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I.Préambule

I. PRÉAMBULE

« if  silica  works,  don't  touch  others  glasses ».  Cet  aparté  de  J.  Sahu,  responsable  de  la  plateforme  de 
fabrication de fibres optiques à l'Optoelectronic Research Center (Southampton, Angleterre), pourrait être le  
leitmotiv de mes différents projets de recherche depuis que j'ai intégré en 2002 le Laboratoire de Physique de 
la Matière Condensée (Université de Nice - Sophia Antipolis,  CNRS UMR7336) en tant que Chargé de 
Recherche au CNRS. 

Parmi les différents matériaux employés pour la fabrication des fibres optiques, la silice (SiO2) est le verre de 
référence pour de très nombreuses applications. Grâce à leur capacité à transporter la lumière sur de très 
longues  distances,  les  fibres  optiques  à  base  de  silice  ont  été  le  ferment  de  la  révolution  des 
télécommunications  optiques  et  de  l'avènement  d'internet.  Actuellement,  elles  sont  au  cœur  du 
développement des lasers à fibre de très forte puissance (plusieurs dizaines de kW), concurrençant les lasers  
massifs. 

Le choix de ce verre s'explique à travers les nombreux avantages dont il dispose (propriétés mécaniques, 
fiabilité, etc). De plus, des procédés industriels ont été spécifiquement développés pour ce type de fibre.  
Cependant,  la silice présente des caractéristiques qui  peuvent nuire aux propriétés de luminescence.  Par 
exemple, l'énergie des phonons est plus élevée que dans la plupart des autres verres. Ceci peut favoriser des 
désexcitations non-radiatives, donc diminuer l'efficacité d'émission radiative. De plus, ce verre offre une 
faible  solubilité  aux  ions  dopants.  Les  ions  luminescents  ont  alors  une  forte  probabilité  de  s'agréger,  
entraînant des phénomènes d'extinction de luminescence.  

Mes activités de recherche depuis mon arrivée au LPMC se sont organisées autour du développement de  
fibres optiques à base de silice en vue de réaliser des composants actifs. Je me suis plus particulièrement  
intéressé au problème des limitations spectroscopiques. À travers les projets présentés dans ce rapport, je  
montrerai comment ces limites peuvent être repoussées et ouvrir le champs des possibles pour les fibres à 
base de silice.
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I.Préambule

Ces études sur la relation matériau-propriétés de luminescence font suite à des travaux entrepris au cours de  
la thèse de doctorat et du stage post-doctoral. Mon travail de thèse a porté sur l'étude des mécanismes de 
luminescence du cérium (Ce3+) dans des cristaux scintillateurs, plus particulièrement sur le rôle du lutécium 
dans les mécanismes de transfert d'énergie entre la matrice fluorée et le centre émetteur (Ce 3+). Ce doctorat a 
été préparé au Laboratoire de Physico-Chimie des Matériaux Luminescents (LPCML, CNRS UMR5620,  
Université Claude Bernard Lyon 1, Villeurbanne). Au cours de mon stage post-doctoral, effectué à l'Institut 
de  Chimie  de la  Matière  Condensée de Bordeaux (ICMCB,  CNRS UPR9048,  Université  de Bordeaux, 
Pessac) en partenariat avec Rhodia (Aubervilliers), je me suis intéressé au développement de luminophores  
émettant dans le rouge suite à une excitation dans l'ultraviolet. Ces deux projets m'avaient permis d'acquérir 
de l'expérience dans le domaine de la spectroscopie optique des ions de terres rares. Mais au moment de 
préparer mon projet pour le concours d'entrée au CNRS, je n'avais aucune connaissance du monde des fibres 
optiques... Avec l'aide de Bernard Dussardier (animateur de l'activité Fibres Optiques), j'ai construit un projet  
portant  sur  la  réalisation  d'une  fibre  amplificatrice  visant  à  étendre  la  bande  passante  des  
télécommunications. Ce projet s'inscrivait dans un contexte où l'industrie des télécommunications venait de 
subir  deux  ans  auparavant  une  crise  économique  majeure  et  la  transition  atomique  impliquée  était 
notoirement connue pour être inefficace (du point de vue radiatif) dans la silice à cause de l'énergie élevée 
des phonons. Il y avait donc un vrai challenge à relever, apprécié par le jury de recrutement. 

Ce premier projet (présenté dans le chapitre 3) est essentiel dans ma carrière car il est celui par lequel je me 
suis formé à la conception, à la fabrication et à la caractérisation des fibres optiques. Cette expérience m'a  
ensuite  permis  de développer  d'autres  projets  décrits  dans ce rapport.  Ils  mettent  à profit  la  plateforme 
technologique  de  fabrication  de  fibres  optiques  hébergée  au  LPMC.  Elle  est  constituée  d'un  banc  de 
fabrication de préformes selon le procédé MCVD (Modified Chemical  Vapor Deposition,  décrit  dans le 
chapitre  2),  d'une  tour  d'étirage en fibre  optique,  d'analyseurs  de  profils  d'indice de  réfraction  dans les 
préformes et dans les fibres et de bancs de caractérisations optiques permettant de mesurer des spectres  
d'atténuation, d'émission et de durées de vie de fluorescence, dans le visible et l'infra-rouge. Cette plateforme 
est  intégrée  au  Groupement  d'Intérêt  Scientifique  GRIFON  (GRoupement  d'Initiatives  pour  les  Fibres 
Optiques Nouvelles) soutenu par le CNRS. Il est constitué de 5 équipes de recherche françaises qui ont une 
activité  reconnue  internationalement  dans  le  domaine  de  la  technologie  des  fibres  optiques :  LPCML 
(Villeurbanne), LPMC (Nice), LVC (Rennes), PhLAM (Lille) et Xlim (Limoges). Mes projets s'inscrivent  
dans le cadre de collaborations au sein du laboratoire, au niveau national (laboratoires du GIS GRIFON, L2C 
(Montpellier), CRHEA (Valbonne), ...) et international (IPE à Prague (République Tchèque), IIT à Delhi 
(Inde), Victoria University et Melbourne University à Melbourne (Australie), ...) ainsi que de réseaux tels  
que le GDR Verres (Groupement De Recherche 3338, soutenu par le CNRS, le CEA, l'Institut du Verre et  
l'Union pour la Science et la Technologie Verrières), le C'Nano Provence-Alpes-Côte d'Azur (GDR 3196, 
soutenu par le CNRS et le Ministère de l'Enseignement Supérieur et de la Recherche), COST 299 FIDES 
(Optical Fibres for New Challenges Facing the Information Society,  dans le cadre du 6ème Programme 
Cadre de l'Union Européenne) et du Pôle de Compétitivité Optique et Photonique Optitec. Et tous ces projets 
bénéficient  avant  tout  du  dynamisme des  « fibreux »  du  LPMC :  Mourad  Benabdesselam (Pr),  Bernard 
Dussardier (CR), Franck Mady (MCF), Gérard Monnom (DR), Stanislaw Trzesien (T) et Michèle Ude (IE). 

