art. L'un fait I'objet d’'une
utilisation industrielle pour la réalisation derfils optigues monomodes standard. L'autre est
employé a un niveau plus académique. Pour le dgpetoent des FOM a XLIM, nous avons
fait le choix technologique de développer un teise procédé poudre original et efficace,

basé sur une combinaison du principe des deux méshexistantes.

Mais l'utilisation de verres sous forme de poudmplique de prendre des précautions
particuliéres lors de I'étape de fibrage. En effetpureté, la granulométrie et la porosité des
grains de poudre doivent étre contrblées pour esatorla réalisation de trongons
décamétriques de FOM a faibles pertes optiquesst @eurquoi il convient de s’intéresser
dans un premier temps aux propriétés de I'étatulaine et aux procédés d’élaboration des
verres avant de décrire dans un second temps panatéon des préformes multimatériaux a
I'aide du Procédé Poudre Modifié développé a XLIiMaht mon doctorat.
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I1.2.3.1. Méthodes de fabrication de

poudre de verres

Le procédé le plus couramment utilisé pour la cptioa de verres est celui qui combine
broyage/mélangeage et fusion du mélange vitrifiabés étapes successives de concassage
assurent un mélange homogéne des constituantsrol @& procédé se finalise soit par le
coulage du verre en fusion dans un moule soitgphrdyage du verre sous forme de poudre a
granulométrie contrélée. Dans l'industrie, une seétiape de fusion est en général utilisée

avant le formage du verre.

La méthode de broyage/mélangeage et fusion du gehatrifiable est dérivée du « melt-
qguenching » qui correspond a la trempe thermique délange vitrifiable pour amorcer la

vitrification du matériau.

Les matériaux amorphes peuvent également étres@ééadi température ambiante par voie
sol-gel. Le verre ainsi élaboré est réduit sousnéode poudre lorsque le sol ou le gel est
séché a I'étuve (accélération de I'évaporationauast). L'institut XLIM dispose d’une salle
blanche, d’une boite a gants a atmosphere conteblda matériel nécessaire a I'élaboration
de composés par voie sol-gel. La conception deesed’une grande pureté en interne
combinée a un procédé de fabrication de préforbre/fiptique adapté a ce type de matériaux
laisse donc envisager une grande liberté dansdix cles verres optiques pour la réalisation
de fibres a faibles pertes, multimatériaux ou narstructure simple ou microstructurées

originales et performantes pour les applicatiosges.

D’autres méthodes permettent la fabrication acagéeniou industrielle de poudres de
verre. Parmi celles-ci, nous pouvons citer la tebdbgie plasma thermique. L'utilisation des
plasmas dans I'industrie du verre connait ces dergiannées un fort essor. Cette technique
autorise de fortes températures (3000 a 15000°Cyasl zones tres restreintes, par action
d’'une source électrique (arc électrique ou chaeffpgr induction) sur un gaz emprisonné
dans I'enceinte du four. Les matériaux précurseaorg insérés dans le four plasma et y sont
vaporisésf{ash vaporizatioh En sortie de four, ils subissent une trempentliguie entrainant
leur nucléation sous forme de «billes » sphérigaesdenses (non poreuses) de taille
micrométrique a submicrométrique. Parmi les eniseprleader de la technologie du plasma
inductif, Tekna Plasma Systems loommercialise des poudres de verres, de céramimues

de métaux et est également spécialisée dans |i@lttwo de nanopoudres.
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Dans un rapport du GRASP de I'Université de LigBeojetARC], il est explicité que les
poudres constituent (un peu comme le verre en sdmmeétat de la matiere autre que les
solides, les liquides ou les gaz.. En effet, legénwux granulaires &'écoulent dans un
récipient a la maniere d’un liquide visqueux masbmpactage de granulés dans le récipient
conduit a la formation de structures quasi-périagig proches de celles trouvées dans les
solides désordonnés L'utilisation de procédés poudre pour la ré&dlen de préformes
optiques implique alors de bien connaitre et comgnes le comportement granulaire des

poudres de verre utilisées.

Figure 2.13 : Illustrations de I’'Université de Liege quant aux divers
comportements de la matiére granulaire : empilement quasi-compact tel

un solide (a gauche) ; écoulement tel un liquide (a droite)

II.2.3.2. Caractérisation des matériaux

granulaires
Une poudre est en général caractérisée par :
» sa composition chimique, sa pureté
* sa granulométrie

* sa porosité / sa compacité.
I1.2.3.2.1. La pureté d'une poudre

L'un des principaux facteurs de pertes dans lesesearst la concentration en impuretés, et
plus spécifiguement celle des groupements hydrexylen effet, l'atténuation peut étre
augmentée de presque un ordre de grandeur suetspéctre allant du visible a l'infrarouge
proche a cause de la présence de ces -OH. |l estt@éé qu’'une concentration d'1 ppm OH
correspond a une atténuation de 10 dB/m a la langiiende 2,72 unfHumbach]. Dans le
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cas de fibres optiques, une telle contaminatiort p&e due a la diffusion d’especes de la
gaine optique (en général, de moins bonne qualitgs le cceur de la fibre (et une

augmentation de la température du systéeme faviaridéplacement des groupements -OH), a
leur présence dans les matieres premieres utilisées 'lhumidité ambiante. Un traitement

thermique des poudres a haute température et evspl@re contrélée (sous hélium et/ou
chlorination & chaud par exemple) permet leur @ation en tout ou partie. Pour conserver le
faible taux d'impuretés, les poudres recuites duivensuite étre stockées en atmosphére

neutre (ampoule d’argon en général) et manipulgdmée a gants sous flux d’argon.

La pureté d’'une poudre, si elle doit étre utilipéair la réalisation de fibres optiques, est
donc un paramétre essentiel.

I1.2.3.2.2. La granulométrie d'une poudre

La granulométrie d’'une poudre représente la répartide la taille de ses grains. Ces
derniers peuvent étre de taille nanométrique (ate@dors de poussiére ou de nanopoudre),
micrométrique (dénomination de poudre pour desngraie diameéetre < 500 um) ou

millimétrique (fragments, morceaux).

Elle est généralement mesurée a l'aide d’outilerlalses grains de la poudre a tester sont
mis en suspension dans un courant d’air ou dangiquide (selon que la poudre soit
« collante » ou pas) et traversés par un faiscaser.| Selon la dimension des grains, le rayon
est diffracté et I'ensemble des rayons diffract@s pPensemble des particules de tailles
différentes est collecté par des photodiodes. Ijemeade ces données permet d’établir I'étude
granulométrique d’'une poudre a l'aide de courbesréfgartition granulométrique et de

courbes dites en « S » ou en semi-log.
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Figure 2.14 : Exemples de courbes granulométriques : courbe de
répartition granulométrique a gauche ; courbe en « S » ou en semi-log a

droite.
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La courbe de répartition granulométrique représémteroportion volumique de chaque
taille de grains. Dans la figure 2.14, un peu mes4% vol des grains de la poudre ont un
diamétre mesuré a 1 um par exemple. La courbe 8m ©u en semi-log représente la
répartition volumique de la taille des grains deptaudre étudiée. C’est sous cette forme
gu’est généralement exposeée la granulométrie diunmlre. Cette courbe permet d’extraire
des données telles que :

- Le diameétre médian : 50% des grains présenteniamédre plus faible que la valeur du

Dso
- Les diameétre kyo, et Dyoo, SUivent le méme principe de définition : 90% desirgs ont un

diamétre plus petit queds,

- L’écart granulométriquee = Dy, — D,4, est un bon indicateur de ’homogénéité d'une
poudre : plus e sera faible, plus la poudre sdealdimogene.

Une analyse granulométrique de chacune des poddresrre que nous utiliserons pour la
réalisation de nos FOM a été effectuée pour comnddur comportement granulaire. Ces

mesures ont été réalisées a l'aide d’'un granulaaser disponible a 'TENSCI.

Mais ce type de mesures ne permet pas de déterfainmrosité totale des poudres. Il

existe une porosité dite interne, présente dangréss de poudre eux-mémes.

I1.2.3.2.3. Porosité interne des grains de

poudres

Un grain de poudre présente une porosité intemesarrespond aux aspérités, fissures ou

cavités qui se trouvent a la surface ou a l'intérdu grain.
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Figure 2.15 : A gauche : illustration d’un grain poreux (notions
d’aspérités, de pores ouvert et fermé) ; A droite : Grain de poudre de

polystyréne extrudé poreux [STP]

La porosité interne des grains, si elle est élevdkeience beaucoup le comportement de la
poudre a haute température. En effet, dans le eddldstration de la figure 2.15, le volume

occupé par ce grain poreux une fois fondu, sena bigs faible que celui a I'état granulaire.

La porosité interne d’'une poudre peut étre mesdeéenaniére indirecte en estimant la
surface spécifique des grains. Ce parametre camesa la superficie réelle d’'une particule
en tenant compte des aspérités et des pores oguerpore fermé est une cavité a l'intérieur
du grain, sans contact avec I'extérieur). Il s'adgt la surface du grain pour laquelle des
réactions d’ordre chimique avec d’autres compos#d possibles. Elle traduit donc sa
réactivité. Plus la surface spécifique sera él@tgaus la poudre sera réactive et par exemple
sera sensible a 'humidité ambiante. C’est pourdjuaiut conserver et manipuler les poudres
réactives sous une atmosphére neutre et séche égénts).

La surface spécifique sSd’une poudre s’exprime en m2/kg. Elle est mesuaépartir
d’appareils spéciaux. Par exemple, la méthode dedrer, Emett et Teller (BET) consiste a
insérer une certaine quantité de poudre de dewsidue dans une enceinte close dans
laquelle I'air est remplacé par un gaz (en généeal'azote) et a mesurer le volume de gaz

injecté dans I'enceinte.

V,

encent e =V +V \

gazinjecté poudre - pores

Pour éliminer cette porosité interne, les graingnd’ poudre peuvent étre densifiés en
traitant le matériau a haute température en atnewsptontrolée. C’est le cas par exemple de

la technologie par plasma indyiBoulos].
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Figure 2.16 : Densification et sphéroidisation de grains de poudre de
molybdeéne par technologie plasma induit par la société Tekna Plasma

Systems Inc. [Boulos]

L'utilisation de poudres pour la réalisation defprénes optiques nécessite donc une bonne
connaissance de leur porosité qui influence le aostement de la poudre a haute température
lors de I'étape de fibrage. La dilatation de I'aimprisonné entre les grains d’une poudre
poreuse provoque la formation de bulles néfastebau déroulement du fibrage et aux

performances optiques de la fibre.

Il faudra donc veiller au compactage de la poudrs e la préparation de préformes
optiques. Ce compactage tend vers un optimumuerggcart granulométrique d’'une poudre
est soit trés faible (poudre homogéne), soit tlésée(poudre tres inhomogéne). Dans le
premier cas, tous les grains font la méme taillewt empilement est supposé idéal. Dans le
second cas, ceci traduit la présence de tres gairssget de trés petits a la fois. Les trés petits
grains viennent alors combler les interstices farpé I'empilement des trés gros grains (en

supposant des grains sphériques).
II1.2.3.2.4. La compacité d'une poudre

On définit par compacité, dans le cas de matéruxérulents, la proportion de matiere
solide des grains dans un volume donné. La pordaitée poudre est donc le terme inverse
(proportion d’'air ou de fluide emprisonné entre d¢eains de poudre). La théorie montre que

pour les empilements compacts idéaux, la compatiémale possible est de YAEALJ

32
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mais a ce jour, aucune expérience n'a pu démoatrercompacité de poudre supérieure a
64%.

La compréhension de ces paramétres caractéristitpustat granulaire seront nécessaires
a la bonne préparation de préformes optiques psrpdecédés basés sur l'utilisation de

poudres de verre et ensuite a la stabilité deg&tie fibrage.
II1.2.3.3. Réalisation de préformes
optiques a partir de poudres de

verre

Les deux méthodes basées sur I'utilisation de prsude verre a des niveaux industriel ou
académique, que sont les procédés Powder-in-TBbKato] et GFCVD[Pedrido], seront
présentées dans ce paragraphe. Mais nous nousssegéons dans un premier temps a la
technique du Double Creuset qui offre égalemepbksibilité d’utiliser des précurseurs sous

forme de poudre.

[1.2.3.3.1. Retour sur la méthode du Double

Creuset

L'utilisation de matiéres premiéeres pulvérulentesupla méthode du Double Creuset
illustre bien les deux phénoménes nuisibles les paurants qui peuvent se produire lors du
fibrage de poudres. Et ce sont ces deux actiorsstes, qui, en plus des fortes pertes optiques
souvent remarquées, ont contribué a I'abandon dpre@eédé pour la réalisation de fibres
optiques performantes. Au contraire, ils peuverd Btaitrisés a plus grande échelle lors de la

réalisation de tubes de verre de qualité optique.

Toute poudre présente une porosité (nous I'avonsdiau moins 26% de son volume
total). De l'air est donc emprisonné entre sesngralont I'empilement est plus ou moins
compact. Lorsque la température est élevée, d'aptan sur une courte durée, I'air se dilate
fortement ce qui entraine la formation de bullessdee creuset. Ces bulles ne peuvent pas
s'évacuer par évaporation a cause de la matiéreedgui se trouve dans le réservoir. Elle est
donc soit évacuée vers le bas et se trouve empigotians la fibre optique trempée (si elle se
trouve dans le cceur, cela induit de fortes perptgjwes), soit piégée dans le « goulot » du

creuset ce qui peut entrainer 'arrét de I'alimgatadu creuset en poudre de verre.
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Un deuxieme phénomene nuisible a la méthode du IBdlieuset correspond cette fois a
I’écoulement de la poudre du réservoir vers laipalti creuset qui se trouve dans la zone de
chauffe du four haute température. Des effets sasion la taille ou la composition des
grains peuvent se produire lors d’écoulement delps) tels que la ségrégation de la poudre,
c’est-a-dire la séparation des particules selontkglie ou bien la formation de « bouchons »

qui obstruent I'écoulemeifiProjetARC].

Le phénomeéne de ségrégation peut se produire @etre poudres de nature différente ou

bien au sein d’'une méme poudre dont la distribugionaille des grains est étendue.

Figure 2.17 : Exemple de ségrégation dans le cas de poudres de densité
différente (billes de céramiques blanches plus grosses et plus lourdes que
les grains de sable noir) aprés vibration du mélange homogénéisé. [Projet

ARC]

Le procédé du Double Creuset présente de nombneconvénients (contamination,
mauvais écoulement des poudres, méthode non aplglica la silice pure), mais il a
'avantage de ne nécessiter qu’une faible quaditénatériaux pour la réalisation de fibres
optiques. C’est pourquoi le principe d'utiliser desudres de verre pour la préparation de
préformes optiques a été étudié par la suite etdgue autres méthodes ont été développées
autour de la thématique des verres sous forme dereoL’une est utilisée dans I'industrie et
ne concerne que la gaine optigue des préformesaatrd est encore au stade de
développement et propose une technique simple wglissage de tubes épais par de la

poudre de verre.
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[1.2.3.3.2. La méthode Powder-in-Tube

En 1995, Ballato et SnitzgBallato] présentent la méthode Powder-in-tube. Ce procédé

consiste a remplir un tube épais de silice avda g@udre de verre dopé.

A

5\\ Silica Cane.
T~

Silica Capiflary Tube.

: High Rare-Earth Oxide Content Powder.

' / Preform-Fiber *Neckdown" Ragion.

Drawn Flber with High Rare-Earth
+—" Content Core,

Figure 2.18 : Principe de la méthode Powder-in-Tube [Ballato]

Leur but était de réaliser une fibre optique dentdeur était fortement dopé aux ions terre
rare et la voie MCVD ne pouvait pas convenir aygetde réalisation, puisque le taux de
dopage maximal de cette méthode est limité a 15a8¥sigue a cause de la diffusion des ions
terre rare dans les couches déposées et du taalwrmame nécessaire pour stabiliser ces ions
dopants. La méthode du double creuset n’était paspfus adaptée a cause du fort risque de

contamination par diffusion des especes du ccesrlaayaine optique et vice versa.

La méthode Powder-in-Tube ne présente pas densvénients. Une fibre optique dont
le coeur est composée d'un verre de silice trégrfeent dopé (54% B0s, 27% SiQ, 18%
Al:0s, 1% ShOs en pourcentage massique) a ainsi pu étre réalisge sacces sur une tres
grande longueur (250 métres). Malheureusemenpdess optiques de cette fibre étaient trés
élevées a tel point qu’elles n'ont pas pu étre mé&s1 Aucune étude n’a quantifié les pertes

liées soit au matériau soit a la méthode elle-méme.

Le procédé Powder-in-Tube est repris depuis quslan@ées pour la réalisation de fibres
optiques a cceur cristallii§cott], avec un caeur en silicium et une gaine en silice pour
des applications dans I'électronique — semiconduiste ne nécessitant pas des trongcons de

grande longueur).
11.2.3.3.3. La méthode GFCVD

Ce procédé industriel de fabrication de fibresaques a été développé par Carlos Pedrido

en 2005 Pedrido]. Cette méthode consiste a réaliser le cceur desfarme par voie MCVD
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et la gaine optique de la préforme est constituggaldre de silice d’'une grande pureté
maintenue dans un tube en silice. Une étape déodtion est effectuée avant le fibrage pour
consolider la gaine de la préforme et uniformigecémpactage de la poudre. Pendant cette
étape de vitrification, la préforme est mise emtion autour de son propre axe central dans

un four haute température. Elle est ensuite filiaes les conditions habituelles.

Figure 2.19 : Principe de la méthode GFCVD [Pedrido]

Ce procédé est utilisé par I'entreprise SiliteceF$hSA (anciennement Datwyler Fibre
Optics SA), dépositaire du brevet, pour la rédlsatnotamment de fibres optiques

monomodes standard.

Les deux procédés poudres présentés ici ne fortgigst d’'une utilisation courante dans
I'industrie & cause des fortes pertes optiguesawiss du procédé MCVD pour l'un et de
I'exclusivité par dépbt de brevet pour l'autre. 8 cbté, la réalisation académique de fibres
optiques fait peu appel aux procédés cette fobidilisation industrielle tels que les voies
CVD qui sont trés colteuses et n'autorisent pagalaication de préformes a fortn,
nécessaires pour la réalisation de fibres optiquas linéaires (ce sont généralement des
PCF).

Dans le cas des FOM, les tres faibles pertes aggigur un large spectre ne sont pas une
conditionsine qua norpuisque certaines applications visées (défensdicalé capteurs etc.)
ne nécessitent que des trongons décamétriquebres.fDans ce cas de figure, des pertes de
'ordre de 0,1 a 1 dB/m sont acceptables, contraéreg aux applications télécoms pour

lesquelles I'atténuation des fibres ne doit pasadéer quelques dixiemes de dB/km.
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Les méthodes poudre présentées ici peuvent étpémdaa la réalisation de fibres optiques
multimatériaux car elles autorisent la fabricatinpréformes a plus faible colt de production
gue les voies CVD par exemple et n'imposent audumiée dans le choix du verre optique
pour le ou les coeurs des FOM (grande disponildbt@merciale des poudres). La possibilité
de concevoir des matériaux par les voies sol-gehelt-quenching a XLIM permettra de plus
I'utilisation de verres de grande pureté, et mémeatres dopés (dopage ionique de type terre
rare ou métaux de transition ou dopage particuldgréype nanoparticules métalliques). Il est
également possible de combiner un procédé poudre lag méthodes de Rod-in-Tube ou de
Stack-and-Draw. La combinaison de ces techniquesisterait a insérer un ou plusieurs
tubes remplis de poudre a la place de capillaines d Stack » pour la réalisation de fibres
microstructurées verre(s)/air/silice a fortsn, coefficient non-linéaires et résistance

mécanique.

Toutes ces considérations nous ont invité a rellveéfi technologique de développer a
XLIM un procédé poudre pour la réalisation de FOM de fibres optiques plus
conventionnelles. Un grand travail d'ingénierieté@ &ors nécessaire pour stabiliser et valider
le Procédé Poudre Modifié (PPM), dont le princigeissu d’une combinaison des concepts
Powder-in-Tube et GFCVD.

II.3. LE PROCEDE POUDRE MODIFIE

I1.3.1. Principe

La préforme est exclusivement constituée de matérsous forme de poudre qui sont
maintenus par deux tubes de silice (un tube extéeeun tube séparant la gaine et le coeur de
la préforme). La disponibilité des tubes et barxede silice dans le commerce a positionné
notre choix pour le matériau constituant la gaieeds FOM.

La figure 2.20 schématise une préforme réalisédep@rocédé Poudre Modifiée.
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— silice

Figure 2.20 : Schéma d’une préforme préparée par le Procédé Poudre
Modifié

Le montage d’une préforme optique via ce procédsiste a positionner un capillaire de
silice constitué de poudre de verre optique (cceuladpréforme) et a verser de la poudre de

silice pure entre les deux (gaine optique de léopnge).

La préforme présente a son extrémité inférieuremanceau de barreau de silice non
poreux. C’est au niveau de ce massif qu’est ititidépart de goutte lors du fibrage. En effet,
la rampe de montée en température du four & irmtuade la tour de fibrage est élevée
(souvent de l'ordre de 400°C/min). Sous l'effet cke choc thermique, la porosité d'une
poudre provoque le gonflement de la préforme awd@he que le cbne de coulée ne se forme,

fragilisant la préforme et entrainant sa cassunmei\aau de la zone de chauffe du four.

L'utilisation de poudres pour ce procédé impliguend de prendre en compte des
précautions pour le bon déroulement de I'étapeilimde et la stabilité mécanique et les

performances optiques de la fibre réalisée.

I1.3.2. Considérations technologiques

Chaque étape de fabrication d’'une préforme a l'digdd’rocédé Poudre Modifié doit étre
adaptée a la nature du verre utilisé (son coefftaile dilatation thermique, sa température de
transition vitreuse, sa granulométrie etc.). Eretef€ertaines configurations requiérent par

exemple une étape supplémentaire de traitemeninitpge de la préforme avant fibrage.

99



D’autres nécessitent en plus I'application d’un@rdésion légere ou forte par le haut de la

préforme pendant le fibrage.

Ces deux considérations technologiques permeteetitidter la formation de contraintes

thermomécaniques ou de bulles dans les fibresugsicgalisées.
I1.3.2.1. Impact de la porosité des

poudres sur la validité du PPM

La validation d’'un procédé de fabrication de fibogiques passe par I'étude de tous les
effets néfastes qui peuvent se produire pendardriaeption de la préforme ou son étirage et
d’apporter des solutions pertinentes pour éviterdouinuer I'impact de ces effets sur les

performances optiques des fibres réalisées.

