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CARACTERISATION

DES NANOCONTACTS
D’UN REVETEMENT OPTIQUE
DU LASER MEGAJOULE

Les revéetements antireflets
des composants optiques du
Laser Mégajoule sont realisés

en utilisant le procédé sol-

gel. Ces revétements sont
constitués d’'un empilement
aleatoire de nanoparticules

de silice d’environ 10 nm de
diamétre. L'article [} décrit le
suivi des propriétés physico-
chimiques de ces revétements
grace a un ensemble de
caractérisations allant de la
solution sol-gel initiale jusqu’a
la mesure des forces des
contacts entre nanoparticules
dans la couche. Cette etude
fondamentale d’un procédé
trés robuste permet d’avoir un
controle total de 'ensemble

du processus en termes de
propriétes physiques et de
reproductibilite, et de minimiser
a terme les colts de production
et de maintenance des optiques
du Laser Mégajoule.

Figure 1
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3 cuimee

a préparation des films de nanopar-

ticules de silice cst schématisée sur

la figure 1. Ces films sont déposés

sur des composants optiques en

utilisant la rechnique du dip-coa-

ting (crempage-retrait d'un substrat dans

la solution de silice colloidale). T.a tenue

mécanique du film est améliorée par un

post-traitement a 'am moniaque qui permet

de créer une interconnexion entre nanopar-
ticules de silice par liaisons covalentes.

La transformation des nanocontacts

d’interaction faible en contacts covalents

a été suivie et controlée grice a différentes
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méthodes lors du procédé. Tout d'abord,
la spectroscopic infrarouge a ¢té utilisée
pour montrer 1'évolution de la narure
des liaisons qui régissent I'énergie de
surface des nanostructures. Le passage
de liaisons faibles a des liaisons hvdro-
geéne, voire covalentes, a été mis en évi-
dence et saccompagne de variations de la
balance hydrophile/hydrophobe du film
oprique, induisant une modification de
surface. Une autre technique non des-
tructive d'optoacoustique ultrarapide
(laser pompe-sonde femtoseconde) a
été employée afin d’évaluer de maniére

CH,CH,0H

!lnﬁi:;y‘:‘iﬁ:’qu‘ Ll

Sop?
ua.‘!

b L
)

—

Ez".\'apnrniinn

—

Dip Coating

H,0+ NH,
Catalyseur

s

o 1S,
“.

.11 3

R T

H.,O

CH,CH,OH

Transformation de liaison Van Der Waals
en ligison hydrogene/covalente




Figure 2
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quantitative 'importance de la nature
des nanocontacts (Van der Waals versus
covalents) et les conséquences a 'échelle
macroscopique sur les propriétés méca-
niques des films (renforcement mécanique).
Cette technique repose sur la génération
et la détection d'ondes acoustiques ayant
des fréquences de quelques gigahertz qui
viennent exciter les modes propres de vibra-
tions du film. On mesure la vitesse du son
dans le film et, connaissant son épaisseur
mécanique et sa densité, on en déduit le
module ¢lastique de la couche. Un point
important dans ces travaux a été d’éva-
luer ce module tout au long du procédé de
post-traitement chimique a 'ammoniaque,
c’est-a-dire de la transition Van der Waals/
covalence. La valeur du module élastique
passc ainsi de 1 GPa pour des contacts de
type Van der Waals a 5-6 GPa pour des
contacts covalents entre nano"particules
(higure 2a). Un régime asymptotique de
ces interconnexions tridimensionnelles
du réseau de nanoparticules intervient
apres un temps de durcissement a 'am-
moniaque de 2 4 8 h selon I'épaisseur du
film considérée (de 70 nm a 280 nm dans
cette étude). Il apparait également que les
films épais possedent un module plus faible
que ceux des couches fines. Cette propriéeé
s'explique par l'existence de défauts dans
les cmpilcmcnts Cpais de 11;111()})11‘&(11105

qui ont pu étre visualisés en microscopie
a force atomique (figure 2b), mais ont été
aussi quantifiés par analyse de la diffusion
optique en spectroscopie visible.

Au-dela de la combinaison de plusicurs
techniques qui offre un regard tout a fait
complet et original sur les propriétés phy-
sicn-chimiquus de ces nanostructures, cette
érude a permis également de démontrer
qu'au niveau industriel, il est possible de
raccourcir de plusicurs heures le temps de
I"étape de post-traitement des optiques du
Lascr Mcgajoule.

Cette ¢tude fondamentale d'une pro-
cédure trés robuste démontre qu'il existe
beaucoup de physique et de chimie derriére
I'ingénierie de préparation de telles couches
minces colloidales. En utilisant un grand
nombre de méthodes spectroscopiques
ct analytiques, les propriétés mécaniques
(augmentation d'un tacteur 5) et les pro-
prié¢eés optiques des couches antireflets
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