Ce rapport est l'occasion de présenter ma contribution depuis 2002 au domaine des fibres optiques. Elle  
repose sur une centaine de publications sous forme d'articles et conférences. Il est évident que mon apport  
n'est  pas  équivalent  pour  toutes  et  que  le  placement  dans  la  liste  des  auteurs  n'est  qu'une  indication 
parcellaire. Ce tapuscrit est l'occasion de préciser mon apport à chacun des projets. Chaque chapitre contient  
les résultats marquants, appuyés par une sélection d'articles reportés à la fin du document. Les références 
bibliographiques personnelles sont indiquées entre crochet et sont reportées dans le chapitre 6. Les références 
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bibliographiques générales apparaissent en note de bas de page.

Le chapitre 2 présente un ensemble de généralités sur les différents aspects des fibres optiques qui seront  
abordés dans la suite du rapport. Il s'adresse plus particulièrement à un lecteur non spécialiste. Des ouvrages 
de référence sont indiqués pour une description plus complète de chacune des parties. 

Les deux chapitres suivants concernent des activités dans lesquelles je me suis particulièrement investi, tant  
au niveau de la fabrication que de la caractérisation des fibres et de l'animation des projets. 

Le troisième chapitre condense l'ensemble des travaux menés sur la spectroscopie des ions thulium (Tm 3+) 
dans la  silice.  Ce projet  a  débuté  en 2002 en tant  que projet  d'entrant  au CNRS et  se  poursuit  encore 
actuellement. À travers cette étude, nous avons montré que l'efficacité d'émission de la transition à partir du 
niveau 3H4 peut être multipliée par quatre. Ceci a ouvert la possibilité de réaliser, dans une fibre à base de 
silice,  un  amplificateur  pour  la  bande  S  des  télécommunications  (vers  1,47  µm)  et  un  laser  à  810 nm 
efficaces.
 
Dans le quatrième chapitre, je décris la synthèse de nanoparticules dans le cœur des fibres optiques. Ce projet  
très ambitieux vise à s'affranchir des contraintes de la silice en proposant d'encapsuler les ions luminescents  
dans des particules. Les propriétés spectroscopiques des ions luminescents dépendent alors de la composition 
des particules, non plus de la silice. 

Le  cinquième  chapitre  regroupe  un  ensemble  de  projets  pour  lesquels  j'ai  été  sollicité  à  participer 
essentiellement  pour  la  conception  et  la  fabrication  des  fibres  optiques,  les  caractérisations  de  leurs 
propriétés étant en général réalisées par les partenaires. N'étant pas moteur comme dans les deux précédents  
projets, j'ai choisi de présenter ces projets de façon plus succincte, en relation avec mon implication.   

La  suite  du  document  comprend la  liste  de mes publications  (chapitre  6),  un CV décrivant  mes  autres 
activités (administratives, enseignement, vulgarisation, …) (chapitre 7) et un postambule.
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II.Éléments à l'usage des non-spécialistes

II. ÉLÉMENTS À L'USAGE DES NON-SPÉCIALISTES

Loin de vouloir présenter tous les aspects des fibres optiques (le sujet est vaste et la littérature abondante), ce  
chapitre introduit les notions de base nécessaires à la compréhension des projets décrits dans les chapitres 
suivants. Ces prolégomènes raccourcis sont organisés en quatre paragraphes. Ils sont l'occasion de situer tous 
les projets dans un contexte général.  Le premier paragraphe concerne la propagation de la lumière et la  
structure d'une fibre optique. Le second paragraphe présente les composants à base de fibre considérés dans 
mes projets de recherche. La spectroscopie des  ions de terres rares (principaux ions luminescents utilisés 
dans les composants actifs) est introduite dans le troisième paragraphe. Le quatrième paragraphe discute la  
pertinence du choix de la silice et décrit le procédé de fabrication de fibres optiques employé au LPMC.

II.1 Guidage de la lumière dans les fibres optiques 

La description la plus simple d'une fibre optique consiste à dire qu'il s'agit d'un fil qui permet de guider la  
lumière d'un point A vers un point B. Ce guidage a été étudié et décrit au cours du XIXe siècle, à partir des 
travaux  sur  la  fontaine  lumineuse  de  J.D.  Colladon.  Pour  toute  cette  partie  historique  passionnante,  je 
recommande vivement la  lecture de « City of Light »1. Ce phénomène a été expliqué à partir de la relation de 
Snell-Descartes : lorsque la lumière se propage d'un milieu d'indice de réfraction optique n1 vers un milieu 
d'indice n2 tel que n1>n2, elle est totalement réfléchie à l'interface si son angle d'incidence est supérieur à  
l'angle critique ic=sin-1(n2/n1). Grâce à ce phénomène, appelé Réflexion Totale Interne (RTI), la lumière est 
piégée dans le milieu d'indice n1 et peut être guidée par réflexions successives aux interfaces. 

Ce guidage par différence d'indice est à la base du guidage dans une fibre optique. La structure d'une fibre  
optique est constituée d'une partie centrale (appelée  cœur, d'indice de réfraction n1)  entourée d'une gaine 
optique  ayant  un  indice  de  réfraction  (n2) inférieur  à  celui  du  cœur  (figure  II.1).  Le  cœur  a  un  rôle 
prépondérant puisqu'il est le lieu de la propagation de la lumière. La gaine optique est entourée d'une gaine  
plastique constituée d'une résine à base de polymères renforçant les propriétés mécaniques de la fibre.