La porosité d’'une poudre dépend de son homogégéaéulométrique. Elle sera faible
dans le cas de poudres tres homogénes ou tres agjeoes. Au contraire, une forte porosité
dans la poudre initiale peut causer la formationbd#es dans la fibre optique finale. Il
convient alors dans ce dernier cas de réaliseétape de consolidation/vitrification/dégazage
de la préforme optique avant fibrage.

I1.3.2.1.1. Ajout d’'une étape de traitement

thermique avant fibrage

Lorsque des poudres de verre sont soumises a uigetémnpérature puis refroidies, le
comportement du verre en cours de solidificationdéféérent selon que la matiére vitreuse
soit de type court ou longue. Une chute de températle 10°C entraine une plus forte
augmentation de la viscosité du verre court ques darcas du verre long. L’air emprisonné
entre les grains a donc « moins de temps » powaslr puisque le verre se fige plus
rapidement. Le refroidissement brusque au courSbdage d’'une poudre de verre dit court

engendre alors plus facilement la formation dedsudl’air emprisonnées dans le bloc vitreux.

Pour ce type de verres, l'ajout d’'une étape de aatation avant fibrage permet
I'élimination d’une grande quantité de bulles démsceur de la fibre optique. Il s’agit de
porter la poudre de verre, déja insérée dans farpné optique, a une température légerement
supérieure a songl La poudre devient alors compactée formant unebarporeux (que I'on
peut comparer grossierement a une éponge fosilidéeette température, le verre ne fond
pas mais la surface de ses grains peut se ramégiirement, entrainant une adhésion avec les
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grains environnants. La préforme est ensuite fibsées forte aspiration pour assurer
I’évacuation de I'air.

La durée du traitement thermique doit étre assegue pour que le phénomene de
compactage se produise mais ne doit pas étre orogué pour éviter le développement de
phases cristallines dans le verre.

Sa température doit également étre bien maitrisésq@waux alentours de la transition
vitreuse d’un verre, tout refroidissement d’'uneattie de degrés fait doubler la viscosité du

verre. Cette zone est celle ou la courbe visctsitépérature des verres connait son point

d’inflexion.
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Figure 2.21 : Courbe viscosité-température d’un verre sodocalcique

Dans le cas du verre N-SF6 par exemple (verreas#lide plomb commercialisé par
Schott), I'étape de consolidation de la préformeygre de verre N-SF6 insérée dans un tube

de diameétre interne 3 mm en silice} a été réaléssé00°C pendant 2 heures (verre dontde T
est estimé a 589°C).
Cette étape de consolidation peut étre réaliséd Id > 'aide de deux fours résistifs

tubulaires différents (voir tableau 2.2).
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Tableau 2.2 : Principales caractéristiques des fours résistifs tubulaires

utilisés a XLIM pour la consolidation de poudres avant fibrage

Température zone de chauffe Rampe

M imale d d Rampe de
arque maximale de e
9 constante refroidissement
service (°C) (+/- 2°C) chauffe
Max
Four 1 Carbolite 1150°C 26 cm 400°C/h (naturel)
1000°C/h
Max
Four 2 Nabertherm 1850°C 17 cm 400°C/h (naturel)
200°C/h

Prenons maintenant le cas d'un verre long. Nousis\@udié le comportement a haute
température d’'une poudre de verre silice-oxyde efengnium. Ge@est un composé qui se
gazéifie facilement, des bulles apparaissent abp&lement lorsqu’un tel verre est chauffé a
haute température. On dit que le verre « dégazaeilement. Une étape de vitrification est
alors conseillée pour éliminer ce gaz (qui n'est ga I'air) avant fibrage. Elle est effectuée a
1650°C, c’est-a-dire bien au-dela dyg du verre (estimé a 800°C). En dessous de 165@€, d
tests montrent la présence de bulles dans la paydreé’'est pas compactée. A partir de
1650°C, la structure de la poudre vitrifiée est paote, comme en témoigne la figure 2.22.
Des « nanobulles » sont toutefois présentes damsria vitrifiée, qui aprés étirage, auront
sans doute disparues ou seront trop petites pouwaieer une diffusion de la lumiére

transmise dans le cceur de la fibre optique.

AccV Spot Méqn WD
7.00kV 6.1 33x 16.2 XLIM - PLATINOM

Figure 2.22 : Photographie au MEB d’une préforme poudre composée de

verre Si0,/Ge0; apres traitement thermique a 1650°C
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Les parametres temps/température sélectionnésl@draitement thermique de ces deux
préformes poudre ont été déterminés a l'aide diesggpuyés par une étude théorique sur la

formation/I'élimination des bulles d’air / de gaargs un matériau visqueux.

II.3.2.1.2. Etude théorique de la

formation/élimination des bulles

Nous ferons une étude analogue a celle réaliséeligar-Belair [Liger-Belair_01,
Liger-Belair_02] sur le comportement des bulles de champagne velaée une coupe.
L’équation traduisant le mouvement d’'une bulle ampagne qui remonte a la surface du

verre avec une vitesse U est :

Force de frottement + Poussée d’Archimede + Foecendsse ajoutée =0

1 4 2 dU 3U dR
—=C oUTR+ = pgiR® - S iR} — +——|=0
2 oV 3,09 3’0 (dt R dtj

8gR

avec C, :E le coefficient de trainée d’'une bulle,etn représentent la densité et la

viscosité du fluide, g la constante de pesanteRrletdiametre de la bulle.

Il montre ainsi que selon le diamétre de la bulleyitesse d’ascension est de 'ordre de
guelques millimétres par secondes (1 cm/s pouayorr de 100 um, 0,2 cm/s pour un rayon
de 40 um). De méme, la vitesse augmente au fumetsaire de la remontée de la bulle vers la

surface. Ceci est di au nombre de ReynoRie:(Z’ORU

) du fluide qui augmente avec la

profondeur. Le nombre de Reynolds traduit la natlwerégime d’un écoulement : pour de
fortes valeurs de Re, le régime est dit turbulkast,forces d'inertie sont prépondérantes aux
forces de viscosité. Le phénomeéne inverse est @ppgime laminaireRe< 2000 Dans le

cas du champagne, le nombre de Reynolds a été éne@d0 a 10 cms de profondeur et 0,01

en surface du verre.
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Figure 2.23 : Méthode stroboscopique utilisée par Liger-Belair pour

mesurer la variation du rayon des bulles et de leur vitesse [Liger-Belair_02]

En analogie avec cette étude, il est possible dermdéer la vitesse d’ascension d’'une
bulle d’air/de gaz emprisonnée dans un verre eioriud.iger-Belair utilise dans son étude

une méthode stroboscopique pour mes%?r ce que nous ne disposons pas a XLIM (Figure

2.23). Il ne parait pas trop réducteur d’estimee ¢pirayon des bulles d’air emprisonnées
entre les grains varie peu au fur et a mesureuwteélemination. L’équation du mouvement de

la bulle dans un verre en fusion devient :

O097R® —%chuzmz

3 d 3

u(t)= \/%tam{(%j% [ﬂ}

Prenons le cas d’'une poudre de silice dont le dimmoyen est de 230 um et supposons

2 e dy -4

Soit,

les grains sphériques. Entre trois « billes » tieesidéalement empilées (tétraedre), il peut se
loger une sphére (bulle d’air) de rayon moyen 18 um

A la température de fibrage de la silice, 'équatwécédente estime la vitesse d’ascension
maximale d’'une bulle de diameétre 36 um a 2 um/g&ut donc 1h20 pour qu’une bulle de
cette dimension remonte une hauteur de 1 cm dara dilice pateuse. Si la température
diminue de 50°C, alors la vitesse maximale n’egs gue de 0,6 um/s. A la température de

transition vitreuse de la silice, la vitesse majerde la bulle d’air est de 0,35 nm/s.

La vitesse de fibrage doit donc tenir compte depa@ametres. Si la vitesse de descente

d’'une préforme de diameétre extérieur 12 mm danfoue a induction est de l'ordre de 1
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cm/min (soit 165 pum/s), alors une bulle de quelqlizaines de micrométres de diametre, si
elle se forme dans la poudre de verre en fusioara’ pas le temps de s’évacuer avant
d’atteindre la zone du céne de coulée et sera donqrisonnée dans la fibre optique.

Au contraire, limiter la vitesse de descente derforme dans le four a 2 um/s semble
aberrant et contre productif, méme dans le caséaaigdie. Ceci impliquerait une vitesse de
fabrication de fibre de l'ordre de 1 m/min et uneaesition de la préforme a une haute
température pendant une longue durée engendrémintation de phases cristallines dans le

verre.

L'étude de la combinaison granulométrie de la pateimpérature/temps passé par la
préforme dans le four propose des solutions patilitéax la remontée d’'une bulle d’air dans
de la silice pateuse :

= un diamétre de la bulle de 1,5 mm ce qui est dmptmnné face d'une part aux
dimensions des tubes utilisés en production acayléamie fibres optiques (max. 30 mm
de diamétre externe) et d’autre part, a la taille ttois grains de silice nécessaires pour

emprisonner une telle poche d’air (diametre 10 mm)

* une température de fibrage trés proche du poinfug®n du verre (pour laquelle la
viscosité de la silice serait de?ftPa.s, soit environ 2850°C pour la silice pureddemnt

le fibrage impossible.

N.B : Pour comparaison, a cette température, leevarla consistance du miel a 20°.

Effectuer un traitement thermique des préformesiafiarage est donc 'unique solution
pour évacuer ces bulles. Le temps des recuits péopans la partie précédente avait été
estimé a partir du calcul de la vitesse d’ascendiane bulle de dizaines de micromeétres de
diamétre en fonction de la viscosité de la matngeeuse traitée a la température

sélectionnée.

Reprenons le cas de la préforme poudre composésilide dopée germanium pour
laquelle il a été montré qu’un traitement thermigqud650°C permettait I'élimination des
bulles de gaz. Ce verre est composé de 12% malaseyde de germanium. La viscosité
d'un tel verre & 1650°C est de I'ordre dé1Pa.s. La vitesse d’ascension d’une bulle de 36
um de diametre dans cette matrice vitreuse porigetta température atteint 65 pm/s. Une

heure a 1650°C suffit donc pour qu’une bulle reraame hauteur de 20 cm de verre pateux.

Reprenons maintenant le cas de la préforme comptisée poudre de verre court, le
verre N-SF6, consolidée par traitement thermiqugClAu dessus de sa température de
transition vitreuse. Dans ce cas de figure, il faudpresque 8000 heures pour qu’'une bulle

105



d’air remonte une hauteur de 1 cm dans la préfoln#tape de consolidation & ) T

permet donc d’obtenir une préforme solide porewseu facilitera I'élimination des bulles
d’air par aspiration pendant I'étape de fibrage. €est en aucun cas un mécanisme

d’évacuation des bulles d’air avant fibrage.

Le Procédé Poudre Modifié est donc sensible a tasté des poudres qui peut causer la
formation de bulles d’air ou de gaz dans la fibpique finale, sources de fortes pertes
optiques par diffraction de la lumiére en contagecaleur surface. Des solutions sont
proposées pour éviter tant que possible la formadie ces bulles : forte homogénéité ou
inhomogénéité des poudres utilisées, traitemenimigeie a différents points de viscosité

caractéristiques et/ou dépression appliqguée dgmefarme lors du fibrage.

Pour poursuivre I'étude qui permet de valider latipence du Procédé Poudre Modifié,
pour la réalisation de fibres optiques, nous avemsuite porté notre attention sur

I’'homogénéité du coeur et les pertes optiques délres.
I1.3.2.2. Homogénéité du cceur des

fibres réalisées par PPM

I1.3.2.2.1. Homogénéité du verre dans le coeur
de la fibre

L’homogénéité du matériau composant le cceur dedilmptiques est un paramétre trés
important, puisque tout agrégat peut entrainerdiffiaction de la lumiére guidée en dehors

du cceur ce qui engendre des pertes optiques.

Il a été remarqué lors des tests de stabilisatioprdcédé poudre modifié qu’en cours de
fibrage, des points lumineux apparaissaient dafibda optique, diffusant la lumiere induite
par rayonnement thermique du four a induction. fesits étaient dus a des agrégats de
poudre dans le cceur ou dans la gaine optique loies fet apparaissaient de fagon aléatoire et

non controlable.

Les poudres présentent rarement des grains de idéhtique. Or, les plus petits grains
auront tendance a fondre plus rapidement que les grains. La dynamique de fibrage
pouvant étre assez rapide (la fabrication de filpest étre réalisée a la vitesse de 30
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metres/minute soit une « consommation » de la préfade I'ordre du centimetre/minute),

ces agrégats dans la poudre n'ont pas le tempsndet.

L’application d’une légere dépression dans le cdeula préforme lors du fibrage procede
a une légére ségrégation des grains de poudrelussetits étant les plus Iégers et permet
alors de diminuer le nombre de points diffusantssda cceur de la fibre optique. Ainsi, des
troncons de fibres homogénes de plusieurs dizaleesnétres peuvent étre réalisés. Des
troncons de longueur bien supérieure peuvent étveenas pour une combinaison

granulométrie/dépression/parametres de fibragédadéa

I1.3.2.2.2. Homogénéité de l'indice de

réfraction du cceur de la fibre

Il est possible de mesurer a XLIM le profil d’'inditransversal de fibres optiques a I'aide
d’'une mesure en champ proche réfracté réaliséaupappareil de type EXFO NR-9200
travaillant & 667,94 nm. Cet appareil présente @solution spatiale de 0.5 um et une
précision sur la valeur d\n mesuré de 1.10 La mesure a été faite sur chacune des FOM
réalisées a XLIM a I'aide du Procédé Poudre Modifi& figure 2.24 en est un exemple (cas
de la FOM Cordiérite/Silice présentée dans le dha@). L’'homogénéité du caeur de la fibre
optique y est bien visible puisque dans la paemrale du profil (Qui correspond au cceur), la
courbe duAn mesuré est continue et ne présente ni irrégéllaridissymétrie. La fibre étudiée
ici présente une configuration de type saut d’iadet un indice de réfraction relativement
constant dans tout le coeur, montrant 'homogénd@é’indice dans le cceur des fibres

optiques réalisées par le PPM.

0,08 0,08
0,07 + 0,075 -

25 75 125

r (um) rbm

Figure 2.24 : A gauche : Profil d’'indice de la FOM Cordiérite/Silice ; A

droite : Zoom sur le coeur de le FOM.
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Au niveau de l'interface cceur/gaine, l'indice ddraétion ne suit pas exactement la
configuration de type saut d’'indice. Nous avonslaté ce pallier transitoire a la présence de

contraintes mécaniques mineures.

II.3.2.2.3. Contraintes mécaniques dans les

fibres optiques réalisées par PPM

Des contraintes mécaniques peuvent apparaitredoia réalisation de fibres optiques,
multimatériaux ou non, par le procédé poudre ouautee méthode, et plus particulierement
a l'interface cceur/gaine. Elles sont dues a laédsfice plus ou moins importante entre les
coefficients de dilatation thermique et les tempées de transition vitreuse des deux verres
utilisés. La valeur de ces contraintes peut éttienés par des expressions numériques ou des

modélisations a I'aide de logiciels pluridisciplires tels que Comsol Multiphysits

Dany Ralph OBIANG OBAME a étudié et développé duson stage a XLIM en 2010 un
banc de caractérisation des contraintes mécanigaesverses dans des fibres optiques. Un
faisceau est injecté perpendiculairement a I'axgitodinal de la fibre qui est plongée dans
une solution étalonnée d’indice proche et Iégerérmapérieur de celui de la gaine optique de
la fibre pour éviter la réflexion du faisceau sardurface de la fibre. Lorsque ce faisceau
rencontre une zone indicielle sous contrainte méoan il est retardé et sa polarisation est
modifiée. La mesure de I'angle de retard permeteseonter a la valeur de la contrainte

meécanique.

Ce banc de caractérisation ayant été tout récemaéseioppé, aucune des FOM réalisées
durant ce travail de these n'y a encore été tedkses il deviendra un outil de mesure
incontournable pour la caractérisation de toutssfitees optiques multimatériaux (ou non)

désormais réalisées a XLIM.
I1.3.2.3. Pertes optiques induites par le
PPM

Une des FOM reéalisée a XLIM durant cette thésecesiposée d’'une gaine optique en
silice et d’'un coeur constitué d’'un verre a forticedde réfraction, le verre N-SF6 de Schott
(la caractérisation optique de cette fibre seras mmplement détaillée dans le chapitre

suivant).

Les pertes optiques de cette fibre ont été mesudrdesde de la méthode du cut-back en

otant 3,4 metres de fibre entre deux mesures desnrigsion optique sur une large bande
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spectrale. La courbe d’atténuation linéique deeddtre est comparée a des données de pertes
trouvées dans la littérature. En effet, le verré &u N-SF6) a été déja largement étudié en
optique et notamment dans la fabrication de filopgjues microstructurées.

15
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— = Fibre SF6 non revetue 250 um [Feng]
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@ 10 — —PCF SF6 [Hundertmark] =
o \ A N-SF6 massif [Kumar] H
= A S 1
= b 5 :
0 P s '
E \\\ -'. \\ /I’
c --.\ _ \ ~ e
o ~ ——
g 54> .
3 - F N L”
«5 g ~ \__/-‘/ e
e A A 4 S .
< S T i
A WAL VA-ATaa Ve
l‘_\-‘_‘“____"“ “~ A -
0 . : : : . . ; ‘ :
500 1100 1700

Longueur d'onde (nm)

Figure 2.25 : Atténuation linéique de la FOM SF6/silice réalisée a XLIM

comparée a des données trouvées dans la littérature

La fibre réalisée par la voie PPM présente unenadtiion trés proche des pertes du
matériau composant le cceur de la FOM. Feng et fedlng 02] ont mesuré les pertes
optiques du verre SF6 a différentes longueurs dertli visible et de l'infrarouge proche par
une méthode en transmission sur un massif et damgilre non-revétue de type « unclad ».
Entre la courbe d’'atténuation de la FOM N-SF6/silet la courbe de Feng, il y a un écart
constant de 1 dB/m. Les valeurs des pertes du @&téede la figure 2.25 issues du papier de
Kanth Kumar et collf/Kumar] proviennent de la fiche technique du fournisseaima®. Si on
compare ces données a la courbe d’'atténuatiorglinéile la FOM N-SF6/silice, il apparait
une véritable similitude, ce qui prouve la perticermu procédé PPM pour la réalisation de
fibres optiques a faibles pertes. Cette méthodelnit pas de pertes optiques supplémentaires

aux pertes intrinséques du matériau constituacider des fibres optiques ainsi réalisées.

La pertinence du Procédé Poudre Modifié est montigear le biais de différentes études

sur I'homogénéité et les pertes optiques des fildalisées a I'aide de cette méthode.
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Une derniére étape pour valider le procédé consiststimer le colt de fabrication de

préformes poudres et comparer ces valeurs avasasltechniques plus conventionnelles.

I1.3.3. Etude économique sur les procédés

poudre et autres méthodes de fabrication
usuelles

Il s’agit ici de déterminer le prix de revient defhbrication de préformes optiques selon
différentes voies. Ne seront donc pas considégskdes de développement, de personnel, les

charges etc., juste le colt d’achat des poudrbsstat barreaux.

Le tableau 2.3 dénombre le matériel nécessaireraalisation d’'une préforme optique
selon le procédeé de fabrication choisi. Les dimamsiont été choisies arbitrairement mais
chacune des préformes présente un diametre dedso&)t2 mm, un diamétre externe de 80
mm et une longueur de 1 métre (ce qui pourraitespondre a une préforme industrielle pour
la réalisation de fibore monomode standard). Le cdeuces préformes est composé de silice

dopée 5% volumique d’'oxyde de germanium @eOa gaine optique de silice.

Le chiffrage du codt de revient de chaque préfomimsi défini montre d’'une part, un
grand intérét économique pour les procédés pouyndugdt que pour la voie MCVD ou bien la
méthode Rod-in-Tube. D’autre part, le procédé PREsgnte le colt de revient le moins
élevé des 5 procédés étudiés. Cette étude éconemigti donc en valeur le procedé PPM
développé a XLIM durant cette thése qui permetwaré@hliser des FOM homogénes non

seulement a faibles pertes optiques mais égaleanfaithtle colt de revient.
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Tableau 2.3 : Estimation du co(t de revient de préformes optiques de
diametre externe 80 mm et de longueur 1 meétre pour la réalisation de

fibres monomodes standard, selon le procédé de fabrication utilisé

Estimation du coiit de

Procédé de L. i .
L. Matériel nécessaire revient moyen d’une
fabrication i
préforme optique
MCVD Une préforme réalisée par MCVD 22 500 €

Ceoeur : un barreau réalisé par

MCVD (@ 5,12 mm)
Rod-in-Tube 14 000 €
Gaine : un tube de silice épais

(5,12/80 mm)
Coeur : 20 mL de poudre de SiO,-

Ge02
Powder-in-Tube 8 000 €
Gaine : un tube de silice épais

(5,12/80 mm)
Ceoeur : un barreau réalisé par
MCVD (@ 5,12 mm)

GFCVD 12 000 €
Gaine : 3,8 L de poudre de SiO, +
un tube de silice fin (70-80 mm)
Ceoeur : 20 mL de poudre de SiO,-
GeO, + un tube de silice fin (5,12-

PPM 10 mm) 6 200 €

Gaine : 3,8 L de poudre de SiO, +

un tube de silice fin (70-80 mm)

II.4. CONCLUSION

Ce deuxiéme chapitre présente les différents pescélg fabrication des fibres optiques
actuellement utilisés dans la recherche ou I'intieisti apparait que ces procédés ne sont pas
adéquats ou suffisants pour la réalisation de dilmptiques multimatériaux pour diverses

raisons, dont :

» Des barreaux ou tubes ne sont pas disponibles ldaobemmerce pour tous les verres

optiques envisageés ;
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= Certains procédés sont complexes et colteux ;
= Les voies de dépdt en phase vapeur n’autoriserdesten supérieurs a 40.T0

Il a donc fallu se tourner vers une méthode origifi@sée sur I'utilisation de matériaux en
poudre pour la réalisation de ces fibres optigllesProcédé Poudre Modifié développé a

XLIM permet désormais la fabrication de préformpsques :
= conventionnelles ou multimatériaux,
= de maniére simple et rapide,

» et ce, a partir de poudres de verres commerciawdecrompositions originales élaborées
dans notre laboratoire ou par des instituts spséms|

» qui s'adapte au comportement granulaire de chaqudrp utilisée,
» et permet d’associer des verres trés différents gaint de vue thermomeécanique.