1 J. Hecht, « City of light », Oxford University Press, 1999
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Les dimensions typiques d'une fibre optique sont 125 µm pour le diamètre extérieur de la gaine optique et 
~10 µm pour le cœur. La taille du cœur se trouvant être proche de la longueur d'onde de la lumière qu'il  
guide, l'approche optique géométrique et rayons lumineux (employée pour les fontaines lumineuses) n'est 
plus  valable.  La propagation de la  lumière  est  alors  décrite  à  travers  une approche modale.  Lorsque la 
différence d'indice entre le cœur et la gaine optique est faible (régime de guidage faible dans une fibre à saut  
d'indice), la composante transverse Ψ du champ électrique satisfait à l'équation :

Δ Ψ=
n2

c2
∂
2
Ψ

∂ t 2
. (1)

Compte tenu de la géométrie de la fibre, nous pouvons écrire que :

Ψ(r ,ϕ , z , t)=ψ(r ,ϕ)e i(ω t−β z ) , (2)

où ω est la fréquence de l'onde, β la constante de propagation et ψ(r,φ) est un mode de propagation. De la 
résolution de ces équations, il ressort que les modes guidés satisfont la condition :

k 0
2n2

2< β2< k0
2n1
2 , (3)

où  k 0=ω/c .  En considérant la continuité de  ψ  à l'interface cœur-gaine et la continuité de la dérivée 
∂ψ/∂ r en r = a, il ressort que la constante de propagation est caractérisée par deux valeurs ℓ et m. Les 

modes associés sont appelés LPℓm. Une description plus détaillée de cette approche peut être trouvée dans 
« Introduction to fiber optics »2. Le premier mode (appelé le mode fondamental, LP01) est représenté sur la 
figure II.2. Il est à symétrie de révolution, présentant un maximum d'intensité au centre du cœur. Le second 
mode, LP11, présente une distribution d'intensité différente, avec un minimum d'intensité au centre du cœur 
(figure II.2). 

2 A. Ghatak, K. Thyagarajan, « Introduction to fiber optics », Cambridge University Press, 1998

16

Figure II.1 : structure d'une fibre optique et profil d'indice de réfraction type « saut d'indice ».
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Ces modes sont majoritairement contenus dans le cœur mais s'étendent aussi dans la gaine optique. Cette  
extension augmente avec la longueur d'onde et l'ordre des modes. Le nombre de modes guidés dépend des  
paramètres opto-géométriques de la fibre. On définit λc la longueur d'onde de coupure pour laquelle la fibre 
est dite monomode (seul le mode fondamental LP01 se propage si λ>λc) telle que :

λc=
2π r cON

2,4048
, (4)

où  rc représente  le  rayon du  cœur  et  ON l'ouverture  numérique  définie  telle  que ON=√n12−n22 .  Le 
guidage  monomode est  généralement  préféré.  Dans  le  cas  des  télécommunications,  ce  type  de  guidage 
permet de s'affranchir des problèmes de dispersion inter-modale entraînant un élargissement des impulsions  
lumineuses. Les lasers à fibre sont aussi basés sur des fibres monomodes afin d'avoir un faisceau de sortie 
pratiquement gaussien (limitation de la divergence, stabilisation du pointé laser). Toutefois, la propagation 
très fortement multimode est aussi étudiée et est décrite dans le chapitre 5 (projet Chaos On Line).

II.2 Composants actifs à base de fibres optiques

Au-delà de la simple fonction de guidage, la propagation au sein d'une fibre optique peut être mise à profit  
pour modifier la lumière, de façon passive ou active. Un composant passif décrit dans le chapitre 5 (projet  
Monte Cristo) est basé sur la fonction de filtrage spectral. Pour cela, un réseau de Bragg est photo-inscrit  
dans le cœur. Il consiste en une modulation périodique longitudinale de l'indice de réfraction (variation de 
l'ordre de 10-4). La longueur d'onde réfléchie (λBragg) est caractérisée par λBragg = 2Λneff où neff correspond à 
l'indice effectif du mode (neff =β/k0) et Λ est la période du réseau (typiquement 100 nm).  La longueur d'onde 
de  Bragg  étant  sensible  aux  contraintes  extérieurs  (température,  allongement,  composition  de  
l'environnement, etc), le suivi de λBragg est à la base de nombreux capteurs. Mes principaux axes de recherche 
portant sur les propriétés de luminescence, ce paragraphe est plus spécifiquement consacré aux composants 
actifs. 
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Figure II.2 : Représentation par simulation numérique des profils d'intensité des modes LP01 et LP11.  
L'intensité augmente du bleu au rouge. Les traits verts délimitent le cœur de rayon A. La propagation se fait  

suivant z. (figure extraite de http://www.unice.fr/optics/Applets/FibreCoeur.html)
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II.2.1 Lasers à fibre et fibres amplificatrices

La géométrie  fibre  optique pour  réaliser  des  amplificateurs  de  lumière  a  été  utilisée  très  tôt.  En effet,  
quelques mois seulement après l'observation par T. Maiman de la première émission laser dans un cristal, E.  
Snitzer proposait d'utiliser une fibre optique comme milieu amplificateur3. La géométrie fibrée est recherchée 
car elle possède un grand rapport surface/volume qui facilite la dissipation de chaleur (stabilisation de la  
longueur  d'onde  d'émission),  notamment  dans  le  cas  des  lasers  à  fibre  de  puissance.  Une  cavité  laser 
complètement fibrée présente aussi l'intérêt d'être compacte et robuste car elle ne nécessite pas l'alignement 
précis de composants en espace libre. Enfin, il est facile de produire des fibres à grande échelle. Les lasers à 
fibres se sont ainsi considérablement développés,  aussi bien en régime continu que pulsé. La lecture de  
« Rare-earth-doped fiber lasers and amplifiers »4 permet d'apprécier l'étendue de ce domaine. Un des axes de 
recherche des lasers à fibre vise à accroître la puissance de sortie, atteignant des niveaux supérieurs au kW.  
Consécutivement à cette augmentation de puissance, un effet de photo-noircissement apparaît, consistant en 
une  dégradation  de  l'intensité  du  signal  émis.  La  résolution  de  ce  problème est  abordée  dans  le  projet 
« photo-noircissement »  (chapitre  5).  Un  autre  projet  présenté  dans  le  chapitre  5  propose  d'obtenir  un 
faisceau laser en sortie de fibre en combinant les émissions issues de plusieurs cœurs.

Suite aux travaux de C.K. Kao5 (Prix Nobel de Physique en 2009), les télécommunications à longue distance 
se sont développées dans les années 70 en utilisant les fibres optiques comme support. Ceci a entraîné le 
développement de fibres amplificatrices EDFA (Erbium Doped Fiber Amplifier) permettant de compenser  
les  pertes  liées  à  la  propagation  et  d'augmenter  considérablement  la  bande  passante  en  remplaçant  les  
répéteurs électroniques. Il est à noter l'extraordinaire rapidité avec laquelle l'EDFA est passé du laboratoire à 
l'exploitation commerciale :  la  première  publication date  de 19876 et  la  ligne transatlantique TAT12,  la 
première à exploiter l'EDFA, est rentrée en service en 1996.

II.2.2 Amplification par émission stimulée

Toutes ces applications reposent sur l'amplification par émission stimulée. Considérons le cas simple d'un 
système à deux niveaux d'énergie tel que représenté sur la figure II.3 (un modèle plus réaliste est présenté 
dans le chapitre 3). 

L'absorption et l'émission stimulées d'un photon sont indiquées par  W ij=σ ij
I (ν)
h ν et le taux d'émission 

3 E. Snitzer, « Proposed fiber cavities for optical masers », J. Appl. Phys., 32 (1961) 36
4 M.J.F. Digonnet, « Rare-earth-doped fiber lasers and amplifiers », CRC Press, 2001 
5 C.K. Kao, G.A. Hockham, « Dielectric-fibre surface waveguides for optical frequencies », Proc. IEE, 113 (1966) 1151 
6 R.J. Mears, L. Reekie, I.M. Jauncey, D.N. Payne, « Low-noise erbium-doped fibre amplifier operating at 1.54 µm », Electron. 

Lett., 23 (1987) 1026
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Figure II.3 : Diagramme énergétique d'un système à deux niveaux. 
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spontanée par A21=
1
τrad où σij correspond à la section efficace de la transition i → j, I(ν) est l'intensité de 

photons de pompe, ν la fréquence associée à la transition i → j, h la constante de Planck et τrad la durée de vie 
radiative du niveau 2. Si l'émission spontanée est négligée, le gain par émission stimulée s'exprime alors par :

g (ν)=σ12(ν)⋅(ηN 2−N 1) , (5)

où η=
σ21(ν)

σ12(ν)
. Le gain dépend du rapport de la population des niveaux 1 et 2 et du rapport des sections  

efficaces d'émission et d'absorption. En première approximation, il est souvent considéré que σ12 =σ21. Dans 
cette hypothèse, le gain est positif si N2>N1. On parle d'inversion de population. Dans le cas plus réaliste où 
les deux sections efficaces ne sont pas égales, la population minimale du niveau 2 doit être :

N 2
min
=

N 2

N 1+ N 2

=
σ12

σ21+ σ12
. (6)

Cette approche simplifiée met en évidence que la dépendance très forte entre les propriétés d'amplification et  
les caractéristiques spectroscopiques (sections efficaces d'absorption, d'émission, durées de vie) des centres 
luminescents. Ces caractéristiques dépendent des ions considérés mais aussi de leur environnement. Dans le  
paragraphe  suivant,  je  présente  les  ions  de  terres  rares  (lanthanides)  qui  sont  les  ions  majoritairement 
employés pour les propriétés de luminescence7.

II.3 Les ions de terres rares

La famille des ions de terres rares regroupe les lanthanides et les actinides.  Toutefois,  dans la suite du 
rapport, j'utiliserai l'appellation « terres rares » pour désigner spécifiquement les lanthanides, en accord avec 
l'usage au sein de la communauté. 

La luminescence d'un matériau peut avoir une origine intrinsèque (centre coloré, exciton, etc) ou extrinsèque  
(dopant). Deux familles de dopants sont principalement utilisées : les métaux de transition (Cr3+, Mn2+) et les 
ions  de terres  rares.  Ces derniers  sont  utilisés  dans de très  nombreuses  applications  mettant  en jeu des  
phénomènes de luminescence, notamment dans le cas des fibres. À titre d'exemple, on peut citer le néodyme 
(Nd3+) qui a été utilisé pour réaliser le premier laser à fibre, l'ytterbium (Yb3+) qui permet d'obtenir des lasers 
à fibre de très forte puissance (> kW) ou l'erbium (Er3+) qui est employé dans la fibre amplificatrice EDFA et 
constitue un des composants clés de la révolution des télécommunications optiques. 

II.3.1 Influence du matériau sur la spectroscopie optique 

A  l'état  neutre,  la  configuration  électronique  des  lanthanides  est  [Xe]5d6s2 ([Xe]  représentant  la 
configuration électronique du xénon).  Insérés dans un matériau,  ils  se retrouvent principalement sous la  
forme trivalente (3+), l'ionisation conduisant à l'éjection des électrons 5d et 6s. Les lanthanides trivalents  
correspondent au remplissage de la couche électronique 4fn, allant du lanthane (La3+, n=0) au lutécium (Lu3+, 
n=14). 

Les niveaux d'énergie électroniques sont le résultat de différentes influences décrites à travers l'hamiltonien  

7 G. Liu, B. Jacquier, « Spectroscopic properties of rare earths in optical materials », Springer, 2005
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H = H0 + HC + HSO + Hcc où H0 est l'hamiltonien de l'ion libre, HC représente la répulsion électrostatique entre 
les  électrons,  HSO est  le  terme  de  couplage  spin-orbite  et  Hcc représente  l'interaction  de  l'ion  avec  son 
environnement. Les couches électroniques pleines 5s et 5p jouent un rôle d'écran électrostatique pour l'effet 
du  champ  cristallin  sur  les  électrons  de  la  couche  4f  (électrons  principalement  mis  en  jeu  dans  les 
composants actifs). Il en résulte que, pour ces électrons, HSO  > Hcc (approximation du champ faible). Un 
exemple de diagramme énergétique issu de ces considérations est reporté sur la figure  II.4. Bien que la 
contribution du champ cristallin soit  faible,  les propriétés spectroscopiques sont  modifiées en changeant 
l'environnement des ions de terres rares. Cette interaction matériau-ion de terres rares est illustrée dans les 
lignes suivantes.

Les transitions entre les différents niveaux peuvent être radiatives ou non. Les désexcitations non-radiatives 
sont d'autant plus probables que l'écart énergétique entre les niveaux est proche de l'énergie des phonons du  
matériau. Ainsi, le temps de thermalisation entre sous-niveaux Stark (issus de H cc) est très rapide (inférieur à 
la picoseconde).  On considère qu'il  y a toujours équilibre thermique entre sous-niveaux Stark issus d'un 
même niveau. Les désexcitations non-radiatives entre les niveaux issus de HSO ne sont pas systématiques 
mais existent. Elles sont l'un des principaux points abordés dans le chapitre 3 consacré au thulium.