Une attention particuliere doit toutefois étre ap@e au fibrage de ces préformes poreuses
qui peuvent nécessiter une étape préliminaire gigetinent thermique pour consolider ou
vitrifier la/les poudres et éviter la formation belles d’air/de gaz dans le cceur de la fibre,
sources de fortes pertes optiques par diffusiola diemiere. Ces recuits doivent étre maitrisés
en temps et en température selon le matériau indans la préforme optique et sa
granulométrie. Nous avons recensé au fil de nosiedsois catégories de préformes
optiques :
= celles fibrées directement apres leur conceptigest notamment le cas de verres aux

propriétés thermodynamiquement proches de cellda ddice pure composant la gaine

optique et dont la granulométrie est trés homogénmmilement compact idéal des grains)
ou tres inhomogeéne (les petits grains combleneédpmces laissés par les gros grains) (cas

de la cordiérite) ;

= celles recuites a une température légerement supérau § du verre en poudre : la
préforme présente apres recuit un ceeur spongielugega collapsé sous forte aspiration

lors du fibrage ; ce cas de figure concerne lesegazourts (cas du verre N-SF6) ;

= celles traitées thermiquement a un point prochi&adempérature de fibrage du verre en
poudre pour le vitrifier. Ce recuit est donc desplangue durée et concerne surtout les
verres plus longs a fort potentiel de dégazage udehempérature et/ou ceux dont la

poudre présente une forte porosité interne et/terex (cas du verre SiCGeQ).

Le Procédé Poudre Modifié a été validé par divedtesles théoriques et appliquées,

montrant la réalisation de FOM verre/silice ou gfir/silice :
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» de longueurs décamétriques,

= homogenes (cohésion des matériaux constituant lg ebda gaine optique, absence de

fissure a I'interface cceur/gaine, de bulle ou detmtiffusant dans le cceur),

= dont les pertes optiques sont du méme ordre dedguarmgue celles mesurées dans le

matériau massif.

Quelques FOM, plus longuement présentées dansapith suivant, ont été réalisées
grace au procédé PPM qui a été développé sur 3esrgtéfait encore I'objet d’études,
notamment sur I'élimination des bulles fines et desupes hydroxyles (responsables de la
forte absorption dans l'infrarouge proche) et sumrédalisation de structures toujours plus
originales et optiguement performantes (diminutates pertes optiques sur un tres large
spectre, maitrise des microstructures pour unegioécaccrue de la dispersion chromatique

de la fibre etc.).

Le laboratoire XLIM investit actuellement dans wysteme automatisé pour la vitrification
des préformes poudre. Il est également prévu ddédaten interne de compositions verrieres
originales, d’'une grande pureté et optiquementoperdntes par la voie sol-gel qui est déja
implantée a XLIM ou par melt-quenching, techniguei glevra étre développée. Ces
prévisions permettront la généralisation du Prodédédre Modifié pour la réalisation de

FOM, de fibres plus conventionnelles ou au corgrde fibres de nouvelle génération.

A ce sujet, XLIM valorise le PPM depuis un an ptauconception de fibres optiques dont
le cceur est composé de nanoparticules métalliqupssnnées dans une matrice vitreuse de
silice ou bien de verre silicate et de fibres qptis] a gaine amorphe et a coeur métallique
(projet porté par XLIM, Silitec Fibers SA et I'|A&e Berne).
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CHAPITRE I11. REALISATION ET
CARACTERISATIONS LINEAIRE ET
NON-LINEAIRE DE FIBRES
OPTIQUES MULTIMATERIAUX

III.1. INTRODUCTION

Dans le cadre du développement des fibres optioudsmatériaux, de nombreuses FOM
ont été réalisées a XLIM durant ces trois annéethélee et ce, a I'aide du Procédé Poudre
Modifié.

Un premier matériau, la cordiérite, a été utiliséipla validation de la technologie poudre.
Ce matériau présente des propriétés thermomécanigageproches de celles de la silice pure,
ce qui nous a affranchi de la formation de contemirmécaniques sévéres entre le coeur en
verre de cordiérite et la gaine en silice. Cetbeefia permis de relever le défi technologique
gue nous nous étions posé en 2007, c'est-a-diraaddrer d’'une part qu’il est possible de
réaliser des troncons décamétriques de fibres wggignultimatériaux et ce, a l'aide du

Procédé Poudre Modifié d’autre part.

Une fois les concepts des FOM et du PPM validéss mvons utilisé d’autres verres dont
I'intérét optique était plus important pour caraiser des troncons de fibres en régime

linéaire et non linéaire.
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Le verre N-SF6, verre commercial a fort indice égaction et des verres de silice dopée
germanium ont été employés pour réaliser des FOMructure simple. La silice dopée
germanium a fait I'objet de nombreuses publicatidass le domaine des fibres optiques et
compose notamment le cceur des fibres optiques nmuatesrstandards de type SMF. Quant
au verre SF6, il a beaucoup été utlisé pour ldisatgon de PCF unimatériau pour

I'’exacerbation d’effets NL.

Ces deux verres ont été sélectionnés pour comigareerformances optiques de nos FOM
vis-a-vis de fibres qui existent déja (longueursndfe de coupure, de dispersion nulle, pertes
optiquesAn et coefficients non linéaires etc.).

La silice dopée germanium présentait des propriéEsnomécaniques similaires a celles
de la silice composant la gaine optique des FOM'eth a au contraire pas été le cas du verre
N-SF6, qui est un verre court a fort coefficientdiatation thermique. Des considérations
techniques spécifiques ont donc été envisagées @ater la formation de contraintes

mécaniques élevées dans la fibre optique apresafggm

Un dernier verre a été a I'étude durant mon dottdira’agit d’un verre de composition
originale, a base de silice, alumine et oxyde déhkene (SAL) qui a été fabriqué par I'Institut
IPHT de lena et qui nous a été confié dans le cddmee collaboration avec ce laboratoire.
Des fibres a structure simple et microstructuréeétd réalisées a partir de ce verre montrant
des performances optiques encourageantes. Ce gpéatisation montre surtout qu’il est

possible d'utiliser des poudres de verre de contiposbriginale développées ou non a XLIM.

Rappelons que le concept des FOM a été proposér@paondre au besoin de réaliser des
fibres optiques pour des applications de guidagmuede génération de longueurs d’ondes
dans le domaine de l'infrarouge (domaines des thiex thermiques, contre mesure

optronique...).

Les FOM présentées ci-dessus seront décrites timurade leur réalisation (conception de
la préforme, poudre de verre utilisée, étape deetnent thermique de la préforme, fibrage) a
leur caractérisation en optique linéaire et nogdire. Dans le cadre de développement de
sources pour I'IR, il serait judicieux de pouvoérgrer des longueurs d’onde en sortie de nos
FOM a I'aide de lasers de pompage accessiblegjtel$e laser titane-saphir accordable (850
a 980 nm environ), le micro-chip Nd :YAG d’impulsismanoseconde (1064 nm) ou bien le
laser fibré dopé erbium (1550 nm) dimpulsion fessoonde. C’est pourquoi la
caractérisation linéaire de ces FOM portera essarient sur les pertes optiques et la
longueur d’onde de dispersion nulle de ces fibreisspnt les parameétres essentiels pour

prévoir les phénomenes non-linéaires (NL) pouvametgnérés dans les FOM étudiées.
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III.2. REALISATION ET CARACTERISATION DE
FIBRES MULTIMATERIAUX A STRUCTURE
SIMPLE

II11.2.1. La fibre optique multimatériaux
Cordiérite/Silice (FOM-C)

La réalisation de cette premiere fibre optique mMmatériaux a XLIM a été une étape
cruciale de mes travaux puisqu’elle a été un aldtiktabilisation du procédé PPM. Elle a en
effet permis de développer et de valider le proc@dér la conception de trongons
decamétriques de FOM. Le choix de la cordiérite p&s été fait en fonction de ses
performances optiques mais plus par rapport a sorportement thermomeécanique similaire

a celui de la silice.

III1.2.1.1. La cordiérite

II1.2.1.1.1. Caractéristiques thermomécaniques

de la cordiérite

La cordiérite est un silicate d’aluminium et de mégjum de composition 5 Si® Al,O3,
2 MgO (ou S§AI4Mg201s).

Il s’agit d’'un matériau céramique réfractaire gt an bon conducteur thermique et son
faible coefficient de dilatation thermiquer & 2510° K™) lui permet d'étre trés résistant
aux chocs thermiques et mécaniques=(130GPa> E,_. ) (voir tableau 3.1). C’est pourquoi
la cordiérite est souvent utilisée pour des apfiioa statiqgues a chaud : piéces pour les fours
(sa durée de vie en cycle chauffe/refroidissemshipkis longue que d’autres céramiques
calorifuges telles que la porcelaine) ou encorer gies applications chimiques, en tant que
support de catalyse des filtres a particules. EBe souvent utilisée également pour la
réalisation de piéces a usage électrique.

Le tableau 3.1 résume les principales propriétésrtbmeécaniques du verre de cordiérite.

Une comparaison rapide avec celles de la silicenged’expliquer le choix de ce matériau
pour la stabilisation du Procédé Poudre Modifié.dffet, le coefficient de dilatation de la
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cordiérite est plus élevé que celui de la silicentition sine qua nonpour que la gaine

optique soit en compression et assure la résistar@mnique de la fibre), mais il est du

méme ordre de grandeur que celui de la silice.

Tableau 3.1 : Principales caractéristiques du verre de cordiérite et

comparaison avec celles de la silice pure

Densité Module Coefficient de i
. . Module de Température de
(kg/m3®) d’Young dilatation . Te (°C) .
. Poisson fusion (°C)
(GPa) thermique (K?)
Verre de 2300
o 130 25.107 0,26 ~ 800 1470
cordiérite
Silice 2200 70 5.107 0,17 ~1220 -

III.2.1.1.2. Caractéristiques optiques du verre

de cordiérite

Il faut remonter a 1967Farrell] pour obtenir un spectre de transmission de lai€orel

minérale ferrugineuse de composition approxima®idl,Mg; sFe 015, présenté dans la

figure 3.1.

20 -

T (%) - épaisseur 0.13 mm
w
o

=y
o
|

o

Longueur d'onde (um)

Figure 3.1: Spectre de transmission d’un échantillon plan de cordiérite

naturelle

Sur la figure 3.2, les transmissions optiques deolaiérite naturelle et de la silice pure
sont comparées. L'important pic d’absorption dedadiérite naturelle aux alentours de 900
nm est du aux ions ferreux. Le pic d’absorptiontged 1380 nm est lié aux groupements

hydroxyles —OH présents dans les structures deotdiérite et de la silice (en tant
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gu’impuretés). La cordiérite présente une trangomnsgptique plus faible que la silice dans le

visible et l'infrarouge proche mais plus élevéelauplage de longueurs d’onde 1.6-2.5 pum.

Cordiérite \.
naturelle

Transmission (%)
A
o
Il

1 T T

400 1000 1600 2200 2800 3400 4000 4600 5200 5800

Longueur d'onde (nm)

Figure 3.2 : Comparaison de la transmission optique de la cordiérite

naturelle avec celle de la silice pure

En 1997, Medenbach et Shann@wedenbach] établissent une formule de Sellmeier de

l'indice de réfraction de la cordiérite minérale artsparente de composition
Nao.0IMg1.97F€.0Al 3.9 €.03Si5016[ (H20)0.41(CO2)0.07

1 75107
n2 = 0758- /1—2
cordiérite

Dans cette formule, la longueur d’onde est exprieréeétres.

Ne disposant d’aucune autre donnée sur ce typeadériau, nous avons considéré dans
toute la suite de ce travail que cette relatiorSdiémeier était applicable au cas du verre de
cordiérite pur. Nous faisons alors I'approximatisévere que le faible taux dimpuretés
présent dans le minéral étudié par Medenbach ebtr®hajoue un rdle minime dans la
variation de l'indice de réfraction.

L'indice de réfraction de la cordiérite est de 1%%4687,6 nm. Ceci autorise donc une
différence d’indice de I'ordre de 80.1@vec la silice.

III.2.1.1.3. La poudre de cordiérite utilisée

pour la fabrication de la préforme

La poudre de cordiérite que nous avons utilisée pestabilisation du Procédé Poudre
Modifié est une poudre commerciale (CORCR BaikowA&kinecy, France).
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= Pureté:

Ce composé n'est pas pur et contient 10% d’oxydeitdee TiQ et 2.5% d’oxyde de
sodium NaO.

=  Granulométrie :

La poudre de cordiérite commerciale est homogeiguréf 3.3) puisque son écart

granulométrique est faible. Le diametre médiangtams de la poudre est de I'ordre de 2 um.

@
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Figure 3.3 : Répartition granulométrique des grains de la poudre de

cordiérite commerciale utilisée pour la stabilisation du Procédé Poudre

III.2.1.1.4. La poudre de silice utilisée pour la

fabrication de la préforme

Pour constituer la gaine optique de la préformeisravons utilisé de la poudre de silice

pure qui nous a été fournie par I'entreprise suBbic Fibers SA.

= Pureté:

Ce composé présente une pureté de 99,995 %. Nawsmo donc considérer que ce
matériau présente les mémes caractéristiques egtithiermiques et mécaniques que la silice
pure.

=  Granulométrie :

Une analyse granulométrique a été réalisée, mdntnardiamétre médian de 230 pm
environ (poudre assez grossiere).
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Figure 3.4 : Répartition granulométrique de la poudre de silice utilisée

pour la réalisation de FOM

La figure 3.5 compare les granulométries des paudie cordiérite et de silice
commerciales.
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Figure 3.5 : Courbes de granulométrie de la cordiérite et de la silice

Malgré son fort écart granulométrique (290 um)ptaudre de silice montre un rapport

% plus faible que celui de la poudre de cordiérite. @us, la forme sphérique de ses
50%

grains favorise le compactage de la poudre. La r@odd cordiérite que nous avons utilisée
sera au contraire plus « collante », surtout erdedsrte humidité ambiante.

III.2.1.2. Réalisation de la fibre
optique FOM-C

La préforme optique a été réalisée par Procédé reohtbdifié et a été étirée sans
traitement thermique préalable. En effet, les teatpées de fibrage et de fusion de la

7 2 rr

cordiérite et de la silice sont proches et 'homegi de la poudre de cordiérite est élevée.
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Une légere dépression est cependant appliquée tdliétmpe de fibrage pour aider a

I'élimination de bulles d’air qui pourraient se fioer dans le verre en fusion.
La figure 3.6 illustre la FOM Cordiérite/Silice déimensions 25/170 um. Il apparait
guelques bulles d’air dans la gaine en silice naaisune dans le cceur de la fibre optique.

Aucune fissure n’apparait a I'interface coeur-gaine.

Figure 3.6 : Fibre optique multimatériaux cordiérite/silice photographiée

au microscope optique

Cette premiere fibre optique multimatériaux permdetvalider deux concepts essentiels

pour la poursuite de ce travalil :

= L’état de surface de la face clivée montre qu'tl@sssible de réaliser de telles structures
complexes ;

= Cette fibre a été utilisée pour développer et bsaoile procédé PPM et des dizaines de
métres de fibres ont donc été réalisés au fil deaige: chaque troncon présente le méme
ratio diameétres cceur/gaine et le méme profil diadiassurant la reproductibilité du

Procédé Poudre Modifié.
II1.2.1.3. Caractérisation en optique
linéaire de la FOM-C

I11.2.1.3.1. Généralités

Le profil d'indice de la FOM-C a été mesuré en chamoche réfracté (figure 3.7). L
de la fibre & 670 nm est de 80 @&e qui représente une valeur trés élevée (deisxldo
valeur limite de dopage de la silice par voie MCVDE plus, elle correspond a la valeur
attendue ce qui confirme la conservation des pétdsioptiques de la cordiérite durant I'étape

de fibrage.
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Figure 3.7 : Profil d'indice transversal de la fibre optique cordiérite/silice

mesuré a 667,9 nm

L’ouverture numeérique théorique de la FOM-C a &#neée a 0,5. Cette valeur a été
confirmée par imagerie en champ lointain a 'aidendaisceau issu d’un laser He-Ne (632,8
nm) injecté dans le cceur de la FOM-C. La longuéonak de coupure théorique est donc
estimée a 16 um, rendant la fiore FOM-C trés foetenmultimode du visible a I'infrarouge
proche.

Transmission otigue |

— Cordigrite neturelle

- - - - Flbre FORMS

o0 =00 1100 1300 1500
Longueur donde (nn

Figure 3.8 : Spectres de transmission de la fibre FOM-C et de la
cordiérite naturelle (axe des ordonnées d’unité arbitraire pour positionner

les deux courbes)
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I11.2.1.3.2. Analyse spectrale de la FOM-C

Un metre de fibore FOM-C a été testé a 'aide d’'saerce continuum et d’'un analyseur de
spectre. La source utilisée est issue de la géogérdtun supercontinuum dans une fibre
optique microstructurée pompée par un laser Nd :Y@Gémet des impulsions d’'une durée
de 600 ps & 1064 nm. Le spectre d’émission de Uacscest tres large (350 a 2000 nm).
L’analyseur de spectre (OSA) utilisé est de typeDEANAQ6315A et permet de collecter des
données de 350 a 1750 nm.

La courbe de transmission de la fibore FOM-C estmanée au spectre de la cordiérite
naturelle sur la figure 3.8. Les mesures montrarg @ transmission de la fibre est en
adéguation avec celle de la cordiérite naturelke.cburbe mesurée ne présente pas de pics
d’absorption a 900-1100 nm parce que la poudreaddidrite que nous avons utilisée ne
contenait pas de fer. Toutefois, la présence déauitmpuretés dans la poudre de cordiérite

engendre tout de méme une Iégére chute de tranemasx alentours de 800 et 1100 nm.

L’atténuation linéique de la fiore FOM-C a été nrésusur la bande spectrale 500-1700
nm par la méthode du cut-back sur 75 cm de fibmar (figure 3.9). Dans le domaine du
visible, les pertes optiques sont de l'ordre deB3nd Cette valeur est élevée puisqu’elle
signifie qu’environ % du signal optique est attéauébout d’un metre de fibre. Toutefois, ce
résultat est tres encourageant vu la pureté derthetite utilisée. Les pertes de la fibore FOM-
C augmentent largement dans linfrarouge prochapgrochent 35 dB/m aux alentours de
1400 nm. La forte concentration en groupementsdxydes —OH a une forte influence sur
I'atténuation de la fibre dans l'infrarouge proche.
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Figure 3.9 : Courbe d’atténuation de la fibre FOM-C sur le spectre 500-

1700 nm mesurée par la méthode du cut-back sur 75 cm de fibre

Une seconde préforme a donc été réalisée a l'aiderdcédé Poudre Modifié. Elle a été
traitée thermiqguement 1 heure a 1600°C avant féorpgur initier I'élimination de ces
groupements hydroxyles sources de fortes pertégugst La fibre ainsi obtenue, représentée
sur la figure 3.10, n'a pas la méme valeundeque la FOM-C (50.Idau lieu de 80.18). Il
semblerait que dans le cas de la cordiérite, l&&pplémentaire de traitement thermique de
la préforme avant fibrage ait été néfaste a la@wasion des propriétés optiques du matériau
constituant le cceur de la fibre. Une analyse élémrenpar EDS (microanalyse par rayons X
- Energy Dispersive X-Ray Spectrometry) n'a pas tréowle changement de composition
atomique du cceur entre la fibre FOM-C et cette rsdedibre cordiérite/silice. Il se pourrait
donc qu’un réarrangement microstructural & hautgésature soit a I'origine d’'une variation
d’indice de réfraction de la cordiérite.

N.B : L'EDS permet d’'estimer qualitativement et miitativement la composition chimique élémentaitend
composé. Cette technique est basée sur la fluaresages rayons X. Lors d’interaction entre de |aiéma et
des rayons X, la matiére peut réémettre de I'éeespus la forme, entre autres, de rayons X. Letspees
rayons X émis par cette matiére est caractéristigaesa composition et I'analyse de ce spectre pedae
déduire la composition élémentaire, c'est-a-dire ncentrations massiques de chaque élément (atome

composant la matiere étudiée.
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Figure 3.10 : Photographie au microscope optique de la face clivée de la
FOM Cordiérite/Silice dont la préforme a été traitée thermiquement 1h a
1600°C avant fibrage

La FOM Cordiérite/Silice réalisée a XLIM est homogésur des longueurs décamétriques
et ne présente aucune contrainte mécanique arfaote cceur/gaine qui puisse pénaliser le
guidage de la lumiere. Sa réalisation léve le wetexhnologique de la faisabilité de telles
structures originales par le Procédé Poudre Madifié'agit ici de notre premiere FOM a
structure simple et forin (80.10°%).

Il convient maintenant d’étudier des verres plangard pour comparer les performances
optiques des FOM avec celles de fibres optiques dglisées et poursuivre la validation des
FOM et du procédé PPM. Nous avons sélectionné pamgle un verre de silice dopée

germanium de méme composition que les fibres modesstandard.

I11.2.2. Etude de la réalisation d’une fibre

optique monomode a lI'aide du procédé
PPM

Il s’agit ici de réaliser a I'aide de la méthodeMPEne fibre optique a structure simple dont
le coeur soit composé de silice dopée germaniufontpueur d’'onde de coupure avoisine les

1300 nm et les pertes optiques soient faibles siblei & I'infrarouge proche.

Nous avons choisi de nous baser sur les caraajéast optogeéomeétriques d’une fibre
silice monomode standard de type SMF. Dans ce ediydre, il est nécessaire de disposer
d'une poudre de verre de composition molaire 96,658, 3,35% Ge@ Ce type de

matériau n’a pas été trouvé dans le commerce.
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Le développement de fibres optigues multimatériannite a I'utilisation de verres
optiques de plus en plus originaux. C’est pourdudévient trés intéressant de se rapprocher
de technologues de verre et de profiter de ce slgethése pour créer des collaborations
efficaces avec des instituts spécialisés dans &sriaux. Nous avons donc contacté Daniel
Neuville de I'lPGP de Jussieu pour la réalisatieriapoudre de verre SiGeG,, son équipe

étant expérimentée dans la fabrication et la cériaetion de verres.

I11.2.2.1. Le verre SiO,-GeO, utilisé

pour nos essais

Il s’agit d'un verre de composition molaire 88% &iQ2% GeQ. Le taux d'oxyde de
germanium a volontairement été augmenté dans Ipasition de ce verre car des pertes en
Ge(Q sont souvent constatées lors de traitements theawsia haute température. En effet, le
dioxyde de germanium se dissocie facilement de®°T2@our devenir GeO qui se vaporise
juste au-dela de cette températilDern]. Il y a une perte en masse estimée de l'ordre2tle 7
et formation de bulles de monoxyde de germaniunegazjui, si elles ne peuvent pas étre
évacuées, seront emprisonnées dans la matricausatrane fois refroidie. Dorn et coll.
proposent un bon compactage de la poudre compaségrdhanium et une exposition de

courte durée de cette poudre a haute températuretpiter ces phénomenes néfastes.