La figure II.5 présente les spectres des sections efficaces d'émission autour de 1,55 µm des ions erbium (Er3+) 
dans différents verres. Quel que soit le matériau, le spectre d'émission reste centré autour de 1,55 µm. A titre 
de comparaison, la bande d'émission 5d-4f de Ce3+ se déplace de l'UV (dans les fluorures) au rouge (dans les 
sulfures) à cause de la forte sensibilité de cette transition au champ cristallin (les électrons 5d se trouvent au-
delà des couches 5s et 5p ce qui implique que  Hcc>HSO). En revanche, la forme du spectre change et les 
sections efficaces (paramètres importants pour l'amplification) peuvent varier pratiquement d'un ordre de 
grandeur à certaines longueurs d'onde en changeant de matériau.
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Figure II.4 : Diagramme d'énergie illustrant l'effet des différentes interactions sur l'éclatement des niveaux.
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Le matériau influe sur la largeur des transitions 4f-4f. Premièrement, chaque transition électronique subit un  
élargissement  dit  homogène causé  par  l'interaction  avec  les  phonons  du  matériau.  Deuxièmement,  les 
matériaux  considérés  dans  ce  rapport  sont  des  verres  qui  offrent  une  multiplicité  de  sites  aux  ions  
luminescents. Il en résulte un élargissement dit inhomogène lié au déplacement énergétique des sous-niveaux 
Stark d'un site à l'autre. Ces élargissements pouvant être du même ordre de grandeur, le spectre de raies  
observé dans un cristal (en émission ou en absorption) devient un spectre de bande dans un verre. 

II.3.2 Mécanismes d'interaction ion-ion

Les propriétés spectroscopiques ne dépendent pas que du couplage des ions avec le matériau. Elles sont aussi  
influencées par d'autres phénomènes telles que les interactions entre les ions luminescents. Les interactions 
entre des ions de même nature ou de nature différente peuvent avoir des effets bénéfiques ou néfastes. Par  
exemple, le transfert d'énergie Yb3+ → Er3+ est recherché pour augmenter l'efficacité de pompage de l'erbium. 
En revanche, le transfert Er3+ → Er3+ est néfaste pour l'amplification. Leur étude est donc indispensable. 

Les  interactions  entre  ions  luminescents  ont  lieu  par  transfert  d'énergie,  radiatif  ou  non.  Les  transferts 
radiatifs impliquent l'émission d'un photon par un centre émetteur et son absorption par un centre accepteur.  
Ce  processus  opère  pour  des  ions  qui  peuvent  être  séparés  par  de  grandes  distances  et  résulte  en  un  
allongement apparent de la durée de vie de l'accepteur. Ce type de transfert d'énergie est en général moins  
prépondérant que les transferts non-radiatifs. Ces derniers mettent en jeu deux ions très proches (~nm) qui  
échangent leur énergie par interaction multipolaire. La figure II.6 illustre le processus de relaxation croisée. 
Un ion absorbe un photon et se trouve dans un état excité (figure II.6a). Il peut alors céder une partie de son 
énergie (sans émettre de photons) à un ion proche, les deux ions se trouvant dans un état intermédiaire  
(figure II.6b). A partir de cet état intermédiaire, les ions peuvent se désexciter radiativement ou non suivant  
l'écart énergétique entre les deux niveaux. 
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Figure II.5 : Spectres de sections efficaces d'émission de Er3+ dans différents verres. (figure extraite de 4)
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Un autre mécanisme peut intervenir : l'Addition de Photons par Transfert d’Énergie (APTE, faisant partie des 
mécanismes d'up-conversion). Ce processus implique deux ions dans un état excité suite à l'absorption d'un 
photon (figure II.7a). Un ion peut alors passer dans l'état fondamental en cédant son énergie à l'autre ion qui  
se trouvera sur un niveau supérieur (figure II.7b). Les mécanismes de relaxation croisée et d'up-conversion 
se traduisent en général par une diminution de la durée de vie du premier niveau peuplé.

Dans le précédent mécanisme, l'ion passe dans un niveau supérieur à l'aide d'un transfert non-radiatif. Il peut  
aussi passer dans un niveau supérieur en absorbant un photon (photon de pompe par exemple). Ce processus 
s'appelle l'absorption dans l'état excité (Excited State Absorption) (figure II.8). 
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Figure II.6 : Représentation du mécanisme de relaxation croisée. 

Figure II.7 : Représentation du mécanisme de transfert d'énergie par up-conversion.



II.Éléments à l'usage des non-spécialistes

Ainsi, à partir d'un photon de pompe initial d'énergie E, ces processus vont conduire à l'émission de photons 
d'énergie  différente,  au  mieux de  2E dans  le  cas  de  l'APTE,  jusqu'à  une  perte  du  photon  si  le  niveau  
intermédiaire peut se désexciter par émission de phonons. Le rôle de ces différents mécanismes sera illustré 
dans le projet concernant le thulium (chapitre 3).

II.4 Fibres optiques à base de silice

II.4.1 Choix du matériau

Le  choix  d'un  matériau  pour  réaliser  des  fibres  optiques  dépend  d'un  compromis  entre  les  propriétés 
mécaniques  et  les  propriétés  spectroscopiques,  sans  oublier  l'aspect  économique.  Trois  verres  sont 
principalement utilisés pour la fabrication des fibres optiques : la silice, les verres fluorés et les verres de 
chalcogénures.  Ces  deux  derniers  présentent  l'avantage  par  rapport  à  la  silice  d'avoir  une  fenêtre  de 
transparence qui s'étend plus loin dans l'infra-rouge, au-delà de 2 µm. En revanche, les fibres à base de silice 
sont celles ayant les plus faibles pertes : ~0,2 dB/km (à 1,5 µm), proches de celles estimées théoriquement 
(0,15 dB/km). La figure  II.9 présente un spectre d'atténuation typique d'une fibre à base de silice. Le pic 
d'absorption vers 1,4 µm est lié à la présence de radicaux OH. Depuis quelques années, des fibres sans OH 
sont proposées commercialement. Les pertes aux courtes longueurs d'onde sont essentiellement causées par 
la diffusion Rayleigh (fluctuation de densité et de composition). Au-delà de 1,6 µm, l'atténuation est liée aux 
différents modes vibrationnels du réseau vitreux. Les verres fluorés (tels que ZBLAN) ont une atténuation 
estimée  théoriquement  à  0,01 dB/km (à  2,55 µm).  Cependant,  les  plus  faibles  pertes  reportées  sont  ~1  
dB/km,  et  les  pertes  standard  sont  plutôt  de  10  voire  100  dB/km8.  Pour  les  chalcogénures,  les  pertes 
théoriques sont de l'ordre du dB/km (à 5 µm) tandis que les pertes mesurées sont de l'ordre de 100 dB/km 9. 
Outre l'aspect transparence, la silice présente de meilleures caractéristiques mécaniques et optiques que les  
verres fluorés8. Pour toutes ces raisons, les fibres optiques à base de silice ont été le support privilégié pour le  
développement des télécommunications optiques et sont utilisées dans de nombreux domaines.

8 X.  Zhu,   N.  Peyghambarian,  « Review  article  high-power  ZBLAN  glass  fiber  Lasers:  review  and  prospect »,  Adv.  In 
Optoelectronics,  2010 (2010)  ID 501956

9 I.  D.  Aggarwal,  J.  S.  Sanghera,  « Development  and  applications of  chalcogenide glass  optical  fibers  at  NRL »,  Journal  of 
Optolectronics and Advanced Materials, 4 (2002) 665
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Figure II.8 : Représentation du mécanisme d'absorption dans l'état excité (ESA).
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La silice possède cependant des limitations, notamment par rapport aux propriétés spectroscopiques des ions 
de terres rares. La silice est constituée d'un réseau de tétraèdres de SiO4 qui offre une faible solubilité aux 
ions dopants. Au-delà d'une concentration de 100 ppm, des agrégats d'ions luminescents se forment. Ceci a  
pour effet d'exacerber les mécanismes de transferts d’énergie précédemment décrits, ce qui peut induire des  
extinctions de luminescence. Afin de s'affranchir de ce problème, des oxydes modificateurs du réseau (Al2O3 

ou P2O5 par exemple) sont introduits. Ces ions dépolymérisent le réseau de silice et ouvrent des sites dans 
lesquels viennent se loger les ions de terres rares,  favorisant  leurs propriétés spectroscopiques. La silice 
possède par ailleurs une énergie de phonons de ~1100 cm-1. Cette énergie est élevée, deux fois plus que celle 
des  verres  fluorés  par  exemple.  Certaines  transitions  électroniques  ont  alors  une  forte  probabilité  de 
désexcitation non-radiative. Enfin, la silice étant un verre, les spectres d'émission ou d'absorption ont des  
profils  de bandes (et  non pas  de  raies  comme dans les  cristaux)  liés  aux élargissements  homogènes  et  
inhomogènes. Ces limitations sont au cœur de mes activités de recherche et des solutions seront discutées  
dans les chapitres 3 et 4.

II.4.2 Fabrication des préformes par MCVD et étirage en fibre optique

L'obtention d'une fibre optique à base de silice nécessite au préalable la réalisation d'un barreau appelé  
préforme. Cette préforme, de dimension transversale centimétrique, contient toutes les caractéristiques de la  
fibre (profil d'indice de réfraction, composition du cœur, …). Deux grandes catégories de procédés, basés sur  
des dépôts de suies, sont employés pour la fabrication des préformes :

– le barreau est obtenu en collectant les suies produites dans la flamme d'un chalumeau comme dans le  
cas de l'Outside Vapor Deposition (OVD) ou de la Vapor Axial Deposition (VAD),

– le barreau est obtenu en collectant les suies produites dans un tube de silice comme dans le cas de la 
Modified Chemical Vapor Deposition (MCVD).

Ce dernier procédé est celui que je détaille par la suite car il est mis en œuvre au sein de la plateforme 
technologique de fabrication de fibres optiques du LPMC.

Le procédé MCVD a été développé dans les années 70 par J.B. Mc Chesney et ses collaborateurs et a depuis 
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Figure II.9 : Spectre d'atténuation typique d'une fibre à base de silice (figure extraite de 2).
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été très largement utilisé, aussi bien dans le domaine académique qu'industriel10. Son principe repose sur le 
dépôt de couches par réaction d'oxydation de chlorures (par exemple le tétrachlorure de silicium SiCl4) à 
l'intérieur d'un tube substrat de silice. Le rétreint du tube permet d'obtenir un barreau  appelé préforme qui est 
ensuite étiré en fibre optique. Ce procédé permet d'obtenir un verre d'une très grande pureté. Ainsi, les fibres 
issues  de  préformes  MCVD  ont  une  très  faible  perte  à  la  propagation,  de  l'ordre  de  0,2  dB/km.  Les 
différentes étapes du procédé MCVD sont maintenant décrites en s'appuyant sur la pratique du LPMC.

a) Dépôt des couches de silice modifiée

Un tube de silice (diamètre extérieur ~20 mm, épaisseur ~3 mm et longueur ~30 cm) est installé dans un tour 
de  verrier.  Les  mords  synchronisés  permettent  d'assurer  la  rotation  de  la  préforme  tout  au  long  de  la 
fabrication. Le tube est chauffé localement à l'aide d'un chalumeau dont la température varie en fonction des  
étapes. Le chalumeau est en translation le long du tube. La préforme est en rotation (~60 tours/minute) afin  
d'assurer l'homogénéité du chauffage et la qualité du dépôt. Les réactifs (le tétrachlorure de silicium SiCl 4, le 
tétrachlorure de germanium GeCl4 et le trichlorure de phosphoryle POCl3), à l'état liquide, sont maintenus à 
37°C dans des bulleurs. Un flux d'oxygène passant par les bulleurs permet d'entraîner les chlorures en phase 
vapeur à l'intérieur du tube substrat (figure II.10). Sous l'effet de la chaleur, les réactifs subissent une réaction 
d'oxydation au niveau de la flamme :

SiCl4 → SiO2 + 2Cl2 , (7)

GeCl4 → GeO2 + 2 Cl2 , (8)

POCl3 + 3/4 O2 → 1/2 P2O5 + 3/2 Cl2 . (9)

L’efficacité de ces réactions dépend de la température et de la composition du flux gazeux. Les molécules 
d'oxydes formées s'agglomèrent en particules de taille submicrométrique (suies). Elles se déposent en aval du  

10 J.B. MacChesney, Oapos, P.B. Connor, H.M. Presby, « A new technique for the preparation of low-loss and graded-index optical 
fibers », Proc. IEEE 62 (1974) 1280
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Figure II.10: Représentation schématique du dépôt d'une couche par le procédé MCVD.
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chalumeau sur la paroi interne du tube grâce au phénomène de thermophorèse : une particule en suspension 
dans un gradient  de  température  ressent  une force dirigée  dans le  sens  de la  température  décroissante,  
résultant du fait que les molécules en collision avec la particule ont une distribution moyenne de vitesses liée 
au gradient de température. Les suies sont ensuite densifiées lors du passage du chalumeau pour former une 
couche homogène le long du tube. L'épaisseur typique de la couche déposée est de l'ordre de 1-10 µm une 
fois consolidée. 