Les principales propriétés optiques et thermomégems de ce verre ont été estimées a
partir du papier de Birtch et collBirtch]. lls ont étudié les composés binaires du systéeme
silice-oxyde de germanium. Le tableau 3.2 recerese données dans le cas des verres
contenant 3,35% mol (type SMF) ou bien 12% mol e®G

Tableau 3.2 : Quelques propriétés optiques et thermomeécaniques de

verres de silice dopée oxyde de germanium

Densité I Indice de

Verre 3 Ts (°C) a(10°.K) 3 .
(kg/m?>) réfraction

Si0,-3,35%
2,22 950 0,9 1,463
mol GeO,
Si0,-12% mol
2,235 750 1,3 1,475

GeO,

Il est clairement visible dans le tableau 3.2 qo&ylle de germanium agit comme un
fondant, il abaisse la température de transitiarewse du verre. Les verres de silice dopée
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germanium présentent des coefficients de dilatattativement faibles et donc compatibles
avec la silice pure pour la réalisation de fibresltrmatériaux a gaine silice. Mais leurs

températures de transition vitreuse sont faibles acelle de la silice pure (~1220°C).

La granulométrie de la poudre de verre 88%,51Q% GeQ a été analysée a l'aide d'un
sédigraphe laser. Le diamétre moyen des grairdees20 pum et la répartition de la taille des

grains est tres inhomogene.
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Figure 3.11 : Analyse granulométrique de la poudre de verre 88% SiO,,

12% GeO; réalisée par I’équipe de D. Neuville de I'IPGP de Jussieu

La préforme poudre a été vitrifiée avant fibragaipdégazer le verre (élimination des
GeO). Une deuxieme préforme a été realisée enl@aratjui n'a pas été vitrifiee avant

fibrage, pour comparaison.
II1.2.2.2. Vitrification des préformes
poudre SiO,-GeO,

La combinaison temps/température de traitemeniriogrle retenue pour la vitrification de
la préforme SiGe est de 1650°C pendant 1,5 heUreslégere dépression est appliquée lors
du traitement thermique pour aider I'évacuation ligles d’air ou de GeO gazeux qui

pourraient se former dans la poudre de verre earfus
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Figure 3.12 : Photographies de la préforme 88% SiO,, 12% GeO-, ayant
subi une étape de vitrification de 1,5 heures a 1650°C ; A gauche :

photographie MEB ; A droite : photographie en transmission.

Les deux photographie de la figure 3.12 montremrésence d’un solide compact dans le
cceur de la préforme. La photographie de droitegptésla vue supérieure de cette préforme.
Il est possible d’y percevoir des « vestiges » aléeb qui sont venues mourir a la surface de
la poudre en fusion. Un troncon de préforme a éwyaé au MEB. La photographie de
gauche de la figure 3.12 montre la présence deedule taille submicrométrique dont la
dimension sera diminuée par l'action d’étirage @e préforme. Ces cavités de taille

submicrométrique dans la poudre de verre solidifg@sont donc pas inquiétantes.

II1.2.2.3. Réalisation des fibres
optiques a coeur SiO,-GeO, (FOM-G1
et 2)

Les deux préformes réalisées par le Procédé Pddalidié ont été étirées dans les mémes

conditions de fibrage.

La fibre FOM-GL1 est issue de la préforme non véef Elle présente un diametre de coeur
de 20 um pour un diametre de fibre de 160 um. laearpetres optogéomeétriques de la fibre
ne sont pas ceux attendus (diametre de coeur ébeefibre fortement multimode). Ceci est
du a la porosité de la poudre non vitrifiée quiravpqué la formation de zones creuses dans
la préforme par dilatation de I'air emprisonné ens grains et par antagonisme, d’autres

zones avec un cceur plus élargi.

La fiore FOM-G2, réalisée a partir de la préformifiée, présente quant a elle un

diameétre de cceur de 3,8 um pour un diametre de tibr 130 um. Ces dimensions sont
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cohérentes avec une longueur d’onde de coupureidgoéade 1300 nm, comme en atteste la
figure 3.14.

Figure 3.13 : Photographies au microscope optique des fibres a coeur
88% Si0,, 12% GeO, et gaine silice ; A gauche : FOM-G1 ; A droite :
FOM-G2.

Les photographies des deux fibres ne montrent aufissure a I'interface coeur-gaine, ni
aucune bulle ou point diffusant dans leur cceurtdt’'@éle surface de ces fibres est tres
homogene, ce qui prouve gqu’il N’y a pas de for@st@intes mécaniques dans la structure et
que le clivage de telles fibres est net et efficace
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Figure 3.14 : Influence de la teneur en GeO; dans le verre de silice

utilisé sur le An de la fibre réalisée et sa longueur d’onde de coupure

Une mesure de profil d'indice a été réalisée suiblee FOM-G1. La valeur dan a été

estimée & 14.10 Une mesure en champ lointain de I'ouverture niopnérde la fibore FOM-
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G1 & 632 nm (laser He :Ne) a permis de valideeogiteur duAn de 14.10. La figure 3.14
prévoyait unAn de presque 19.F(pour une concentration de 12% mol GeOn trongon de
fibore FOM-G1 a été analysé a I'EDS pour étudiecdenposition élémentaire de son cceur de
silice dopée germanium. Il apparait pour trois @tlans des valeurs molaires de 10%, 12%
et 12,5% en Gef Aucune perte en oxyde de germanium ne s’est gooduite lors de

I'étape de fibrage de la préforme non vitrifiée.

La valeur duAn de la fibre FOM-G2 a été estimée & 18.Ifface & une mesure &
'analyseur EXFO et a été confirmée par une meskerd’ouverture numérique en champ
lointain. Nous sommes également proches de la valeul9.1G attendue. Cette fibre ne
présente donc pas non plus de perte en oxyde deagemm qui aurait pu se produire durant

la vitrification & 1650°C ou bien durant I'étapefideage a environ 1800°C.

Des expériences sont en cours avec un verre deasitiop molaire 95% Sig) 5% GeQ
réalisé par I'équipe de D. Neuville. La concentmatide ce nouveau verre en oxyde de
germanium a été diminuée puisqu’aucune perte en, Ge®@emble se produire méme a haute
température. Mais il est préférable de conserver marge d’erreur et d’utiliser un verre

légerement plus dopé en oxyde de germanium paoraapx 3,35% mol des fibres SMF.

Dans l'attente de ces résultats, la transmissidesgpertes optiques des fibres FOM-G1 et
2 ont été caractérisées pour appréhender les penfimes de ces fibres multimatériaux

réalisées a XLIM par Procédé Poudre Modifié.
II1.2.2.4. Mesure des pertes linéiques
des fibres FOM-G1 et 2

La fibore FOM-G1 a été testée a I'aide d’'une sowaainuum et d’un analyseur de spectre.
Ses pertes optiques ont été mesurées par la metiodét-back sur 0,5 metre de fibre. Les
valeurs de l'atténuation linéique de cette fibratstves élevées du visible a l'infrarouge

proche.
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Figure 3.15 : Pertes optiques de le FOM-G1 mesurées par cut-back sur

0,5 métre de fibre

Un fort pic d’absorption apparait a 1380 nm etaibué aux groupements hydroxyles.
L’atténuation de la FOM-G1 diminue fortement ent®00 et 1650 nm et atteint 15 a 20
dB/m. Toutefois, ces valeurs sont considérablggralisent a elles seules l'utilisation de la
FOM-G1 méme pour des applications non linéaires peaguelles des troncons métriques
auraient suffit. La forte concentration en groupetadiydroxyles a augmenté les pertes de la
fibore non seulement autour de 1380 nm mais ellega@eéent décalé toute la courbe

d’atténuation d’au moins un ordre de grandeur autr le spectre étudié.

Ces —OH peuvent étre éliminés par un traitemenmtriigele & haute température. Nous ne
devrions donc pas obtenir de telles valeurs deepanptiques lors de la caractérisation de la
FOM-G2 qui est issue de la préforme vitrifiée ad®5avant fibrage.

Une unique mesure d’atténuation a été réalisé2an68(laser He:Ne) par la méthode du
cut-back sur 0,5 métre de fibre montrant une attéon de 29 dB/m, ce qui comparable avec

les pertes mesurées dans la FOM-G1.

Ce constat montre que si I'étape de vitrificati@msl le cas du verre de composition 88%
SiO,, 12% Ge@ a un effet bénéfique sur la stabilité du fibrags gréformes, elle n’a au
contraire aucun impact sur les pertes optiques ddenguidé dans leur cceur. La validité du
Procédé Poudre Modifié n'est pas pour autant remiseause étant données les valeurs
d’atténuation linéique d’autres FOM réalisées aurgale cette these (voir plus loin) qui sont
du méme ordre de grandeur que celles du matériacoqupose leur coeur (revoir paragraphe
[1.3.5). C’est pourquoi nous attribuons ces forpestes au verre 88% Si012% GeQ lui-
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méme. Ce matériau peut contenir des impuretés gusosit introduites dans la matrice
vitreuse suite a son exposition a I'air ambiarti@hide ou bien lors du broyage du verre (si
broyeur a billes, dépdt d’autres espéeces sur lEsshssues d’'un broyage précédent ou bien

altération des billes etc.).

Si ces premiers résultats sont somme toute enceamégy nous attendons du verre 95%
SiO,, 5% GeQ qu'il présente des pertes propres au matériaufplbkes, gu’il conviendrait
de mesurer dans le verre massif. Il est prévudhsation d’une préforme qui sera vitrifiee a
1650°C puis fibrée & un diamétre adapté pour obtemiAn de I'ordre de 5.18 pour une
coupure aux alentours de 1300 nm. Il paraitraigéséa d’espérer de cette fibre optique des
pertes de I'ordre du dB/km. Par contre, une attéowidnférieure au dB/m serait déja trés

satisfaisante pour valider le Procédé Poudre Madifi

Nous avons donc décidé de tester un verre comrhgroia s'affranchir des pertes du

matériau.

I11.2.3. Deux fibres optiques multimatériaux a
structure simple N-SF6/Silice (FOM-P1 et
2)

Il a été prouvé la faisabilité des FOM a l'aideldecordiérite. Nous avions voulu ensuite
comparer les performances optiques de ce typebdesforiginales en réalisant une FOM dont
le cceur était composé de silice dopée germanidnmueedans le cas de fibres monomodes
standards. Mais les fortes pertes du matériau énalsé les performances optiques de la
FOM présentée précédemment. Nous avons donc ddeidéavailler en paralléle avec un
autre verre optique, cette fois-ci d’origine comai@e, pour s’affranchir du phénomene des

pertes liées au matériau.

De plus, ce verre présente des propriétés thermemitges tres différentes de celles de la
silice qui se trouve dans la gaine optique de IMFQutilisation d’'un tel verre permettra
donc de valider le PPM dans le cas de verres a éomtrastes de coefficients de dilatation
thermique, de constater la création et I'effet dat@intes mécaniques qui pourront alors se
créer dans la structure et de trouver des moyeus @ater leur apparition ou les éliminer

apres formage.
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I1I.2.3.1. Le verre N-SF6 de Schott

Le verre SF6 de Schott est un silicate de plondrtaridice de réfraction §¥1,80518). Sa
composition massique est de 27% $il% PbO, 1% KO, 0,5% Na0, 0,3% AsOs; [Long].
Or la directive européenne 2002/95/EC sur les «RoRestrictions of the use Of certain
Hazardous Substances » publiée le 27 Février 20(®se une limite de la présence de
composes tels que le plomb dans les composantsigles et électroniqueSchott_01]
(moins de 0,1% massique de PbO). Les technologugsrde ont donc congu les verres N-SF
pour remplacer les verres SF de Schott. Les coripasichimiques des deux gammes de
verres sont différentes mais un maximum de parasétptiques et thermomécaniques reste
inchangé. Dans le cas du verre SF57 par exempheyde de plomb a été remplacé par
'oxyde de titane/Jedamzik]. Dans le cas du verre SF6, il existe tout de maméeger
décalage entre les deux courbes de transmissibmdice de réfraction des verres SF6 et N-
SF6/[Oko-Institut] montrant cette variation de la composition ergsedeux verres. A noter
qgue le verre N-SF6 est transparent dans l'infraeougqu’a 2,5 um alors que le verre SF6

I'est jusqu'a 2,8 um.
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Figure 3.16 : Transmission optique des verres SF6 (silicate de plomb -

courbes du haut) et N-SF6 (silicate exempt de plomb - courbes du bas)

Nous avons utilisé pour nos tests le verre N-Skémgpt d’'oxydes de plomb et d’arsenic.
Les données optiques et thermomécaniques du ventecensultables sur le catalogue des

verres optiques de Sch@8chott _02].
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II1.2.3.1.1. Caractéristiques thermomeécaniques
du verre N-SF6

Le verre N-SF6 est un verre dit court : sa courbevidcosité-température présente une
pente bien plus prononcée que pour la courbe siéida pure par exemple. La température de
transition vitreuse du verre N-SF6 est de 589°@ (so écart de 630°C avec la silice). Son
coefficient de dilatation est de 10,3%K™, ce qui est assez élevé (20 fois supérieur a delui
la silice). Son module d’Young est estimé a 93 Gleaqui confere au verre N-SF6 une bonne
résistance mécanique aux contraintes. Pour congpardia silice présente un module de 70
GPa et la cordiérite, 130 GPa.

A température ambiante, la contrainte mécaniquelexd induite par la différence des
propriétés thermomécaniques des deux matériaux asemp une FOM N-SF6/Silice de
dimensions 20/120 um (dimensions prises arbitrargjra été estimée a 0.1 GPa, ce qui est
tres proche de la valeur seuil de 1.1 GPa (seuilgtire de la silice en compression). Si la
gaine optique en silice pure de cette FOM garanit bonne résistance meécanique de la fibre,
il se pourrait que dans ce cas de figure, la fiboé tout de méme sensible a certaines
opérations de manipulation telles que le clivagdesucourbures par exemple. Si maintenant
le diamétre du cceur est diminué d’'un ordre de granda valeur de cette contrainte axiale
devient 1 MPa, bien inférieure a la valeur de rugtle la silice. Il serait donc plus judicieux
pour la bonne manipulation de le fibre optique mMmatériaux de se positionner dans cette

configuration.

II1.2.3.1.2. Caractéristiques optiques du verre
N-SF6

Il est transparent du visible a I'infrarouge prog¢heir figure 3.18), domaines de longueurs
d’onde sur lesquels il présente un fort indice éfeaction comparé a la silice (voir figure
3.17).
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Figure 3.18 : Transmission optique du verre N-SF6 (échantillon massif

d’épaisseur 10 mm)

Le verre N-SF6 présente un écart d'indice de 0380.10% avec la silice, ce qui
représente une valeur tres élevée pour le domaimdilates optiques. Une FOM N-SF6/Silice
a structure simple présenterait donc une valeukrdeemblable aux fibres microstructurées
air/silice standard. Dans ce cas, nous ne nouwdrsuplus dans I'hypothése du guidage
faible et de nombreuses équations théoriques neqmipas étre appliquées (estimation du

diamétre de mode par exemple).

Ce verre présente un fort indice non linéaire (@2 m2/W [Chase] contre 2,5.18°
m3/W pour la silice a 1500 nm). La réalisation duROM N-SF6/Silice autoriserait donc
I'exacerbation efficace d’effets non linéaires ddlitdfrarouge proche a moyen (jusqu’a la

limite du domaine de transmission du verre N-SF6).

La dispersion du matériau montre un zéro de digpergux alentours de 1,75 um. Ce

ZDW devra étre décalé dans la FOM en dessous d& df5pour une exacerbation d’effets
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NL a cette longueur d’onde. Pour cela, il est ngéaies d’utiliser une configuration de guide
d’'ondes a faible dispersion négative a 1550 nmr potoriser le décalage du ZDW vers les

basses longueurs et la géométrie a saut d’'indipetiétcosur peut alors convenir.

II1.2.3.1.3. Etude théorique de la dispersion
chromatique de fibres N-SF6/Silice a

structure simple

La position du zéro de dispersion d’'une fibre aptigiépend entre autres de gonet du

diameétre de son ceceur.

Pour de forts\n tels que dans le cas de fibres microstructutée&)W aura tendance a se

déplacer vers les hautes longueurs d’onde si feéti@ du coeur augmente.

Pour de faibleg\n tels que dans le cas de fibres optiques a steustmple de type silice
standards, le ZDW de la fibre est souvent tresh@ate celui du matériau composant le coeur
de la fibre car la dispersion du guide de type shuidice est en général tres faiblement
négative et varie peu avec la longueur d’ondestlidonc difficile d’obtenir une fibre a saut
d’indice dont le ZDW se situe vers 980 ou 1064 nan @xemple (lasers titane :saphir ou
micro-chip Nd :YAG) si le matériau qui compose teur de la fibre présente une dispersion
nulle a 1750 nm (cas du verre N-SF6). Au contralirgyffit d’ajuster le diametre de cceur, la
taille des trous et I'épaisseur des ponts d’'une P&k obtenir un ZDW a 1060 nm, ce qui est
de nos jours bien acquis au niveau technologiques dka cas de PCF toute silice ou SF6
[Hundertmark].

Les fibres multimatériaux a structure simple, mé&niert An, ne peuvent donc aucunement
concurrencer les fibres microstructurées a 9800@4 hm. Par contre, elles peuvent atteindre
des ZDW de l'ordre de 1550 nm et concurrencer IEf lans ce domaine de longueurs

d’onde.

La figure 3.19 illustre la variation de la positidn ZDW en fonction du diamétre du coeur
de fibres optiques selon gu’elles soient microstnées de type air/silice ou bien a saut
d’indice et pour différentes valeurs de@ par rapport a la silice. Dans le cas de strustare
guidage faible, 'augmentation du diametre du cdesrfibres déplace le ZDW vers les basses
longueurs d’'ondes. Le phénomeéne est inverse danstgctures a guidage fort. Il est donc
possible qu’'une PCF a gros cceur ait le méme ZDWirgpufibre a saut d’'indice et plus faible
An de petit coeur.
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Figure 3.19 : Variation de la position du ZDW de fibres optiques a
structure simple et a différentes valeurs de An par rapport a la silice et

d’une fibre microstructurée air/silice (annotation : SI = Saut d’'Indice)

Nous avons estimé numeriquement la position deguleurs d’onde de dispersion nulle de
fibres optiques multimatériaux N-SF6/Silice a stmwe simple en fonction du diamétre de
leur cceur.

La figure 3.20 montre qu’il est impossible qu’unleré optique N-SF6/Silice a structure
simple ait un ZDW en dessous de 1064 nm. Par cahteut étre approché de 1550 nm en

augmentant le diamétre de la FOM.

bY

Le comportement de la longueur d'onde de dispersiolle de cette fibre a structure
simple et fortAn est donc comparable a celui des fibres microstrées, a la seule différence
gu’ici seul le diamétre du coeur est modifié alane dans le cas de PCF, il faut ajuster aussi
bien le diamétre du coeur que celui des trousephlisseur des ponts, ce qui est plus complexe

d’un point de vue technologique.
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Figure 3.20 : Courbes théorigques de dispersion chromatique de FOM N-

SF6/Silice a structure simple dans l'infrarouge proche déterminées en

fonction du diametre de leur coeur

En sélectionnant un diamétre de cceur de 5 umi p@ssible de concevoir une fibre a

structure simple et forkn dont la dispersion chromatique soit légeremesitpe a 1550 nm.
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Figure 3.21 : Dispersion chromatique théorique d'une FOM N-SF6/Silice

de diametre de coeur 5 um
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Pour valider 'intérét d’'une telle fibre pour dggpéications non linéaires, il faut prendre en

compte la valeur de son coefficient Nla la longueur d’'onde de pompe prévue (1550 nm).

I11.2.3.1.4. Etude théorique du coefficient non
linéaire de FOM N-SF6/Silice a structure

simple

Le verre N-SF6 possede un indice non linéaire dix plus élevé que celui de la silice
pure (2,2.18° m2/W [Chase] contre 2,5.18° m%W pour la silice & 1500 nm).

Etant donnée la forte valeur dun des FOM N-SF6/Silice, la relation de Marcuse eetp
pas étre utilisée pour estimer le diametre effeifmode fondamental (cette équation n’est
valable que dans la condition de guidage faibldaut prendre en compte la vraie définition

de l'aire effective d’'un mode guidé dans le coeund'fibre optique, pour laquelle :

_ (”|E|2.0|A)2

A :
[[IE[* dA

E étant le champ électrique du mode guidé danscler ae la fibre qui présente une section

efficace dA.

L’aire effective du mode fondamental guidé danscteur de la fibre a forin est
modélisée a laide du logiciel Comsol Multiphysicgmodule RF section « Ondes
perpendiculaires de mode hybride ») dans lequedlieul intégral sur sous-domaine (surface)

de la composante transversale du champ électrgjymssible.

Ce calcul est réalisé pour différents diamétrecaeir de fibres N-SF6/Silice. La figure
3.22 donne l'allure de ces abaques et positione#ggas valeurs mesurées ou estimées dans

des fibres microstructurées toutes SF6 (ou N-SE&GFL7 pour comparaison.
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Figure 3.22 : Coefficients non linéaire de fibres optiques a saut d’indice

SF6/Silice estimés par la méthode du calcul intégral de l'aire effective

Pour chaque courbe de= f A ( i) est spécifié dans la légende le diametre durate la

fibre (D) et la valeur théorique de sa longueumd® de dispersion nulle (ZDW). Le but de
cette étude est d’identifier les parameétres optogdoques idéaux de la FOM pour qu'elle

soit testée a 1550 nm dans son régime de dispdeldament anormale.
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Figure 3.23 : Comparaison du coefficient non linéaire de FOM N-
SF6/Silice a structure simple de diametres 1,5 um et 5 um avec des PCF

toute silice ou toute SF57 a la longueur d’onde 1,55 um
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La figure 3.23 montre que des fibres multimatériaustructure simple peuvent présenter
des coefficients non linéaires du méme ordre dendgar que leurs homologues
microstructurées. L'exacerbation d’effets NL fagaocoup appel aux PCF pour leur fort
confinement du champ guidé dans leur cceur qui petimbtenir des coefficientg élevés. La
réalisation de fibres optiques multimatériaux auctire simple pourrait donc étre une
alternative aux PCF NL qui présentent un plus é##uil de dommage aux fortes puissances
(du a la finesse des ponts de silice entourarmderale petit diameétre) et une élaboration plus

complexe (technique Stack-and-Draw ou extrusiom)lgs fibres de type saut d’indice.

De plus, une FOM N-SF6/Silice a saut d’indice ptaguelle D = 5 um présente un
coefficient NL similaire a celui d’'une PCF air/s#i de diamétre de cceur 1 pm. Le rendement
a l'injection du faisceau de pompe sera plus étbaues le cas de grands cceurs, ce qui plaide

une fois de plus en faveur des FOM a structure IsimipfortAn.

La fibre dont le diametre de cceur et le ZDW sonb @t 1,49 um respectivement, apparait
étre un bon compromis pour des tests non linéairkside d’'un laser de pompe émettant a
1550 nm.

III1.2.3.2. Réalisation de deux FOM N-
SF6/Silice a structure simple (FOM-
Pl et 2)

III.2.3.2.1. La poudre de verre N-SF6 utilisée

Une analyse granulométrique a été réalisée suiolarp de verre N-SF6, broyée par
I'équipe de D. Neuville de I'lPGP. Ce verre est coencialisé sous forme de plaguettes de
dimensions centimetriques et nous ne disposionsapiaspoque de broyeur a XLIM. Les
courbes de cette analyse granulométrique montiaméetre médian de I'ordre de 55 um et

une trés forte inhomogénéité de la poudre de \W18&6.
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Figure 3.24 : Courbes de I'analyse granulométrique de la poudre de
verre N-SF6

III.2.3.2.2. Réalisation de la préforme par PPM

Comme le verre N-SF6 est court, la préforme powdegé traitée thermiquement pour
consolider la poudre de verre a 650°C durant 2dsedans un four résistif tubulaire. L'étirage
de la préforme a été ensuite réalisé sous unedspieation appliquée en haut de la préforme
a I'aide d’'une pompe a vide (de l'ordre de -0,2 paur collapser le barreau poreux de verre
N-SF6 issu de I'étape de consolidation & 650°C).

Malgré le fort contraste entre les coefficientddatation thermique du verre optique et de
la silice, des troncons décamétriques homogendébreéeN-SF6/Silice a saut d’'indice ont été
réalisés et montrent une résistance mécaniquesanfé a la préhension et manipulation de la
fibre. Ceci a été rendu possible en adaptant &Seair de la gaine en silice qui est grande
devant les diameétres de cceur.

Tableau 3.3 : Comparaison des propriétés optiques et

thermomécaniques de la silice et du verre N-SF6

L Indice de Coefficient de
Diametre moyen ;
réfraction Te dilatation
des grains
(670 nm) thermique
Verre N-SF6 55 pum 1,795 589°C 103.107 K™
Silice 230 um 1,456 ~1220°C 5.107 K
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La figure 3.25 illustre la FOM N-SF6/Silice de diaire de cceur 5 pum pour un diameétre de
fibre de 250 um (FOM-P2).

Figure 3.25 : Photographie au microscope optique de la FOM N-
SF6/Silice a saut d’indice

Des troncons avec un diametre de cceur de 2 pngaldngent été réalisés (FOM-P1) pour
que le diamétre de la fibre soit de 110 um (corbpatavec le matériel disponible standard

pour caractériser les fibres optiques de diamegepim).
I1I.2.3.3. Caractérisation en optique

linéaire des FOM-P

Nous avons tout d’abord voulu vérifier la forte el théorique dan de ces FOM-P qui
est 0,35.

Une mesure du profil d’'indice de la fibore montreeutifférence d’indice d’'un ordre de
grandeur inférieure & celle attendue (35.20 lieu de 0,35) et ce constat a été vérifié par d

mesures d’ouverture numeérique a différentes longudionde.

Nous expliquons cet écart par la forte tempéradleréibrage, qui est bien supérieure a la
température de fusion du verre N-SF6 située auxt@les de 1000°C. Nous prévoyons la
réalisation d’'une FOM avec une gaine en verre llca® (tubes désormais disponibles a
XLIM) pour abaisser la température de fibrage amaae 1000°C. Nous espérons que dans
cette configuration, le verre N-SF6 ne sera pasé@lkt nous pourrons prétendre a une valeur
deAn de 0,33.
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Tableau 3.4 : Caractéristiques générales des fibres FOM-P1 et 2

attendues et réalisées

Diamétre ZDW
An Ac o,
du coeur estimé
FOM-P1 attendue 2 um 0,35 ~ 7 Jum ~1205 nm
FOM-P1 réelle 2 um 0,035 ~ 2 um ~ 2000 nm
FOM-P2 attendue 5um 0,35 ~ 18 ym ~1495 nm
FOM-P2 réelle 5um 0,035 ~5pum ~1690 nm

Finalement, la longueur d’onde de dispersion ndiela FOM N-SF6/Silice dont le
diamétre de cceur mesure 5 pum n’est pas inféried&5a nm. Le pompage de cette fibre a
cette longueur d’'onde ne sera donc pas réalisé.

Si ces fibres ne peuvent démontrer les forts pigilenhon linéaires qui avaient été
annoncés, leur réalisation a permis de montred @&t possible de fabriquer des fibres
multimatériaux a partir de deux verres qui ont demmnportements thermomécaniques
fortement différents. Ce constat ne fait qu’amelifla pertinence du procédé développé a
XLIM et ouvre de larges perspectives vers l'utilisa de verres de toute sorte pour la
réalisation de fibres optiques de nouvelle géngma(igaine en silice et cceur amorphe,

métallique ou cristallin).

Mais, la valeur de\n obtenue & 35.10est tout de méme intéressante puisqu’elle équivaut
a 7 fois celle d’une fibre silice monomode standaedcaractérisation de ces fibres en régime
linéaire a donc été effectuée pour mesurer leurep@ptiques du visible a linfrarouge

proche.

La fibore FOM-P2 (D=5um) a été testée a l'aide d’sparce continuum et d’'un analyseur
de spectre. Les pertes optiques de la fibre on¢sttnées par la méthode du cut-back sur 3,4

metres de fibre.
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Figure 3.26 : Pertes optiques de la fibre FOM-P2 par la méthode du cut-

back sur 3,4 métres de fibre

L’atténuation linéique de la FOM-P2 est de l'ordie 1,5 +/- 0,5 dB/m sur le visible et
I'infrarouge proche, avec un fort pic d’absorptianx alentours de 1400 nm (groupements
hydroxyles) qui pénalise par la méme le guidages darcoeur de la FOM pour les longueurs
d’ondes allant de 1200 a 1450 nm (pertes optigad®rire de 2,5 a 3 dB /m).

La présence d’'un fort pic d’absorption du a la pnée d’eau nous a incité a réaliser une
seconde fibre optique en ajoutant une étape deagéathu tube de silice avant qu’il ne soit
rempli par la poudre de verre N-SF6. Ce traitentieetmique est effectué dans le méme four
résistif tubulaire que I'étape de consolidation ldepoudre. Il correspond a un temps de
chauffe de 1h30 a 350°C.

Les pertes optiques de cette seconde fibre N-Sk&/ 8int été mesurées par la méthode du
cut-back en 6tant 2,5 métres de fibre entre deuguree en transmission. La figure 3.27

illustre ces résultats qui sont comparés a I'atiéoa de la premiere fibre réalisée.
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Figure 3.27 : Pertes optiques de la fibre FOM-P2 et d'une seconde fibre

optique N-SF6/Silice

Un écart significatif d’environ 1 dB/m apparait enies deux courbes d’atténuation.

L’étape de séchage permet donc déliminer des gmgnts hydroxyles et sans doute

d’autres impuretés contenues dans le tube de siligei peuvent diffuser dans le coeur de la

fibre lors des étapes a haute température.
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Figure 3.28 : Atténuations linéiques des fibres N-SF6/Silice comparées a

des données trouvées dans la littérature
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Des valeurs d’atténuation trouvées dans des atioddatifs a des fibres optiques

microstructurées SF6 déja réalisées ont été ajpudiges le graphique de la figure 3.28.

Cette illustration a déja fait 'objet de commenrgai dans la partie 11.3.5 au sujet de
l'influence du procédé PPM sur les pertes optiqdes fibres réalisées. Les fibres N-
SF6/Silice présentent des atténuations du mémee atdr grandeur que celles de fibres
microstructurées SF6/air ou que celle d'un mass8 Biesurée par Kumar et cqlkumar].

Les pertes de la fibre multimatériaux sont donénoptn puisque l'atténuation est similaire a

celle du matériau. Ces deux fibres permettent dimnealider la pertinence du procédé basé
sur l'utilisation de poudres de verre pour la Eation de fibres optiques a faibles pertes
optiques.

S'il est possible de réaliser une FOM N-SF6/Siicéort An, alors ces fibres a structure
simple et petits coeurs présenteraient un intéréinepour la conception de fibres optiques
non linéaires pour I'infrarouge, grace a leurslislpertes optiques a 1550 nm, fréquence qui

pourrait étre utilisée pour un pompage en disperaimrmale des fibres.

En parallele des verres Si@eQ et N-SF6, nous nous étions intéressés a un verre d
composition inédite et de grande pureté élabord’@amipe de Kay Schuster de I'lPHT de
lena en Allemagne, avec laquelle XLIM collabore sié& cadre de projets internationaux (le
projet NEODIN pour une durée de trois ans jusquefil2 et le projet NEMATECH qui est
en cours d’examen) pour la réalisations de fibpgaes performantes dans l'infrarouge.

Maintenant qu’il a été prouvé gu'il était possilde réaliser des fibres optiques, et plus
particulierement des FOM, a faibles pertes optiqliewisible a l'infrarouge proche a partir
de poudres de verres connus, il convient d’expldeerx autres possibilités de réalisation :
= L’extension du procédé poudre développé a XLIM véas réalisation de fibres

microstructurées verre/air/silice en combinant RIMPet les méthodes Rod-in-Tube ou

Stack-and-Draw ;
= La fabrication d’'une structure dont le cceur secainposé d'un verre de composition

inédite, aux propriétés optiques et thermomécasiinmnnues.
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I11.2.4. Quatre fibres optiques multimatériaux
a structure simple SAL/Silice (FOM-S1 a 3)

Le verre lanthano-aluminosilicate (SAL) nous ap@posé par I'lPHT dans le cadre d’'une
collaboration sur le sujet des FOM.

En effet, ils ont développé de leur coté des PCEimatériaux et sont compétents dans la
fabrication de verres optigues via un procédé dee tynelt-quenching. lls procédent
généralement a un faconnage du verre brut obtencopdage pour lui donner la forme d’'une
barreau dense gu’ils inserent ensuite dans dess tdeesilice de qualité optique pour
I'élaboration de préformes optiques. Leur procéedadbrication des verres/préformes permet
de concevoir des matériaux/fibres a faibles pessues et forts potentiels non linéaires
[Schuster, Tombelaine]. Mais, leur technique de réalisation des préforroptiques
demandent plus de temps et d’étapes par rappdPdi C’est pourquoi les deux instituts se
sont rapprochés pour établir une collaborationcatie pour la réalisation de FOM

optiquement performantes a partir de poudres de weiginal.
I11.2.4.1. Le verre lanthano-

aluminosilicate SAL

II1.2.4.1.1. Caractéristiques thermomécaniques
du verre SAL

La composition molaire en oxydes de ce verre SAL76sa 80% de silice SKD10 a 20%
d’alumine ALO; et 5 a 10% d'oxyde de lanthane,0a. Il présente des températures
caractéristiques assez proches de celles de t® glire. Par exemple, la température de
transition vitreuse du verre SAL contenant 70% itleesest de I'ordre de 885°C. Celui que
nous avons utilisé pour la réalisation de FOM aneis80% de silice, songlest donc plus
élevé que 885°C et se rapproche @€ la silice pure (~1200°C). La différence eng® T

des deux verres est donc inférieure a 300°C.

Le coefficient de dilatation thermique du verre SAlété estimé & 2,8 2™ d'aprés la
loi des mélanges d’Appen (soit un rapport de 5y6rgport a la silice — ratio voisin de celui
de la FOM-C).
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Il s’agit donc ici de tester un verre dont les pagires thermomeécaniques sont proches de
ceux de la silice qui compose la gaine optiquerd@®l. Nous nous affranchissons ainsi de la
formation de fortes contraintes mécaniques dars¢riecture de la fibre qui pourraient nuire
aux performances optiqgues de la FOM. Ceci nous ¢erators de nous concentrer
uniquement sur le caractére original du verre eg#kt d’adapter le procédé PPM a ce type

de réalisations.

I11.2.4.1.2. Caractéristiques optiques du verre
SAL

L’équipe de Kay Schuster qui s’intéressait égaldnws dernieres années aux fibres
multimatériaux, a présenté en 2009 une fibre micuoturée verre/air/silice composée d’'un

autre verre lanthano-aluminosilicate fabriqué alégalemenfKobelke].

La composition chimique du verre qu’ils avaientisé était 70% SiQ 20% AbO3, 10%
La,0Os. Ce verre présentait une température de transittoruse de 885°C, un coefficient de
dilatation thermique de 4,5.2K™?, des indices linéaire et NL de respectivemeniel 510%°
m3/W. Les pertes optiques du matériau ont été mesua 0,6 dB/m a 1,2 um. La fibre
microstructurée réalisée était composée de 5 coesowle trous d’air agencés en maille
hexagonale dans une matrice silice et d'un cceuposéndu verre lanthano-aluminosilicate.
Il s’agit donc bien d'une fibre multimatériaux nostructurée verre/air/silice. Les
caractéristiques optogeéométriques de cette filmendtles suivantes : diametres de fibre, des

trous, du cceur, du cceur inscrit de verre lanthdunmiaosilicate de respectivement 150, 8,
4,5 et 3,2 um, épaisseur de pont de 0,4 %,de 0,95, ZDW des modes ¢t LP; de

respectivement 1140 et 970 nm. A l'aide d'une seude pompe centrée a 1064 nm
(impulsion 650 ps, fréquence de répétition 23,5 kplzissance créte 14 kW), ils avaient

généré un continuum dans un troncon de 2,5 meégdirk sur une large bande spectrale
(540-2200 nm).
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Figure 3.29 : Supercontinuum généré dans une fibre a trous verre

lanthano-aluminosilicate/air/silice réalisée a I'IPHT de Iena [Kobelke]

La fibre présentée par Kobelke et coll. est un eensupplémentaire de l'intérét des
fibres optiques multimatériaux (continua plus largpie dans les fibres microstructurées
silice standards pour de mémes conditions d’irgectie pompe notamment). Et c’est dans
cette démarche que nos deux laboratoires ont ct@&blir une étroite coopération pour
développer ce type original de fibres optiques.

Le verre SAL qui nous a été proposé par linstaliemand présente une composition
molaire de 82% Sig) 11,6% AbOs, 6,4% LaOs. Son indice de réfraction est estimé a 1,545 a
580 nm par une loi des mélanges. La réalisatiofibdes optiques a cceur SAL et gaine silice
valide le cahier des charges posé en fin du clefifpour des applications de sources dans
linfrarouge. En effet, la valeur diin SAL/Silice est élevée (86.Gwvec la silice), ce qui
autorise un fort confinement du champ dans le ateda fibre et donc I'exacerbation d’effets
non-linéaires sous l'impulsion d'un faisceau detdopuissance injecté dans le cceur.
Toutefois, le phénomene induit dépend de la disgpeichromatique de la fibre optique, selon

qgue le pompage se fasse en dispersion normaletirgdgau anormale (positive).

La dispersion de l'indice de réfraction du verreLS#ous était inconnue. Une méthode a
donc été développée a XLIM pour estimer ces donséesne large bande spectrale a I'aide
d’'un montage d’interférométrie a faible cohérented’en analyseur de fibres optiques (voir
Chapitre 4). Une fois la formule de Sellmeier dur@eSAL connue, il a été possible de

prévoir quelques propriétés optiques du verre gfakeires fibres multimatériaux.
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La dispersion du verre SAL montre un zéro de d&paraux alentours de 1650 nm. Le
fort An prévu pour les fibres multimatériaux SAL/Silicestaucture simple pourrait autoriser
d’abaisser le ZDW des fibres a moins de 1550 nnt paypompage en régime de dispersion

anormale a cette longueur d’onde.
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Figure 3.30 : Dispersion du verre SAL

Toutefois, la réalisation de FOM SAL/Silice a sture simple a révélé une modularité de

la valeur duAn d’une fibre & une autre et la valeur théoriqu8@lda0° n’a jamais été atteinte.

I11.2.4.1.3. Modularité du An des FOM
SAL/Silice

13 FOM SAL/Silice a saut d’indice et de parametgégométriques différents ont été
réalisées lors de cette thése. Chacune de ces fibésente une valeur de différente. Ces
13 FOM sont issues de 6 fibrages différents etffardnce d’indice cceur/gaine n’est pas la

méme au cours d’'un méme fibrage.

Un premier test a consisté a faire varier la teaupée de fibrage lors d’'un méme étirage. 5
trongons ont été alors étudiés, montrant diffeemaeurs deAn mais aucune corrélation
avec la variation de température.

Une seconde série de tests a permis cette foisldiexla tension d’étirage comme facteur
de variation du\n de ces fibres.

Un troisieme essai a été effectué en faisant végieliametre externe de la fibre optique

pour une température et une tension d’étirage aates tout au long du fibrage. 5 nouveaux
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trongcons ont été étudiés, montrant une corrélateia variation dusn des FOM SAL/Silice

avec la variation de diametre de la fibre et damdidhmeétre de leur coeur.
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Figure 3.31: Variation du An de 5 FOM SAL/Silice issues d'un méme
fibrage soumis aux mémes température et contrainte d’étirage (%at =

pourcentage atomique)

Une analyse par EDS a été réalisée pour chacuresleing trongons pour mettre en
évidence ou non une variation de la compositiomaue du cceur de ces fibres avec la
variation de leuAn. La figure 3.31 montre I'évolution ddn en fonction du diametre du coeur
des 5 FOM, et ce sans aucune dépendance non gasaasomposition atomique du coeur de
ces FOM, méme si elle differe tres lIégérement diwmcon a un autre (de 1,8 a 3,3%

atomique pour La et de 3,7 a 6,9% at pour Al).
La modularité duAn des FOM SAL/Silice a structure simple n'est dahe qu'a la

variation du diametre de leur coeur, comme en attadigure 3.32 qui regroupe les 13 fibres

multimatériaux a saut d’indice réalisées avec leev8AL.
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Figure 3.32 : Variation du An des FOM SAL/Silice en fonction du

diametre du cceur de ces fibres

Cette étude a été primordiale pour la prévision pegormances optiques des fibres
réalisées. La dispersion du verre SAL reste inchangalgré cette variation din avec la
silice, car son calcul ne tient compte que dedrallde la courbe de l'indice de réfraction en
fonction de la longueur d’'onde. Toutefois, la valeu An joue un rble important dans la
détermination de la dispersion du guide et doncladelispersion chromatique du mode
fondamental et de son zéro de dispersion (voirrégBL33). Les causes précises de cette
modularité duAn de ces fibres restent encore des inconnues. felldsl’'objet d’'un des

objectifs du projet NEODIN.
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Figure 3.33 : Exemples de variation du ZDW de FOM SAL/Silice a
structure simple selon le An (ici noté DN dans la Iégende) et le diametre

du ceeur de la fibre

I11.2.4.1.4. La poudre de SAL utilisée

L’analyse granulométrique de la poudre du verre SAantre un diametre moyen de

'ordre de 255 um, semblable a celui des graindadpoudre de la silice (230 pm). Son

rapport% est de 2,8 et elle présente une tres grande inip@méde qui lui confere un
50%

fort pouvoir de compactage
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Figure 3.34 : Analyse granulométrique de la poudre de verre SAL
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La difféerence de comportement granulaire de cedtelpe SAL vis-a-vis des verres SiGe et
N-SF6 est du au fait que le verre SAL n’a pas ét&cassé avec le méme broyeur (toutes les
étapes de I'élaboration du verre SAL ont été efiées a I'lPHT).

Le tableau 3.5 regroupe et compare les princigalegriétés du verre SAL et de la silice

utilisés pour la réalisation de FOM a structurepanm

Tableau 3.5 : Comparaison des propriétés optiques et

thermomécaniques de la silice et du verre SAL

. Indice de Coefficient de
Diametre moyen i
. réfraction Te dilatation
des grains
(670 nm) thermique
Verre SAL 255 um 1,545 > 885°C 28.107 K
Silice 230 ym 1,456 ~1220°C 5.107 K?

I11.2.4.2. Réalisation de FOM SAL/silice

a structure simple

Les préformes optiques réalisées par le procédé BRiVEté directement fibrées, sans
passer par un étape de traitement thermique aNmagé. Une légere dépression (-5 kPa) est

appliguée au sommet de la préforme lors de I'éiratjaide d’'une pompe a vide.

13 FOM a structure simple ont donc éteé réaliséearér du verre SAL : fibres optiques a
large ou petit coeur. La figure 3.35 présente daiharitillons de ces réalisations. Aucune
contrainte mécanique ne semble affecter I'état Whéase de ces fibres et ce, méme apres
clivage, puisqu’aucune fissure n'apparait entredsur et la gaine optique. De plus, aucune
bulle ne s’est formée dans le coeur ou dans la ginia fibre, montrant I'efficacité de la
seule dépression appliquée lors de I'étirage. leokastion des 11 autres fibres SAL/Silice a

structure simple au microscope optique a montrédme constat.
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Figure 3.35 : Photographies au microscope optique de deux FOM
SAL/Silice a structure simple : a gauche, fibre de diametres coeur/gaine
50/94 pm et An=65.10"3 ; & droite : fibre 2,6/110 pm et An=8.107.

Trois troncons de fibres ont particulierement ratemtre attention. Il s’agit des fibres

FOM-S1 a 3. Le tableau 3.6 regroupe les principaliesmations concernant ces trois fibres.

Tableau 3.6 : Caractéristiques générales des fibres FOM-S1 a 3

Diameétre du An mesuré a Ac estimé a

coaur 667,9 nm partir du An
FOM-S1 2,6 um 8.107 520 nm
FOM-S2 5pum 11.10°3 1160 nm
FOM-S3 10 um 57.1073 5530 nm

I11.2.4.3. Caractérisation en optique
linéaire des FOM-S

[I1I.2.4.3.1. Transmission et atténuation des
FOM-S

Chacune des trois fibres a été testée a I'aideeddmurce continuum et d’'un analyseur de
spectre. Les pertes optiques des fibres ont érééest par la méthode du cut-back.
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Figure 3.36 : Pertes optiques des FOM-S1 a 3 par la méthode du Cut-

Back sur une longueur de fibre notée CB dans la Iégende

Les trois fibores FOM-S1 a 3 présentent des pemdigjues inférieures a 2 dB/m sur une
large bande spectrale. Elles sont méme inférieamedB/m principalement dans le domaine
du visible pour les deux fibres a petits cceursiggye dans I'infrarouge proche pour la fibre
multimode.