Les principaux dopants de la silice apportés en phase gazeuse sont :
– le germanium (GeCl4) : utilisé de façon standard pour élever l'indice de réfraction de la silice, 
– le phosphore (POCl3) : élève aussi l'indice de réfraction de la silice mais est utilisé principalement  

pour baisser la température de fusion du verre (-100-200 °C),
– le fluor (héxafluoroéthane, C2F6) : cet ion permet d'abaisser l'indice de réfraction.

Les caractéristiques transversales de la préforme sont contrôlées à travers la répétition des dépôts de couches  
et le contrôle de leurs compositions. L'intérêt du procédé MCVD réside dans la mise en œuvre de produits de 
très haute pureté et d'une synthèse dans une atmosphère contrôlée. Ceci permet de limiter, par exemple, la  
présence de radicaux OH qui ont une bande d'absorption vers 1,4 µm, proche du minimum d'atténuation de la 
silice (figure II.9).

Avant de déposer les couches dont la composition correspond à celle du cœur, des couches « de gaine » sont 
déposées. Ces couches ont plusieurs intérêts. Intermédiaires entre le tube substrat de silice et le cœur, elles  
permettent de limiter la diffusion des radicaux OH présents dans le tube substrat vers le cœur. Par ailleurs, un  
dopage  au  fluor  de  ces  couches  permet  d'obtenir  un  profil  d'indice  plus  favorable  pour  les  pertes  aux 
courbures. 

b) Dopage par diffusion ionique en phase liquide

Les chlorures des éléments autres que Si, Ge et P, en particulier ceux des ions de terres rares, nécessitent des  
températures de plusieurs centaines de degrés pour être évaporés. On préfère alors utiliser le dopage par voie 
liquide. Cette méthode, proposée en 198711,  est appliquée pour l'introduction, dans le cœur des préformes, 
des ions de terres rares, des métaux de transition ou de certains modificateurs tels que l'aluminium ou les  
terres alcalines. Elle consiste à introduire, à l'intérieur du tube, une solution alcoolique contenant les ions 
dopants. Afin d'avoir la surface d'échange la plus importante entre la paroi interne du tube et la solution 
alcoolique, la couche de cœur est laissée poreuse. Pour cela, le dépôt s'effectue à une température inférieure 
telle que l'énergie apportée par le chalumeau autorise la réaction d'oxydation des chlorures mais que cette  
température  ne permette  pas  la  densification des  suies  lorsque  le  chalumeau passe  dessus.  Une couche 
poreuse  vue  par  microscopie  électronique  à  balayage  est  présentée  sur  la  figure  II.11.  Après  avoir  été 
imprégnée pendant deux heures, la couche est séchée puis densifiée. La quantité d'ions introduits dépend de 
nombreux  paramètres  tels  que  la  concentration  ionique  dans  la  solution  dopante,  le  solvant  (éthanol, 
méthanol, eau, …) ou la porosité. 

11 J.E.  Townsend,  S.B.  Poole,  D.N.  Payne,  « Solution-doping  technique  for  fabrication  of  rare-earth  doped  optical  fibres », 
Electronics Lett. 23 (1987) 329
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c) Rétreint

Le rétreint consiste à refermer le tube en le chauffant à très haute température pour obtenir un barreau. Cette 
étape est accomplie en plusieurs passes en portant le tube à des températures de l'ordre de 2000 °C. Le taux 
de rétreint dépend de plusieurs paramètres tels que la pression à l'intérieur du tube, la pression à l'extérieur 
du tube induite par le chalumeau, la tension de surface et la viscosité du verre, les diamètres interne et  
externe du tube. La pression à l'intérieur du tube est ajustée à chaque passe en contrôlant le débit d'oxygène  
afin de contrôler le rétreint. Lors de la dernière passe, le tube étant fermé à une extrémité, une aspiration 
permet  de  favoriser  la  fermeture  complète  (figure  II.12).  Le  diamètre  de  la  préforme est  de  l'ordre  du 
centimètre, sa longueur de l'ordre de 30 cm. La figure II.13 présente la section transverse d'une préforme de 
fibre optique présentant un très grand nombre de couches déposées.
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Figure II.11 : gauche : Image par Microscopie Électronique à Balayage d'une coupe transverse d'une  
couche poreuse déposée par MCVD sur un tube substrat de silice. L'échantillon est « clivé »  

transversalement. Droite : Image par Microscopie Électronique à Balayage d'une couche poreuse vue du  
dessus.

Figure II.12: Représentation schématique du rétreint.
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Compte  tenu  des  hautes  températures  employées,  certains  dopants  du  cœur  se  volatilisent  au  cours  du 
rétreint, comme par exemple le germanium : GeO2 → GeO (g) + 1/2 O2. Le profil d'indice de réfraction 
présente alors une forme caractéristique avec un trou central d'indice (figure II.14). Ce trou d'indice peut être 
comblé en ajoutant un flux de GeCl4 pendant le rétreint ou de C2F6 afin de décaper les couches appauvries en 
dopants. D'autres dopants tels que le phosphore ou les ions de terres rares sont sujets à cette évaporation. 
Cependant, il a été observé que l'ajout d'aluminium permet de s'affranchir de l'évaporation des ions de terres  
rares4.

d) Étirage en fibre optique

Lors de cette étape, la préforme est transformée en fibre optique par étirage à chaud. Une représentation de la 
tour d'étirage du LPMC est visible sur la figure  II.15 (image présentée lors des Fêtes de la Science). La 
préforme  est  placée  à  l'intérieur  d'un  four  résistif  porté  à  une  température  de  l'ordre  de  2000  °C afin  
d'atteindre la température de ramollissement de la silice (~1700°C). Ainsi chauffée sur 2 cm, la partie qui se 
trouve en dessous de la zone chaude sert de poids (goutte sur la figure  II.15) et tombe en entraînant la 
formation de la fibre optique par étirage. La translation de la préforme à l'intérieur du four (typiquement 3 
mm/min) permet d'assurer un tirage continu de la fibre à l'aide d'un cabestan. La vitesse de ce dernier permet  
de contrôler le diamètre de la fibre. Le diamètre typique des fibres est de 125 µm (± 2 µm), mais peut varier 
entre  70  et  300 µm.  La  vitesse  d'étirage  est  de  l'ordre  de  20  m/min.   Afin  de  renforcer  les  propriétés 
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Figure II.13 : Photographie d'une coupe transverse de préforme de fibre optique après l'étape de rétreint.