La forte absorption de FOM-S1 au-dela de 1050 nvir@m est du a I'étalement du champ
du mode fondamental dans la gaine optique de le fbpartir de deux fois sa longueur
d’onde de coupure.

La fibre FOM-S2 présente de faibles pertes optigdggdement dans le visible mais une
forte absorption centrée sur 1380 nm. Il s’agit pic d’absorption des groupements
hydroxyles. Les valeurs des pertes optiques deOlsl452 sont 1,8 dB/m a 1060 nm et 1,2
dB/m a 1550 nm.

La fibore FOM-S3, de diamétre de cceur 10 um, préseatfaibles pertes dans le visible et
I'infrarouge proche. Elles sont inférieures au dBémtre 600 et 1100 nm et entre 1300 et
1600 nm (0,2 dB/m a 1060 nm et 0,4 dB/m a 1550 mraugmentation des pertes dans le
bas visible et au-dela de 1600 nm peut étre impuaélabsorption des verres de silice a ces
longueurs d’ondes et aux limites de détection aledlyseur de spectre.

Les faibles valeurs d’atténuation linéique de ces tfibres SAL/Silice a structure simple
valident une fois de plus les concepts des FOMuePEM. Elles sont notamment de I'ordre
du dB/m a des longueurs d’ondes telles que 850-B@8% et 1550 nm, qui correspondent aux

fréquences de lasers couramment utilisées pounrigpage de fibres optiques non linéaires.
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De plus, la fibore FOM-S2 présente un comportemeamamode des 1160 nm, ce qui permet
d’éviter des phénoménes tels que le couplage deeraoda dispersion des modes d’ordres
élevés parfois responsables de pertes optiques parturbation du pompage.

II1.2.4.3.2. Dispersion chromatique de la fibre
FOM-S2

La dispersion chromatique de la FOM-S2 a été mesar&LIM a l'aide d'un banc
d’interféerométrie a faible cohérence de type Maetmater. La source est issue de la
génération d’'un continuum large bande dans une fibicrostructurée de type « endlessly
monomode » par pompage a l'aide d’'un microship Y®G (1064 nm, 1 ns, &y > 100

mW). Le fonctionnement d’un tel montage sera pluguement explicité dans le chapitre 4.

.ﬂ'
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Figure 3.37 : Montage de mesure de dispersion chromatique a XLIM

Ce montage permet de mesurer la vitesse de growpendode sur une large bande
spectrale (au moins 600 a 1750 nm), et donc demtama la dispersion chromatique de ce
mode guidé dans le coeur de la fibre.

La caractérisation interférométrique de la FOM-Sghentré un zéro de dispersion aux
alentours de 1445 nm. Il serait donc intéressantdiser des tests NL a l'aide d'un laser
émettant a 1550 nm pour mettre en évidence lalpbisd’exacerber des effets non linéaires
dans une telle FOM a structure simple, et ce méneediametre de coeur est de 5 um etre
assez faible (11.19).
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Figure 3.38 : Courbe de dispersion chromatique de la FOM-S2 mesurée

par interférométrie spatiale a faible cohérence a XLIM

I1I1.2.4.4. Caractérisation en optique

non-linéaire de la FOM-S2

Le verre SAL présente un indice non linéaire pllevé que celui de la silice pure. La
méthode de BolingBoling] présentée dans le chapitre 1 indique une valemg de I'ordre
de 5.10°° m2/W & 1500 nm (contre 2,5:3bm2/W pour la silice pure & la méme longueur
d’onde). Pour information, le verre lanthano-aluasificate proposé par Kobelke et coll. pour

leur fibre multimatériaux microstructurée avaitiodice NL de 7.1G° m2/W [Kobelke].

L’aire effective du mode fondamental guidé dansdeur de la FOM-S2 a été modélisée a
partir de la formule de Marcuse définie dans lepdha 1. Ces équations peuvent étre
appliguées dans notre cas parce que la valeandies FOM SAL/Silice autorise I'hypothese
de guidage faible. L'aire effective du mode fondataéguidé dans le cceur de la FOM-S2 a

1550 nm est estimée aux alentours de 30 pm2.

Le coefficient NL de la FOM-S2 & saut d'indice afirs estimé a 6,2 Wkm* & 1500 nm.
C’est 6 fois plus qu'une SMF standard mais 11 foigins qu’une fibre microstructurée

air/silice standardLeong].

Cette valeur peut étre augmentée en diminuantaeeélre du coeur de la fibre. Mais dans
le cas des FOM SAL/Silice a structure simple, lanbmaison d’'un petit diametre de cceur
avec un faibleAn entraine un phénomene de guidage a pertes dfearkiuge proche, ce qu'il
faudrait bien évidemment éviter. Un diamétre dercdeu5 um est donc un bon compromis

entre longueurs d’'onde de coupure et de dispergitia et coefficient non linéaire.
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La FOM-S2 a donc été testée dans son régime derdisp anormale a 1550 nm a l'aide
d’'un laser fibré émettant des impulsions de quelqiieaines de femtosecondes (puissance
moyenne de 200 mW, puissance créte de 23 kW aidrég de répétition de 110 MHz).

Rappelons que cette fibre optique présente deggee 1,2 dB/m a 1550 nm et une
longueur d’onde de coupure a 1145 nm.

La figure 3.39 illustre I'injection du faisceau &3D nm dans le cceur d’'un trongon d’un
métre de fibore FOM-S2 (longueur choisie arbitraieet) et la réponse en sortie de fibre en
fonction de la puissance d’injection.

O_

=10 - Puissance d'injection -y : e A Py
S A

A W N
© © o
| . |

Puissance en sortie de fibre (dBm)

/\pompe

1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700
Longueur d'onde (nm)

Figure 3.39 : Génération d’un continuum dont I’'élargissement spectral

évolue avec la puissance d’injection du faisceau femtoseconde a 1550 nm

Un continuum est créé dans la fibre SAL/Silice darlargeur augmente avec la puissance
injectée. Le processus de formation de ce continesien cours d’étude. De premiéres
conclusions impliquent la génération d’'un solitarde son onde dispersive complémentaire.
La formation de cette derniere est notamment \@ssiolr la figure 3.39 entre 1150 et 1250 nm

selon la puissance de pompage.

Pour de fortes puissances de pompe, le continuétangl au-dela de 1700 nm, limite de
mesure de l'analyseur de spectre de type ANDOsétilUne étude complémentaire sera
réalisée dans l'infrarouge avec du matériel adapdé@ disponible a XLIM) dans le cadre du
projet NEODIN (collaboration entre XLIM, I'lPHT dd&erne et L’Institut FEMTO de
Besancon).
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Il est néanmoins souvent recherché de position&DI\W des fibres optiques en dessous
de 1064 nm pour un pompage a cette longueur d’'dadeffet, I'utilisation de lasers de type
Nd :YAG est courante pour l'exacerbation d'effetonn linéaires dans des fibres

microstructurées air/silice.

Une fibre microstructurée SAL/air/silice a donc étéalisée dont les parameétres
optogéomeétriques ont été adaptés pour que sa londiende de dispersion nulle soit la plus
proche possible (et inférieure) a 1064 nm. Il gade la premiére fibre optique
multimatériaux microstructurée réalisée a XLIM aide du Procédé Poudre Modifié. Cette
fibre prouve que les procédés poudre, Rod-in-Tulgtack-and-Draw sont complémentaires

pour la réalisation de telles structures originales

III.3. REALISATION ET CARACTERISATION

D'UNE FIBRE OPTIQUE MULTIMATERIAUX
MICROSTRUCTUREE

Il s'agit la de réaliser des géométries verrefdicés pour combiner les performances
optiques des fibres optiques multimatériaux SAli¢8il et celles des fibres optiques
microstructurées verre/air qui font chaque joubjéh de publications pertinentes (forte non
linéarité, guidage a des longueurs d’ondes non emionnelles, faibles pertes optiques,
élargissement spectraux, émissions exotiques,capipins pour des détections de liquide ou
gaz etc).

Pour ce faire, il a été décidé d'utiliser le ve®AL qui présente une bonne compatibilité
thermomécanique avec la silice. De plus, la refatle Sellmeier de ce verre est désormais
connue grace a une méthode de mesures déveloprzée dette these. Il a donc été possible
d’estimer de fagon théorique la position de la leey d’'onde de dispersion nulle de la fibre
en fonction des parameétres géométriques de la PCF.
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II1.3.1. Réalisation de la fibre optique
multimatériaux microstructurée

SAL/air/silice (ou FOM-SAS)

Cette fibre microstructurée SAL/air/silice a étaligee en combinant le Procédé Poudre

Modifié a la méthode de Stack-and-Draw.

Une canne microstructurée dite « blanche », c'@liteéda coeur creux, a été réalisée par la
méthode Stack-and-Draw a partir de capillairesr@ominces de silice manchonnés dans un
tube de maintien épais de silice. La géométriecélmnée correspond a un coeur entouré de 7
couronnes de capillaires creux agencés selon uride nr@gangulaire. Un premier étirage
effectué a froid, pour conserver la géométrie, mmpela fabrication de cannes de diametre
millimétrique (3,75 mm) et de longueur 1 metre.diametre des trous d’air a été mesuré a

I'aide du microscope optique et vaut 200 pm environ

Figure 3.40 : A gauche : Détail de la microstructure de la canne

blanche ; A droite : Fibre a structure simple SAL/Silice insérée dans le

cceur creux de la canne millimétrique.

Tous les trous de cette canne, excepté celui ailugentre, ont été bouchés a I'aide d’'un
enduit époxyde a prise rapide qui résiste a depéemtures relativement élevées. Lors du
fibrage, une surpression va donc se créer natarefie dans ces capillaires qui vont gonfler
par dilatation de l'air & haute température. Cedamet également aux interstices entre les
capillaires de se collapser pour obtenir une mioucture a forte proportion d’air (larges

trous et faible épaisseur des ponts de silice).type de géométrie permet un meilleur
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confinement du champ guidé dans le cceur en créentaute isolation du cceur par rapport a

la gaine microstructurée en silifBirks].

La seconde étape de fabrication de la préformenaist@ a insérer un troncon de fibre a
saut d’'indice SAL/Silice réalisé par le Procédé deuModifié, dénudée sur une longueur de
1 metre, dans le trou non bouché de la canne ntioobgrée. Cette fibre présentait An de
65.10° mesuré & 667,9 nm et des dimensions coeur/gairet®BQIm. Son role est de

constituer le futur coeur de la PCF multimatériaux.

La canne a ensuite été manchonnée dans un tubdicgede dimensions 4/6 mm et
I'ensemble a été fibré sous forte aspiration (-&B pour collapser I'espace entre la fibre a
structure simple et la canne creuse. Le diameétia fibre était prévu a 150 um pour obtenir
un zéro de dispersion de la fibre proche de 1050Lanfigure 3.41 illustre la fibore FOM-SAS

réalisée.

Figure 3.41 : Images au microscope optique en mode réflexion (a

gauche) ou transmission (a droite) de la FOM-SAS réalisée a XLIM
(objectif x 20)

L’imagerie en transmission permet de distinguerzimses d’indice de réfraction différent.

Nous pouvons bien distinguer sur la figure 3.38d=ur en verre SAL des ponts de silice.

La FOM-SAS présente un diamétre de cceur de 5,6 ams l@équel est inscrit un cceur en

verre SAL de diamétre 1,25 pum.

La valeur duAn SAL/Silice n’a pas été vérifiée au mesureur d#ilpd’indice EXFO a
cause de la trop petite taille du cceur de la fdomparée a la résolution spatiale de I'appareil
(0,5 um).
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I11.3.2. Caractérisation linéaire de la FOM-SAS

Les pertes optiques de la fibre ont été estiméetapaéthode du cut-back sur 2 métres de
fibre a 4,5 dB/m a la longueur d’'onde 1064 nm, gesggnifie une atténuation de plus de 70%
du signal transmis dans la fibre au bout d’'un mé@ette valeur est relativement élevée mais
reste acceptable étant donné qu’il s’agit de lang¥ee fibre multimatériaux microstructurée
réalisée a XLIM a l'aide de procédés poudre et goa utilisation (application NL)
n'implique que [l'utilisation de troncons métriquesta PCF verre lanthano-
aluminosilicate/air/silice présentée par I'équipe Kay Schuster en 2009 avait quant a elle
une atténuation de 1,3 dB/m a 1064 nm. lls avasstitné les pertes de leur matériau a 0,6
dB/ma 1,2 um.

I11.3.3. Caractérisation non linéaire de la
FOM-SAS

Deux troncons de longueur difféerente de FOM-SAS éi@ testées sous l'impulsion
nanoseconde d’'un micro-chip Nd :YAG émettant a 106¥ Un systeme de lames quart et

demies ondes permettent de régler la puissanae latfwlarisation du signal de pompe.

Figure 3.42 : Photographie de l'image en sortie de fibre FOM-SAS de

I'injection d’un faisceau de pompe a 1064 nm

165



La figure 3.42 montre que le champ guidé n’estipggralement confiné dans le coeur de
la fibre. Le faible diamétre de cceur de la fibor&2%lum) empéche un bon rendement de

I'injection du faisceau.

Au fur et a mesure que la puissance du faisceagtindans le FOM-SAS est augmentée,
des pics se crééent de part et d’autre de la lamgliende de pompe. Il y a donc un effet
Raman qui est généré dans la structure. Pour ngdnode faible longueur de FOM-SAS, on
voit la génération de pics Raman a intervallesrédguence réguliers de l'ordre de 4 a 4,5
THz. Nous attribuons ce décalage a la signatureaRaia verre lanthano-aluminosilicate. Au
contraire, pour des trongons plus longs, la répansiisceau de pompe correspond a un effet
Raman stimulé dans la silice, avec des décalagé®@mence réguliers de 13 THz environ.

Ceci est du a I'étalement du champ guidé dansueocme périphérique du cceur en silice.

-10 .
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Figure 3.43 : Réponse en sortie de fibre FOM-SAS pompée a 1064 nm
en régime ns ; A gauche : Génération Raman dans le cceur en verre SAL ;

A droite : Evolution des pics Raman selon la longueur de la fibre testée.

Aucun élargissement spectral ne s’est formé lotsgtroncon de courte longueur de fibre
FOM-SAS a été pompé a 1064 nm. Ceci pose la questiola position réelle de la longueur
d’onde de dispersion nulle de cette fibre, qui h&ms doute pas située a 1050 nm. Il était
attendu de cette fibre un diamétre de coeur en @&tede 1,25 um et des diameétres de cceur
en silice et des trous d’air de 3,6 um dans urre file 150 um de diametre. Finalement, les
trous d’air sont plus gros que prévus, ainsi queslaonne périphérique du cceur (5,6 um). La
géométrie réelle de la FOM-SAS a été modéliséeegmadogiciel Comsol Multiphysi€set la
longueur d’onde de dispersion nulle estimée essale 1125 nm. Cette valeur n’a pas été
vérifiée par des mesures d’interferométrie tempemraiais semble cohérente avec les résultats
obtenus par les expériences de pompage a 1064unantgté finalement réalisées en régime

de dispersion normale de la fibre.
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Cette étude doit donc étre poursuivie pour finalike réalisation de fibres optiques

multimatériaux microstructurées performantes aipadet procédés poudre originaux.

Dans le cadre de l'utilisation de troncons métrgqoe décamétriques de fibres optiques
pour des applications NL par exemple, nous propo$améometrie originale des FOM qui,
aux vues des résultats présentés dans ce manpsésentent de nombreux avantages. Ces
derniers seront explicités dans un dernier pardgraui permet de conclure sur le potentiel
des FOM et du Procédé Poudre Modifié associé, mjufait I'objet de cette thése et ouvrent
de nombreuses perspectives de réalisation puisegi'sbnt sources de création de plusieurs

projets internationaux et d’'une thése débutéedamier a XLIM.

II11.4. CONCLUSION

Ce troisieme chapitre a présenté la réalisatiola earactérisation en optique linéaire et
non linéaire de différentes fibres optiques multénaux congues durant mon doctorat.
Chacune de ces FOM a joué un réle déterminantciatrsvail et chacune d’entre elles valide

une étape technologique des concepts des FOMRPHU

En effet, la FOM a cceur en cordiérite a permistdbilsser le procédé PPM et de montrer
qu'il était possible de réaliser des fibres optgueécaniquement stables et de longueurs
décamétriques a l'aide de cette méthode. Cette &ldonc permis de lever un premier verrou
technologique concernant la réalisation de fibnesqaes a partir de deux verres de nature

thermomécanique différente.

Une seconde étape a consisté a réaliser des FOMeaformances optiques linéaires
satisfaisantes pour des applications nécessitant tdngons décamétriques de fibres
(exacerbation d’effets NL, détection, lasers elc) pertinence du Procédé Poudre Modifié a
éte demontrée par la réalisation de la FOM a cce8F6Ipour laquelle nous avons observé
des pertes optiques du méme ordre de grandeuredjes mesurées dans le verre massif. Ce
résultat prouve que le procédé PPM n’induit papatées optiques supplémentaires.

De plus, le verre N-SF6 présentait des caractguist thermomécaniques trés différentes
de celles de la silice qui compose la gaine optidee FOM. Il a été montré qu’un petit
diamétre de cceur de verre N-SF6 entouré d'une sgpasine de silice pure (fibre de

dimensions 2/110 um) autorisait une bonne résistamécanique de la fibre, et ce méme
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apres clivage ou torsion de la fibre. Il est doosgible d’insérer deux verres de natures peu a

tres différentes au sein d’'une méme fibre optique.

Des solutions pour lever un troisieme verrou tetdgique, concernant le potentiel non
linéaires des FOM, sont toujours a I'étude. Le diiathéorique effectué sur la structure N-
SF6/Silice de type saut d’indice a faxbh a montré une similitude du comportement de la
longueur d’'onde de dispersion nulle et du coeffitieon linéaire de ces fibres avec ceux de
PCF air/silice ou air/verre. L’avantage des FOM Re&ilice est la facilité avec laquelle il
est possible de déplacer le ZDW de la fibre entajisun unique paramétre qui est le
diamétre du coeur de la structure simple. Dansdaledibres microstructurées, il faut trouver
la combinaison idéale du trio de parameétres {diamnée cceur + diametre des trous des
premieres couronnes + épaisseur des ponts de yeeejui est plus complexe d’'un point de
vue technologique. De plus, les FOM a structurepknautorisent de forts coefficients non
linéaires pour des diamétres de cceur plus granelslgps le cas de PCF, rendant l'injection

de faisceaux plus facile et efficace.

L'utilisation d’'un verre de silice dopée germaniamégalement été a I'étude. Ce type de
verre a été beaucoup utilisé pour la réalisatiofildes optigues monomodes standards a tres

faible atténuation sur les bandes télécoms (juSgle dB/km a 1550 nm par voie MCVD).

La voie poudre développée a XLIM présente un inmtég&tain pour la réalisation de
barreaux de silice dopée a I'oxyde de germaniurus faible colt de production que dans le
cas de méthode par CVD. Au contraire, le procédélmone pourra autoriser des valeurs de
pertes optigues comparables a la méthode MCVD. Msiserres Si@:GeQ sont parfois
utilisés pour des applications NL pour lesquelles dertes de I'ordre de quelques dixiemes

de dB/m sont tolérées.

Un quatrieme verrou technologique a été levé pagdiisation de FOM dont le cceur était
composé d’'un verre lanthano-aluminosilicate de amsitjpn unique et dont les propriétés
optiques et thermomécaniques nous étaient inconrCes fibres ont montré des pertes
optiques de l'ordre du dB/m sur une large bandectsgle et une réponse Raman a des
sollicitations de pompage dans son régime de digperanormale. Nous avons attribué la

formation de pics Raman décalés de 4 a 4,5 THnatlae méme du verre SAL.

Une fibre SAL/Silice de type saut d'indice et faitin (11.10°) a été testée dans son
régime de dispersion anormale a 1550 nm sous deslsians femtosecondes montrant la
formation d’'un continuum large bande a partir d6QLm. Des études complémentaires nous

permettront de définir sa borne supérieure quitse au-dela de 1700 nm.
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Il est donc possible de réaliser des fibres opsgperformantes mais néanmoins a

géomeétrie simple a partir de verres de composdaiaginale sous forme de poudre.

Ces résultats sur les verres originaux ont notarhreaescité I'intérét de développer a
XLIM des compositions verriéres inédites et de deapureté par les voies sol-gel ou melt-
guenching. Les deux méthodes proposées autoris€édaboration de verres d’oxydes
silicatés ou non mais également de verres dopéesoasxterre rare ou meétalliques (pour le
démultiplexage en longueurs d’onde) ou bien awopariicules métalliques. Cette derniére

possibilité vise des applications dans le domadnahiertz par exemple.

Enfin, un dernier obstacle a été levé par la rétis d’'une fibre optique multimatériaux
microstructurée, en couplant le procédé poudre ldgpé a XLIM et des méthodes plus
conventionnelles que sont le Rod-in-Tube et le IStad-Draw. Ceci ouvre la voie a la
fabrication de fibres optiques composées de pludeds verres différents pour un couplage
des performances de ces verres ou bien un enchaiib@las performances de chacun (par
exemple, enchainement des transmissions optiqueasdas guides d’'ondes « super » large
bande).

Toutes ces réalisations ont permis de montrer gse HOM peuvent présenter des
performances optiques intéressantes dans le visiblénfrarouge proche. Elles semblent
également étre de bonnes candidates pour la giémédat longueurs d’onde dans l'infrarouge

moyen.

Nous proposons de poursuivre le développemenbdesfioptiques multimatériaux a I'aide
du procédé poudre développé durant mon doctorégmmuoent sur la finalisation des FOM
SIiO; :GeQ et N-SF6/Silice.

De plus, il serait intéressant d’étudier la podisébde diminuer les pertes des matériaux
sélectionnés pour la réalisation des FOM a pemégues de 'ordre de quelgques dixiemes de

dB/m. différentes voies seraient a explorer, teijes :

»= Laréalisation en interne de composés d’'une grandeté ;

» La sélection de matiéres premieres pures ;

= L’élimination des groupements hydroxyles dans msdpes ;

» La préparation et le fibrage des préformes poudra®osphere propre ;

= L'utilisation de tubes de silice de grande quabigtique (tels que les tubes Heraeus

Suprasil 300 dont la concentration en OH n’exceaelpppm (L0/Q)).

169



170



CHAPITRE IV. DEVELOPPEMENT
D'UNE METHODE POUR
L'ESTIMATION DE L'INDICE DE
REFRACTION DU CCEUR D'UNE
FIBRE OPTIQUE SUR UNE LARGE
BANDE SPECTRALE

IV.1. INTRODUCTION

Le verre SAL que nous avons utilisé pour composercteur de fibres optiques
multimatériaux réalisées durant mon doctorat étaiverre de composition originale. Nous ne
connaissions donc pas son indice de réfractiomisedarge bande spectrale. Ce parametre est
pourtant indispensable pour la conception de fibmsiques dont les parameétres
optogéomeétriques sont adaptés a une applicati@e {estimations de la longueur d’'onde de
coupure du mode fondamental, de la courbe de digmechromatique, du coefficient non
linéaire etc.).

Cet indice de réfraction peut étre mesuré a I'digl@lusieurs méthodes, dont :

= Un réfractométre d’Abbe (erreur absolue de +/- 2)J&immons] ;

= Un goniométre (+/- 5.16) [Simmons] ;
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= Par interférométrie de phase (+/- 3.6 LfVian] : il s'agit de la mesure de la phase d’un
faisceau dont le chemin optique est modifié parésence d’'un massif sur un des bras de
I'interférométre;

= Par interférométrie hétérodyne (+/- 13 QChiu] : il s'agit de la mesure combinée de
I'intensité et de la phase d’un faisceau dont lkengim optique est modifié par la présence

d’'un massif sur un des bras de l'interférométre.

Ces méthodes sont applicables a des matériaux fejassinous ne disposions que de

poudre de verre SAL.

Pour déterminer l'indice de réfraction de ce vemeus avons alors mesuré le profil
d’indice des fibres multimatériaux que nous avaraisées durant mon doctorat a I'aide d’un
analyseur de fibres optiques de type EXFO NR 920t de principe de fonctionnement
(mesure en champ proche réfracté) a déja été diHfims ce manuscrit (paragraphe 11.3.2.2.2).
Nous avions alors observé lors de ces mesuresjegne des FOM et donc lindice de
réfraction du verre SAL se trouvant dans leurs sosariait avec le diamétre du coeur des
fibres. Cette constatation a été faite a une lomgukonde, celle de la mesure du profil
d’indice des fibres, mais il se pourrait que ceteiation d'indice évolue en fonction de la

longueur d’onde d’un diameétre de cceur a un autre.
Nous devions donc trouver un moyen pour caractécseerre optique inédit pour :
= D’une part, quantifier 'impact de I'étape de figeasur les valeurs et I'allure de la courbe
de l'indice de réfraction du verre SAL en fonctida la longueur d’onde ;
= Drautre part, et surtout, prévoir les performaneesoncevoir des fibres optiques a partir
de ce matériau.
Dans les deux cas, le réfractometre EXFO n’était @uffisant puisqu’il ne permet la
mesure de profil d'indice d’une fibre optique quia unique longueur d’onde.
Nous proposons alors la démarche suivante :
» Les indices de réfraction de cceur et de gaine dibne optique sont liés a la constante de

propagatiorp d’'un mode guidé par la fibre par I'équation d’Hélnitz, soit :

2 2
oO’E +16_E+(k§n(r)2 - —K—jDE =0

or’> ror r2
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E représente la composante transversale du chaufiglie du mode considéng, est le

27 . .
nombre d’'onde tel qué, =7 et x est I'ordre azimutal du mode (il est nul pour ledao

fondamental, ce qui simplifie I'expression).

Il est possible d’extraire de cette équation I'eedde réfraction du cceur de la fibre optique
en connaissant I'évolution en fonction de la longu#onde de la constante de propagation et
de l'indice de réfraction de la gaine de la fibre.

» La constante de propagatifrd’un mode peut étre extrapolée de I'évolution elmps de
groupe absolu de ce mode comme le montre le dgwetopnt de Taylor dg en fonction

de la fréquence du faisceau incident :
1
Ble)= B+ =)+ Blw-a) +.

d"g

da™

avec g, = (

J et m entier positif.
W=t

Le terme dispersif d'ordre 143) vérifie :

Il vient alors,
—_ nG (A)
plA)=-2n [P di v

= L’extrapolation de cette constante de propagatigpadir du temps de groupe absolu
mesuré nécessite donc un calcul intégral dontdaluéon numérique fait apparaitre une
constante d’intégration (noté€l dans la derniére équation). Nous proposons de
déterminer la valeur de cette constante d’intégmapar une résolution analytique de
I'équation d’Helmholtz a partir d’'une mesure dufird’indice de la fibre optique a une

longueur d’onde.

= Le temps de groupe absalg d’'un mode peut étre mesuré sur une large banderajgea
XLIM a l'aide d'un banc de mesures interférométagua faible cohérence de type Mach
Zehnder. Ce montage est couramment utilisé postihation expérimentale de la courbe
de dispersion chromatique:[de fibres optiques.

_07g
01

DC
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IV.2. DETAIL DE LA THEORIE DE LA METHODE

IV.2.1. Les mesures de l'indice de groupe d’un
mode sur une large bande spectrale par

interférométrie temporelle a faible
cohérence

Le banc d’interférométrie a faible cohérence destipach Zehnder, illustré sur la figure

4.1, a été monté a XLIM par Georges Humbert.

incident

‘lllllll [ ] p———

!

Fibre optique sous test

Figure 4.1 : Montage interférométrique large bande d’XLIM

Le faisceau incident est issu de la génération daamtinuum dans une fibre
microstructurée air/silice pompée par un laser Y&G émettant a 1064 nm des impulsions

nanosecondes de puissance moyenne 100 mW.

Il est scindé a I'entrée du banc d’interféroméérikaide d’'un cube séparateur 50/50. L'un
des deux faisceaux suit le chemin tracé en rougdastigure 4.1 : il s’agit du bras de
référence. Un systéme de miroirs dont le déplaceestmmotorisé (position notée z), permet
de modifier le chemin optique du faisceau. Cetjadia retard motorisée est pilotée par un

programme Labview réalisé en interne et peut stadépavec un pas minimal de 100 nm.
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La fibre optique sous test, d’'une longueur de 40ecwiron, est insérée dans le deuxieme
bras de l'interférométre. Une deuxieme ligne arcetéfléchit le faisceau avant gu'’il ne soit
injecté dans la fibre. Elle est positionnée marmedint (position notée.y) et est fixée pour
toutes les mesures réalisées avec la fibre optigugection du faisceau dans la fibre est
réglée pour sélectionner le mode étudié (vérifosapar imagerie en champ proche du mode a

I'extrémité de la fibre). Il s’agit en général dwde fondamental.

Les deux faisceaux se recombinent au niveau d’'stesye de collection, composé d’'un
cube qui réunit les deux faisceaux, d’'une fibreiqye monomode dans laquelle sont
collimatés les signaux superposés et d’'un phototite femtowatt Nlew Focus modéles
2151 pour le visible et 2153 pour I'infrarouge gre

Pour chaque mesure interférométrique, un filtrespdsande est positionné entre la sortie
de la source polychromatique et le cube séparad®i0. Ces filtres permettent de
sélectionner la longueur d’onde de la mesure, amecbande passante pouvant aller jusque
10 nm et une incertitude sur la longueur d’'onde-de€2 nm. Le spectre allant de 400 & 1650

nm peut étre balayé avec un pas de 50 nm.

Il'y a interférence lorsqu’il y a égalité des chemoptiques des deux faisceaux traversant

les deux bras de l'interférométre, soit :

L +2z+L,=L,+227, +L,+n,*L

n. est l'indice de groupe du mode sélectionné et L est la longuela filere optique

testée.

Figure 4.2 : Définition des longueurs caractéristiques des deux bras du

banc de mesures interférométriques d’XLIM
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Une mesure supplémentaire est au préalable réalisée avant que la fiquee cyatit
installée sur le banc de caractérisation. Ceci permet d’'étalonner la valegmd'até I'axe z
(déplacement motorisé des miroirs sur le bras de référence). Pour esttieenon note 7’ la
position des miroirs du bras de référence (gt eelle des miroirs sur le bras ou la fibre
optique sera ensuite placée. Les deux faisceaux issus des deux Hrascdde mesures

interférent lorsque leurs chemins optiques sont identiques, soit:
L+27+L, =L, +27 +L,+L
L'indice de groupe absolun, du mode considéré est alors solution du systeme
d’équations:
L +2z+L,=L,+2z, +L, +n,*"* L
{Ll +27+L,=L,+227  +L, +L
soit :

1+ 2(eref _Zref ) + 2(2_ ZI)

ng = L

Le type d’'interférence présentée ici esttdimporelcar il traduit le retard de transmission
du signal le long de la fibre optique pour une bande spectraleicéhe. Pour chaque
mesure, nous supposons la longueur d’onde exacte et fixe. Laaligetard motorisée est
mise en mouvement sur I'axe z avec un pas réglable. Plus la valelemhin optique du bras
de référence approche celle du bras de la fibre, plus I'intensité daféince augmente. Il

se crée alors un paquet de franges d’interférence, tel que montré sur I4.figure
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g Wm 700 nm
; W 750 nm
3 ~@p- 800nm
E 3 N 850 nm
b g N 900 nm Plaquet'de franges
'g j d'interférence
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_P 950 nm
©
° - 1000 nm
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Qo 1050
2 E & 1100 nm
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- 9 i 1200 nm
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Mirror position (mm) = Z (mm)

Figure 4.3 : Franges d’interférence détectées lors de mesures

d'interférométrie de type temporelle (PCF endlessly monomode)

La largeur de ces paquets de franges est liée a celle de la laasdatp des filtres utilisés.
Plus la largeur de bande sera étroite et plus le paquet de franges stuigsiermation des
fréquences guidées dont le nombre augmente avec la bande pasg#iné. ddans le cas de
la figure 4.3, la variation de la largeur des paquets de franges Idgeeur d’'onde a une
autre est liée a I'utilisation a la fois de filtres passe-bamter(abs FBde bande passante 10
nm) ou d’'un monochromateur (de marglobin Yvoh de résolution 3 nm (donc des paquets

de franges plus larges) lors de la caractérisation de la fibre.

La position spatiale des paquets de franges d’interférence évoluédeagueur d’onde
comme le ferait le temps de groupe absolu du mode considéré. Celie poésente donc un
minimum a la longueur d’onde de dispersion nulle pour laqualididpersion chromatique

(dérivée du temps de groupe) du mode change de signe.

La valeur de z pour chaque intervalle spectral testé est extraite des mesures
d’interférométrie en estimant la position centrale du paquet de frangdasrfdiances

correspondant (pour lesquelles I'enveloppe des franges montre ses extrema).

Ce montage interférométrique a faible cohérence peut également étrepotilifaire des
mesures suivant une méthode de tgpectrale Dans ce cas de figure, la source est laissée
polychromatique et la position de la ligne a retard motorisée . fiL’acquisition du
spectre de transmission de la fibre de collection est réalisée a I'aide dlyseam de spectre

optique OSA en anglais). La zone spectrale d’interférence est repérée par la forme
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sinusoidale de la courbe de transmission autour de la longueudedd@imterférence.
Plusieurs mesures sont effectuées pour différentes positions mideiss du bras de

référence.

Cette technique permet des temps d’'acquisition plus faibles @ues de cas
d’interférométrie temporelle. Mais elle nécessite que la fibre optigstée soit monomode
sur la plage de longueurs d'onde étudiée. En effet, les interférencesdenwemodes
différents et le faisceau de référence peuvent se superposer et entrainer une défdimati
spectre de transmission. Dans ce cas de figure, la longueur d’onde éferied pour chaque

mode ne peut plus étre déterminée.

Dans le cas d’interférométrie temporelle, le déplacement de la ligne aestdim (pas de
guelques centaines de nanometres) rendant possible la discrétdegiatifférents modes
pouvant étre guidés et interférer. Chaque paquet de franges d'interférengespes a

chaque mode guidé. Ce constat est également valable concernant &apotades modes.

Dans notre cas, ne connaissant ni l'indice de réfraction du verre camipesceur de la
fibre optique ni sa longueur d’onde de coupure (du mode fondamemtal, avons choisi

d’utiliser ce banc de mesures de fagon temporelle.

Ces mesures interféerométriques de l'indice de groupe d’'un mode sur geebkmde
spectrale permettent d’estimer l'allure de la courbe de la constante degtropay mode en

fonction de la longueur d’onde. En effet, rappelons que :

=14 2 2a) * A2 2)
L
Pour cette fois, obtenir les valeurs pour chaque longueur d’onde téecoettante de
propagation, il est nécessaire de déterminer la constante d’intég@itioG’est dans ce but
gu’'une mesure du profil d’indice est réalisée sur le troncon de fibigueptesté sur le banc

d’interférométrie.

Le second élément essentiel a I'application de notre méthode estedogitactometre
EXFO NR 9200.
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IV.2.2. Mesure du profil d’indice de la fibre
optique

Une mesure du profil d’indice de la fibre optique est réalisée a I'aid&EXEO NR 9200
disponible a XLIM pour déterminer, a la longueur d’'oige 667,94 nm, I'indice du cceur et
de la gaine de la fibre avec des incertitudes de*Ipb@r les indices et 0,5 um pour le rayon

du coeur de la fibre.

Ces données sont nécessaires pour calculer la valefradi, a partir de I'équation

d’Helmholtz et déterminer ensuite la constante d’intégration, tee q
ng A
Cl = B(A,) +2n{j‘;—2()d/l}

Nous avons élaboré un algorithme a l'aide du logiciel de calcul Mét&lgui permet de

4o

résoudre analytiquement I'équation d’Helmholtz dans le cas de fibrigsiept saut d’indice
et gaine infinie dont lAn est peu élevé (condition du guidage faible). Dans ce cas de,figu
la solution de cette expression se présente sous la forme :

( ‘JIK (U) + KIK (V) j[ 2nfoeur‘] II( (U) + ZnsaineK IK (V)] = 'BZKZ(i +ij

ud, (u) v.K,(v) uJ, (u) v.J, (V) uz  v2

avec .

V2 = U2 + VZ = a2 koz(ncoeur2 - ngainez)

u2 = a2 koz(ﬂcoeur2 - r]EFF 2)

VZ = a2 kOz(ﬂEFF 2= ngainez)

V est la fréquence réduite normalisée. a reprédemtson du cceur de la fibre optiquk.

est la fonction de Bessel d'ordre et K, est la fonction de Bessel modifiée de seconde

espéce d’ordre . nere est I'indice effectif du mode considéré, tel gdes k, Ng- -

Notre programme utilise le principe de la dichoterat sa résolution a été fixée &'10l

permet soit d’estime a partir den__, etn_. . OU au contrairen

coeur gaine

ooy & AN dep et Nyaine -

Grace a la mesure du profil d’indice de la fibreigqye et a cet algorithme, nous avons
désormais acces a I'évolution de l'indice effechif mode fondamental sur une large bande
spectrale :
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-A ¢ngA
nEFF(/])zTJ'%d/] +ClI

Cette technique peut étre étendue aux modes dosineérieurs. Il suffit de sélectionner
I'ordre étudié lors des mesures d’interférométpectrale en modifiant I'injection du faisceau

incident dans la fibre optique.

IV.2.3. Estimation de l'indice de réfraction du

cceur d'une fibre optique sur une large
bande spectrale

Nous connaissons la nature du verre qui compogaitee optique de nos FOM. Il s’agit de

silice pure dont la formule de Sellmeier est bienraie.

Nous connaissons grace a notre méthode, I'évoludmha constante de propagation du

mode fondamental sur une large bande spectrale.

La résolution de I'équation d’Helmholtz permet alate déterminer I'indice de réfraction
du cceur de la fibre optique testée sur un largervatle spectral (allant d’au moins 600 a

1650 nm) dans le cas d’'une géométrie simple deggpéed’indice.

Nous avons testé cette méthode sur une fibre siiceomode standard pour vérifier la

pertinence d’une telle technique de caractérisatorerres / fibres optiques.

IV.3. APPLICATION DE LA METHODE A UNE
FIBRE MONOMODE STANDARD

La fibre monomode standard que nous avons testé, fabriquée par I'entreprise suisse
Silitec Fibers SAréférence DFS02U). Cette fibre est composée dyaiiee optique en silice
(que nous considérerons pure) et d’'un coeur coastitusilice dopée germanium (structure

caractéristique d’'une fibre de type SMF de Corning)
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Tableau 4.1 : Principales caractéristiques de la fibre monomode

standard DFS02U proposée par Silitec Fibers SA

- - Ouverture
Dimensions Numérique Ac Azpw
9/125 ym 0,13 1289-1297 nm | 1314 nm

Les mesure

s d'interférométrie ont été effectuéesuautrongon de 38,4 +/- 0,025 cm de

fibre sur la bande spectrale allant de 600 a 1600 n

50 -

o
|

O
o
|

-100 -

-150 -

-200 -

-250 -

Dispersion chromatique (ps/nm/km)

-300

Figure 4.

600 800 1000 1200 1400 1600

Longueur d'onde (nm)

4 : Courbe de dispersion chromatique de la fibre monomode

testée sur le banc d’interférométrie a faible cohérence

La longueur

d’onde de dispersion nulle déduiterdesures d’interférométrie est 1320 nm.

Le faible écart avec la donnée du fabricant (136%) nonfirme la précision du banc de

caractérisation

(erreur relative de 0,5%).

Nous avons ensuite estimé I'’évolution de l'indidéeeif du mode fondamental et de

I'indice de réfraction du cceur de la fibre a pade ces mesures interféerométriques. La

mesure de profil d’'indice réalisée sur ce trongerfidre a confirmé les valeurs da et du

diamétre du cceur données par le fournisseur.

La figure 4.5 montre I'allure de la courbe de licg de réfraction du verre de silice dopée

germanium qui compose le coeur de la fibre monorstatedard.
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1.465
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Indice effectif du mode LPO1
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1.445 _K ....................................... ‘" “-_\\

Indice de réfraction de la gaine
(Formule de Sellmeier de la silice pure)

Indice

1.435 | T | T |
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Figure 4.5 : Courbes des indices effectifs du mode fondamental et de
réfraction du verre SiO, :Ge0O, composant le cceur de la fibre monomode

standard

Il existe une formule de Sellmeier pour les verdessilice dopée GeOpour laquelle
I'indice de réfraction dépend a la fois de la loegud’onde et de la concentration en oxyde
de germanium dans le verre. Dans le cas de la fiptigue testée, nous considérons que la
concentration de cet oxyde dans le verre est d&28)80laire, ce qui est le cas des fibres de

types SMF.
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Figure 4.6 : Comparaison des courbes des indices de réfraction du
méme verre selon que ces valeurs soient estimées par notre méthode ou

bien par une formule de Sellmeier

La figure 4.6 présente les courbes d’indice deantion du verre Si©:GeQ qui compose
le cceur de la fibre silice monomode testée danadeou une formule de Sellmeier est utilisée
et dans le cas ou les valeurs ont été détermirgreaqire méthode. La similitude des deux
courbes montre que notre technique donne des a&sattisfaisants. Nous avons profité de ce
premier test pour déterminer l'incertitude expérnade de cette technique de caractérisation
d’indice de réfraction sur une large bande spextral

IV.4. ESTIMATION EXPERIMENTALE DE
L'INCERTITUDE DE LA METHODE

Une modélisation de la fibre optique monomode stehcest réalisée en utilisant la
formule de Sellmeier de S}O 3,35% Ge@ pour l'indice de réfraction du cceur. L'évolution
de l'indice de groupe du mode fondamental sur warelb spectrale allant de 600 a 1650 nm a
ainsi été estimée de facon théorique. Ces valemscomparées a l'indice de groupe absolu
mesuré sur le banc interférométrique. La figured&drit I'erreur absolue entre les valeurs de

ces deux indices.
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Figure 4.7 : Erreur absolue de la méthode sur ng déterminée de facon

expérimentale sur une fibre silice monomode standard

L'incertitude de la méthode sur I'indice de growgs donc supérieure a 1:36ur la bande
spectrale étudiée. Cette valeur est élevée, maisalations correctives seront proposées plus

loin qui permettront de diminuer cette erreur.

Nous avons ensuite repris les deux courbes d’indieeréfraction de la figure 4.6.
Lillustration montrait que les valeurs d’indiceébrique et expérimentale étaient similaires
mais un écart de plus en plus significatif se cea&e elles dés que la longueur d’onde
s’éloigne de\, (fréquence spatiale a laquelle la mesure de padfidice a été réalisée et la

constante d’intégration été déterminée), commedstra la figure 4.8.
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Figure 4.8 : Erreur absolue sur I'estimation de I'indice de réfraction du
cceur d’une fibre monomode standard par rapport a une formule de

Sellmeier adaptée au verre étudié

L’erreur absolue sur l'indice de réfraction du coeler la fibre est nulle & la longueur
d'onde Ao. Ce paramétre a en effet été déterminé par une@rmescette longueur d’onde.
Nous remarquons également que la courbe de I'eaksolue de I'indice de réfraction du

verre présente des valeurs symétriques autols.de

L'incertitude de la méthode est inférieure & T Bdir une bande spectrale de largeur d’au

moins 500 nm (de 600 & 1100 nm). Elle diminue jis@u10* pour A = A, £100nm et est
de I'ordre de 18 pour une longueur d’onde distante de 1 prige

L’erreur absolue de cette méthode pourrait étrériafire & 1.1 sur une bande spectrale
de largeur utile d’au moins 800 nm en décalantolaglieur d’'onde de mesure du profil
d’indice vers les plus hautes longueurs d’ondesci €erait rendu possible grace a la symétrie

de la courbe d’incertitude sur I'indice de réfraatiautour de la longueur d’onile

L'incertitude expérimentale de notre méthode estcdte I'ordre de 16 pour les mesures
d’indice de groupe absolu et pour I'estimation ‘delice de réfraction du verre qui compose

le cceur de la fibre optique.

Nous avons étudié la possibilité de calculer deordathéorique l'incertitude de cette
méthode en prenant en compte l'incertitude de obhaguameétre optogéométrique de la fibre
et des bancs de caractérisation.
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IV.5. CALCUL DE L'INCERTITUDE DE LA
METHODE

L’estimation de l'incertitude d’'une méthode expésmuale suit des régles de calcul, telles
que :

= Sjc=azxbh, alorsAc=Aa+Ab ;

= Sic=axb ou c:%,alors%:%+%b.

Nous avons :
B(1)= —2ﬂjn‘;—(2/])d/1 +Cl

L'incertitude de la méthode sur l'indice de réfiantdu cceur de la fibre est liée a celle sur

la constante de propagation telle que :

A[IB] [Nere
B

Nous considérons quA[n] = A[nEFF] car l'indice de réefraction est déterminé a paiés

B=KNg = A[r‘] = A[r‘EFF] =

valeurs d'indice effectif & I'aide d’un algorithndent la résolution est de 1

L’incertitude sur l'indice de réfraction du verrestiené par notre méthode est donc
principalement liée aux erreurs sur la longueumd® (ou plutdt la bande spectrale) de

chaque mesure interférométriqtﬁ{A] et les mesures d'indice de groupe absa[lmG]
associées et sur la détermination de la constantégtation A[CI].

Nous avons donc identifié les incertitudes de cess tfacteurs d’erreur pour voir leur

contribution propre a l'incertitude de la méthode I&ndice de réfraction estimé.

IV.5.1. Incertitude sur la longueur d’'onde des
mesures interféromeétriques

A[)l] correspond a l'incertitude sur la bande passaesefitires utilisés pour les mesures

interférométriques. Sa valeur est donnée par lectaft et vaut 2 nm.

Il est possible de réduire cette valeur et donddinson impact suA[n] en:

= ytilisant des filtres passe bande pour Iesque!l[els] serait plus faible ;
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= étalonnant les filtres disponibles a l'aide d’uralyseur de spectre optique pour connaitre

une valeur plus précise de la longueur d'onde deunee

IV.5.2. Incertitude sur les mesures d’indice de

groupe absolu

A[nG] est liée a I'incertitude sur les mesures de zifjposde la ligne a retard motorisée

pour chaque\), z.r (position de la ligne a retard manuelle), z' gt;Zpositions des lignes a
retard pour I'étalonnage du banc interféerométrigee)l (longueur de la fibre testée) en

utilisant la relation d’équivalence des cheminsaqms du montage étalonné. Il vient :

si]n ( 2(A[z';f(]ZI+ A_[jff ]: ZAEz]Z; Az | A[LL]J

ref

Or A[z] = A[z]=100nm (pas minimal de déplacement de la ligne & retactorisée),

A[z,ef]:A[z,efJ:O,S mm (lecture de la régle graduée de la ligne a retamhuelle) et

A[L] = 05 mm (mesure manuelle au réglet). Le calcuIA{eG] dans le cas d’une fibre silice

de longueur d’environ 40 cm donne une valeur mogede I'ordre de 18 sur la bande
spectrale allant de 600 a 1650 nm, ce qui corrabpdiordre de grandeur de I'erreur absolue

déterminée expérimentalement.
Pour réduire&[nG], il faudrait par exemple :
= utiliser un programme qui identifierait les envglep des paquets de franges pour

extrapoler de facon plus précise la position de é&rema. Pour I'heure, cette position

est définie manuellement sur le graphique des &sng

= remplacer la ligne a retard manuelle positionnée lsubras de la fibre du banc
d’interférométrie par une ligne a retard motorisdentique a celle disposée sur le bras de
référence, pour laguelle la résolution spatialelest00 nm ;

= améliorer la qualité de la mesure de la longueutrdngcon de fibre testé par un autre

moyen que le réglet ;
= augmenter la longueur de la fibre optique testée.

Dans ces conditions, nous avons estimé que l'igdet sur les mesures d’indice de

groupe absolu serait inférieure &*1.@e qui est trés encourageant.
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IV.5.3. Incertitude sur la détermination de la

constante d’intégration

A[CI] est déterminée a partir de la constante de proipagdu mode fondamental calculée

a l'aide des résultats de la mesure du profil diedle la fibre optique a 667,94 nm, soit :
ale]= ala)]
Or,
Alnge: (A
alp0] = Ay A=)
EFF /]o

Donc,

_ 1 1 Aln(A)]
AlB()] = B0

L'incertitude moyenne sur la constante d'intégnatést estimée dans le cas d’une fibre de

type SMF & quelques ion™. Pour comparaison, les valeurs usuelles de lataotes de

propagation du mode fondamental guidé dans ureftete sont de I'ordre de $@ 10 m™.

La contribution de l'incertitude sur la détermimattide la constante d’intégration a I'erreur
de la méthode sur l'indice de réfraction est dostimeée a quelques TOCette erreur est liée
a l'appareil de mesure et pour I'heure, aucun asystéme de mesure de profil d’'indice ne

donne a notre connaissance de meilleurs résultatsrme d’'incertitude de mesure.
L’incertitude théoriqu&[n] de la méthode ne pourra donc pas étre diminuéessous de

10* malgré les mesures correctives proposées casaitelimitée paﬂ[CI]. Mais une telle

valeur positionnerait notre méthode a un niveas atisfaisant face a I'état de l'art des
techniques de caractérisation des verres/fibragums sur une large bande spectrale.

IV.6. POSITIONNEMENT DE LA METHODE VIS-A-
VIS DE L'ETAT DE L’'ART

La méthode présentée ici propose d’estimer I'indieeréfraction du cceur d’'une fibre

optique sur une large bande spectrale a I'aide elunaes interférométriques.

Son incertitude théorique ou expérimentale estaddre de 10 pour I'indice de réfraction

et I'indice effectif du mode fondamental sur uneyabande spectrale.
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Notre méthode est donc aussi pertinente que lanmel§ndice de réfraction sur matériaux
massifs par réfractométrie dont I'incertitude desore est estimée a 2:i@our chaque
longueur d’onde testée.

Nous proposons également une erreur sur l'indicgrdepe qui peut étre inférieure 810
en modifiant quelques éléments du banc de mesuer$drométriques.

Dans le cas de fibres optiques, Kardas et Radzefidezdas] ont présenté en 2009 une
méthode qui permet d’estimer les indices de graetpeffectif du mode fondamental sur la
plage de longueurs d’onde 1000-1700 nm en utilisaetméthode interférométrique de type
spectrale. lls ont rapporté une erreur sur l'indéétectif de 2.1¢ dans le cas d'une fibre
optique & structure simple, 6:4@ans le cas d’une PCF et une incertitude inféeieud.1¢

sur I'indice de groupe mesuré.

Nous présentons des valeurs d'incertitudes siresa@ux leurs (dans le cas ou nous

effectuons les mesures correctives proposées plut3. h

Par contre, les auteurs n’exploitent pas entierénies résultats de leur technique
interférométrique tel que nous le faisons. lls n’pas poursuivi leurs calculs pour estimer
I'indice de réfraction du verre composant le coees tibres optiques gqu’ils avaient testées.
Dans notre cas, c’est essentiellement cette doguiéeous intéressait. De plus, ils ont utilisé
une méthode interférométrique a faible cohérendypmke spectrale, ce qui limite I'application
de leur technique aux fibres qui sont unimodaledesdomaine de longueurs d’onde étudié.
Les deux polarisations du mode fondamentap,L&oivent également étre correctement

distinguées dans ce cas de figure.

Dans notre cas, la méthode est applicable auxsfibptiques monomodes ou multimodes,
et donc elle est valable sur une plus large bapeetsale. Elle est également adaptée aux

verres a faible ou fort indice de réfraction et ggométries simples ou microstructurées.

Dans l'attente des mesures correctives envisagées, avons appliqué notre méthode a
une FOM réalisée durant mon travail de thése, celig le coeur est composée du verre SAL
pour estimer I'évolution en fonction de la longualionde de I'indice de réfraction de ce

verre de composition inédite.
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IV.7. UTILISATION DE LA METHODE POUR LA
CARACTERISATION DU VERRE SAL (CAS DE

LA FOM-S2)

Le tableau 4.2 rappelle les principales caract§tiss optogéomeétriques de la FOM-S2.
Cette fibre est composée d’'un cceur en verre SAtrédanthano-aluminosilicate) et d’'une

gaine optique en silice.

Tableau 4.2: Caractéristiques générales de la fibre FOM-S2

Diamétre du An mesuré a Ac estimé a
coaur 667,9 nm partir du An
FOM-S2 5um 11.10°3 1160 nm

La dispersion chromatique de la fibore FOM-S2 a #étésurée a l'aide du banc
d’interférométrie. La longueur d’onde de dispersiutle de cette fibre a été mesurée a 1445

nm.

50 -

-50
-100 ~
-150 ~

-200 +

-300 . . . . . . i
600 800 1000 1200 1400 1600
Longueur d'onde (nm)

Dispersion Chromatique (ps/nm.km)

Figure 4.9 : Courbe de dispersion chromatique de la FOM-S2 mesurée

par interférométrie temporelle a faible cohérence a XLIM
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Figure 4.10 : Dispersions des indices de groupe absolu et effectif du
mode fondamental et de l'indice de réfraction du verre SAL constituant le
coeur de la FOM-S2

A partir de ces données et d'une mesure de profitlide de la fibre réalisée grace a
'EXFO (résultats donnés dans le tableau 4.2), #t& possible d’estimer I'évolution de
I'indice effectif du mode fondamental guidé dansdeur de la FOM-S2, ainsi que de l'indice
du verre SAL sur la bande spectrale allant de 6065% nm, comme le montre la figure 4.10.

L’indice effectif du mode L a été déterminé a partir de I'équation d’Helmhalens
laguelle ont été insérés l'indice du verre SALrestipar la méthode et celui de la gaine de la
fibre optique (formule de Sellmeier de la silicergyu Le résultat a permis de déterminer la
longueur d’onde de coupure de ce mode a 1150 nquiceorrespond a la valeur calculée a

partir de la mesure du profil d'indice a 667,94 (Xh60 nm).
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Figure 4.11 : Dispersions des indices ng, Nere(LPo1), Nerr(LP11) €t Neoeur
de la fibre FOM-S2, déterminées a |'aide de notre méthode

interférométrique

La caractérisation de la FOM-S2 et plus spécifigpetnrdu verre SAL nous a permis
d’estimer de nombreux parametres tels que la digper chromatique de fibres
multimatériaux composées de ce méme verre. Graetté& méthode, nous avons pu prévoir
et adapter les parametres géométriques de notraigree fibre optique multimatériaux
microstructurée verre/air/silice (la FOM-SAS présen en fin de chapitre 3) dont

I'application visait la génération d’effets nondires.

IV.8. EXEMPLES D'AUTRES APPLICATIONS
POSSIBLES DE LA METHODE

Outre la prévision des performances optiqgues de®d] cette méthode permettra de
caractériser des verres de compositions inéditegeNechnique peut en effet étre adaptée a
I'étude de matériaux massifs. Ce constat est daypdus important qu'il est envisagé a
XLIM I'élaboration de verres optiques qui devromteécaractérisés avant d’étre utilisés pour

la fabrication de fibres.

Trois autres idées peuvent également étre proposées
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Dans un premier temps, cette méthode peut vériieconservation de l'indice de
réfraction de matériaux au cours de I'étape deafibren comparant I'indice mesuré dans un
verre massif et celui lorsque le verre a été étirge trouve dans le cceur d’une fibre optique.
Lors du fibrage a haute température, la matiere¢ peunodifier sous I'action de phénomenes
tels que la diffusion, I'évaporation de composéfaties, la contamination par I'humidité
ambiante du verre fondu etc., pouvant entrainer var@tion de l'indice de réfraction du

matériau sur un large spectre.

Dans un second temps, notre méthode peut quantéfieariation d’'indice liée a des
contraintes mécaniques qui se sont créées lordbhgé a cause par exemple de la présence
de deux verres de nature thermomécanique differebés tensions peuvent influencer
I'indice de réfraction du verre sous tension. L’ditojple des contraintes mécaniques présentes
dans le cceur de la fibre pourrait étre indirectentéaluite de ces mesures. Un test pourrait

étre envisagé avec une fibre optique de ®aedapour valider ce propos.

Cette proposition n’est pertinente que si la défére d’'indice générée par les contraintes
mécaniques est supérieure d’au moins un ordreawegur a l'incertitude de la méthode que

Nous proposons.

Dans un troisieme temps, la température du milidlwueénce l'indice de réfraction d’'un
verre optique. Cette méthode pourrait aussi éiliség pour définir la sensibilité au gradient

thermique de l'indice d’un verre de compositiorgorale.

IV.9. CONCLUSION

Nous avons présenté dans ce dernier chapitre utleod® basée sur l'interférométrie
temporelle a faible cohérence qui permet de medimeice de groupe absolu et d’estimer
I'indice effectif d’'un mode sur une large bandedpde dans une fibre optique de structure
simple ou microstructurée et par extension, delide de réfraction du verre qui compose le

cceur d’'une fibre a structure simple sur le mémervwatle de longueurs d’onde.

Cette technique nous a été tres utile pour cafaetéun verre de composition originale, le
verre SAL, qui a été utilisé pour la réalisationFf@M. Cette étape a été indispensable pour la

fabrication de notre premiere fibre optique multiémeux microstructurée (la FOM-SAS).

Nous prévoyons de tester d’autres fibres multiniat&rréalisées a partir de ce verre inédit
pour quantifier 'impact de I'étape de fibrage etaiametre du coeur de ces fibres sur I'indice

de réfraction du verre SAL.
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Nous avons estimé l'incertitude de cette méthodeéementalement et théoriquement a
102 sur lindice de réfraction du cceur de fibres opdis| & structure simple sur une large
bande spectrale. Elle a été déterminée expérineenéait & 1.16 pour les mesures d’indices
de groupe mais nous proposons des solutions goigteEmt de diminuer cette valeur &*10
voire moins. L’incertitude de notre méthode estt@me ordre de grandeur que I'état de I'art
des technigues de caractérisation des indices algpgrou effectif de mode et d'indice de
réfraction de verres ou de fibres optiques.

Quelques unes des modifications suggérées pourininution de l'erreur de notre
méthode seront réalisées dans les prochains neoiplacement de la ligne a retard manuelle,
étalonnage des filtres passe bande etc.). Nousoywég également de tester une fibre
microstructurée pour valider I'utilisation de notre&éthode a ce type de géométrie mettant en

jeu de fortsAn.
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J’ai mis en évidence au cours des trois annéesotledmctorat qu’il est d'une part possible
de réaliser des fibres optiques multimatériaux cosBps de plusieurs matériaux de natures
optique et thermomécanique différentes, et d’apimet, que ces FOM présentaient des
performances optiques dans le domaine linéaireggpaptiques, dispersion chromatique) et
non linéaire (génération de longueurs d’ondes, rtigle NL équivalent a celui de PCF
air/silice) trés satisfaisantes. Ces fibres offidmtarges perspectives de réalisations originales
débouchant sur le développement de guides d’oncesteurs ou sources fibrés pour
I'infrarouge moyen, domaine de longueur d’ondesoeapeu accessible.

Pour la fabrication de nos FOM, nous avons intégneht développé un procédé basé sur
I'utilisation de poudres de verre. Une grande padt mon doctorat a été consacrée a étudier
I'impact de la granulométrie, du coefficient deathition et des températures caractéristiques
des poudres de verre utilisées sur la stabilitéétigpe de fibrage et de la structure fibrée. Ce
procédé est aujourd’hui validé et nous savons déasrprévoir au cas par cas les conditions
idéales de préparation des préformes poreusesrfdiores du coeur et de la gaine, traitement

thermique avant fibrage ou pas etc.).

Grace a cette méthode, nous avons réalisé desotrergcamétriques de fibres optiques
multimatériaux a structure simple ou microstrucdgré dont les pertes optiques sont

semblables aux pertes du matériau guidant (autodBdm).

Ces fibres ont été réalisées a partir de différgatses dans le but de valider la diversité
des possibilités qu’'offre notre procédé poudre. hesres utilisés étaient soit de type
commercial (tels que la cordiérite ou le verre N6Boit des compositions verrieres
originales élaborées en laboratoire (tels queligesiiopée a I'oxyde de germanium — IPGP -
et le verre lanthano-aluminosilicate - IPHT). Lligation de ces verres inédits a été effectuée

dans le cadre de collaborations et de projets a®erehe avec ces instituts.

La réalisation de FOM SAL/Silice a structure simme microstructurées congues en
collaboration avec I'lPHT de lena sont supportés pa projet international en cours
(NEODIN). Il est attendu des fibres a structuremerdont les pertes sont faibles sur un large
spectre et le cceur est composé d’'un verre ayaimdice non linéaire plus élevé que celui de
la silice, de générer des longueurs d’ondes damfsafouge proche a moyen par pompage a
1550 nm. Nous avons prouvé la création d’'un tetgédaement spectral dans un metre de
fibre dont le mécanisme de formation et la borngéseure doivent encore étre définis. La
méthode de caractérisation interférométrique d@yade lors de ma thése sera trés utile pour

caractériser les fibres multimatériaux réalisées.
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La réalisation de fibres optiques a base de silagee germanium est toujours a I'étude et
permet un rapprochement avec l'institut IPGP ddasPgui est spécialisé dans les verres et
contribue également a I'étude technique de I'imphcta porosité ou de la nature des verres

sur les procédés de fabrication de préformes ogsiqu

La fibre a structure simple N-SF6/Silice est tougoen cours de développement. Une
étude théorique a montré que ce type de structéseptait un fort coefficient non linéaire et
une longueur d’onde de dispersion nulle ajustadti€lonc un comportement similaire a celui
de PCF air/silice, a I'exception pres que la FOMsente un diamétre plus grand et un seuil
de dommage aux fortes puissances d’injection geang@éNous proposons d’utiliser une gaine
en verre borosilicaté pour diminuer la températiedibrage de la FOM et réaliser une fibre a
saut d’indice, fortAn et faibles pertes optiques qui pourrait étreéeestans son régime de
dispersion anormale a 1550 nm a l'aide d'un lasertype erbium, pour la création de

longueurs d’ondes dans I'infrarouge moyen.

Cette these a été un travail d'ouverture vers lgeld@pement de fibres optiques
multimatériaux et vers la généralisation du ProcBdadre Modifié. S’il n'a pas permis la
réalisation concréte d’'un guide d’onde ou d’'unersewour I'infrarouge moyen, objectif de
départ de ce doctorat, utile pour des applicatides détection ou de contre-mesures
optroniques, il a permis de relever le défi tecbgaue que nous nous étions posé en 2007
sur la réalisation de ces structures inéditesidd’de poudre de verres. Nous avons rencontré
au fil de 'avancement de nos travaux de nombreerxous technologiques que nous avons
tenté de lever un a un. Ces interrogations portaiassi bien sur les domaines de I'optique,
de la mécanique et de la thermique, avec une grawmeinante d’ingénierie pour le
développement du Procédé Poudre Modifié. Beaucdmfodnations sont donc présentes
dans ce manuscrit et méme si des solutions nepsenéncore apportées a tous les problemes
soulevés, nous avons su proposer de nombreusesdeigflexion pour que ce travail suscite
I'intérét et la curiosité d’acteurs des domained'agtique et des matériaux et tisse peu a peu

un lien étroit entre ces thématiques de recherche.

Le concept des FOM et du PPM ouvre de nombreusespgutives de réalisation de
nouveaux composants pour de nouvelles applicatione. thése a débuté a XLIM sur la
conception de fibres optique multimatériaux tréginales composées d’'un cceur métallique
ou amorphe dopé aux nanoparticules métalliques.aljit de concevoir des composants

miniaturisés pour des applications dans le domdi@ehertz ou électronique. Un projet
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international porté par XLIM, Silitec Fibers SA [HAP de Berne est actuellement en cours

sur ce sujet.

Mais de nombreuses autres perspectives de traeaivemt étre citées telles que la
réalisation de fibres multimatériaux a cceur cristalpour des applications dans
I'électronique, ou bien la réalisation de fibresltiwerres pour réaliser des guides d’onde trés
large bande (chacun des verres est sélectionné @gooe part, sa transmission dans un
domaine de longueurs d’onde spécifique et d’auart, ple telle sorte que tous les domaines
transmis de tous les verres se succedent parfaitroe bien la généralisation des lasers
polychromatiques par multiluminescence de diff&sevitrres dopés aux ions terre rare ou
métalliques, ou bien la réalisation de fibres apgi verre/silice ou verre/air/silice dont le
potentiel non linéaire est décuplé par dopage drewaeja a fort indice non linéaire (de type

N-SF6) aux particules métalliques de taille adaftdiero a nano) etc.
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Annexe : Expressions analytiques de

quelques performances des fibres optiques

Parametres Fibre Saut d’'Indice Fibre Microstructurée
5 Indice de 1 _a,
% réfraction n2-1_ A2
IS
= Dispersion Dc _-Adn
du materiau c 02
o _ g, (n2+ 2 (n2-1p
= , =
\g A8nhay, N
= Coefficient A= (n2-1)
S na, x® ety® AT
‘qEJ s_MpN
S 127
Q
B - -
& Coefficient _2m,
S non linéaire AA
An =N, Nesy
An An = Iﬂlcoeur - ngaine S
niSM = I:'nziir + (l_ I:)rlszilice
A\? -1/2
— ff
% ON ON = r]coeurz - r]gainez ON = (14- ”?j
S
©
3
3 27 2n
% Fréquence V= 7aON V,, = e N2 o = Niau
. normalisée
\% Coupure> V=2.405 Coupure> V=2.405
3 Constante de
a ropagation _2n _2n
ptra?]S\g/erse W= 7 n:ff - nSaine Weff - 7aeff n:ff - nIESM
normalisée
Constante
. . 27 27
d’atténuation U= o N2 e — N Uy = e n2 .. — N
normalisée
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Résumeé :La réalisation de guides d’onde ou de sources fiatrarouge moyen nécessite
I'utilisation de verres optiques autres que lacsilgqui sont souvent fragiles, chers et difficiles
a mettre en ceuvre, surtout pour la conception de RBGus avons proposé de développer la
géomeétrie inédite des fibres optiques multimatéridant seule la zone active est composée
du verre performant. Une gaine en silice protegeokr d’attaque mécanique ou chimique
possible. Certains verres optiques permettentdiisedion de fibres verre/silice a forkn et
des coefficients NL similaires & ceux de PCF air&zeUn procédé, basé sur l'utilisation de
poudres, a été développé pour la réalisation de EDNE fibres plus conventionnelles dont
les pertes optiques sont de I'ordre des perteimggiques au matériau. Cette méthode peut étre
adaptée a tout type de verre sous forme de poudeste&ompatible aux procédés Rod-in-
Tube et Stack-and-Draw pour la conception de filonedtimatériaux microstructurées. Une
méthode interférométrique a également été dévetoppér caractériser lI'indice de réfraction

de verres originaux présents dans le coeur delres fsur une large bande spectrale.

Mots-clés : Fibres optiques multimatériaux, poudres de verreoptigue, matériaux,

thermique et mécanique

Abstract: The realization of far infrared optical fibresvaaveguides or light sources need
special optical glasses which are sometimes exyenirittle and difficult to use for PCF’s
drawing. To overcome those drawbacks, we purpdsedealization of multimaterials optical
fibres for which only the core material is composédhe performed glass and the high fibre
strength is allowed thanks to the pure silica dliagildSuch glass/silica fibres present hitgyh
and non linear coefficients comparable to all gR€$. We have also developed a process to
realize these fibres, based on the use of powderatrials and compatible with PCF
realizations. Optical losses of the multimateridtses presented here are a few dB/m in the
near infrared band. Moreover, an interferometrichoe has also been developed to estimate

the optical fibre core material refractive indexawide wavelength band.

Keywords: Multimaterials optical fibres, glass powder, opti@al, material, thermal and

mechanical considerations
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