Figure II.14 : Profil d'indice de réfraction d'une préforme préparée par MCVD.
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mécaniques, la fibre est enrobée d'une résine à base de polymères, réticulée dans un four UV. Compte tenu 
des rapports de diamètre, 1 cm de préforme donne 50 à 100 m de fibre.
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Figure II.15: Représentation de la tour d'étirage du LPMC.



II.Éléments à l'usage des non-spécialistes

30
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III. ÉMISSIONS À 1,47 μ M ET 810 NM DE TM
3+

L'ion thulium (Tm3+, 12 électrons sur la couche 4f) possède un diagramme énergétique très riche donnant  
lieu à des émissions allant du visible à l'infra-rouge. Un diagramme énergétique représentant les 7 premiers 
niveaux est  représenté  sur  la  figure  III.1.  Les  longueurs  d'onde  des  principales  transitions  d'absorption, 
d'absorption dans l'état excité et d'émission sont reportées. Les sections efficaces associées à ces transitions  
sont présentées dans la figure III.2. Cette figure, extraite de [P27], reporte des mesures faites dans des verres 
de silice ou fluoré.  Les autres paramètres de la figure  III.1 (W, Wr,  Wnr) seront décrits dans la suite du 
chapitre. 

Le premier laser à base d'ions Tm3+ a exploité la transition 3F4 → 3H6 qui se situe vers ~ 2 µm12. Récemment, 
des lasers à fibre à base de silice émettant des puissances de niveau kW vers 2 µm ont été démontrés 13. Les 

12  H.W. Gandy, R.J. Ginther, J.F. Weller, « Stimulated emission of Tm3+ radiation in silicate glass », J. App. Phys., 38 (1967) 3030
13  P.M. Moulton, « High power Tm:silica fiber lasers: current status, prospects and challenges », Proceedings of CLEO-Europe, 
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Figure III.1 : Diagramme énergétique de Tm3+. Les paramètres sont présentés dans le texte.
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études menées au cours de ce projet concernent plus particulièrement deux émissions issues du niveau 3H4 : 
1,47 µm et 810 nm, qui ont de forts potentiels applicatifs.

Le domaine des faibles pertes des fibres monomodes les plus communes pour les télécommunications couvre 
le domaine de longueurs d'onde 1260 à 1675 nm. Cependant,  cette très large bande de transmission est  
actuellement utilisée pour les télécommunications à longue distance dans une portion réduite, à savoir les 
bandes C (1530-1565 nm) et L (1565-1625 nm), où des fibres amplificatrices dopées erbium (EDFA) sont 
disponibles.  Une des solutions possibles pour augmenter la bande passante serait  d'exploiter  la bande S 
(1460-1530  nm).  Compte  tenu  de  sa  capacité  d'émettre  autour  de  1,47  µm,  la  réalisation  d'une  fibre 
amplificatrice dopée thulium (TDFA) permettrait de répondre à cette demande.

Une  source  laser  vers  810  nm  est  recherchée  dans  de  nombreux  domaines.  La  première  fenêtre  des 
télécommunications  optiques  se  situait  vers  800-900 nm.  Bien  que  les  pertes  à  la  propagation  dans  ce  
domaine de longueurs d'onde soient supérieures à celles de la bande C, une source à 810 nm présente un  
intérêt pour les télécommunications à courte distance. Cette longueur d'onde peut être aussi utilisée pour 
pomper les lasers dopés Bi qui émettent autour de 1300 nm (deuxième fenêtre des télécommunications). Les 
télécommunications en espace libre (non-fibrées donc) utilisent aussi cette longueur d'onde. Un laser à fibre  
efficace  à  810  nm  pourrait  aussi  potentiellement  remplacer  les  lasers  Titane:saphir  dans  certaines 
applications.  Des applications  en  médecine  (épilation,  photo-thérapie)  nécessitent  cette  longueur  d'onde.  
Enfin, un laser de puissance à 810 nm permettrait d'étendre vers les courtes longueurs d'onde la gamme 
spectrale couverte par les lasers à fibre de puissance (les principales longueurs d'onde des lasers à fibre de  
puissance sont 1, 1,5 et 2 µm).

Ces applications  mettent  en jeu une amplification par émission stimulée et  donc nécessitent  de pouvoir  
réaliser une inversion de population entre le niveau 3H4 et le niveau bas de la transition considérée (3F4 pour 
l'émission à  1,47 µm et  3H6 pour  l'émission à  810 nm).  Cependant,  la  configuration électronique et  les 

Munich (Allemagne), 2011 
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Figure III.2 : Sections efficaces d'absorption, d'absorption dans l'état excité et d'émission de Tm3+.
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caractéristiques  spectroscopiques  de  l'ion  Tm3+ ne  sont  pas  favorables  à  l'obtention  d'une  amplification 
efficace, spécifiquement dans la silice, pour deux raisons : 

– l'écart  énergétique  entre  le  niveau  3H4 et  le  niveau  inférieur  (3H5)  est  de  l'ordre  de  4000 cm-1. 
L'énergie maximale des phonons (EMP) de la silice étant de ~1100 cm -1, 98 % des désexcitations du 
niveau 3H4 ont lieu par voie non-radiative, avec un temps caractéristique plus rapide que la durée de 
vie radiative (650 µs),

– le niveau 3F4 est un niveau métastable qui a une durée de vie (~ms) dix fois plus grande que celle du  
niveau  3H4 ce qui  conduit  à une accumulation sur le niveau  3F4.  En conséquence,  l'inversion de 
population ne peut  être obtenue à partir d'un pompage direct à 785 nm (3H6 → 3H4).

Quand nous avons commencé ce projet en 2002, les réalisations de fibre amplificatrice dopée Tm3+ à 1,47 µm 
étaient basées sur des verres à faible EMP tels que les verres fluorés, les verres tellures ou des silicates (avec  
une très faible proportion de silice). Toutefois, ces verres présentent l'inconvénient de ne pas pouvoir être  
soudés facilement au réseau de fibres en silice. Un gain dans une fibre en silice avait été rapporté pour la  
première fois en 200114. Mais ce papier de conférence ne faisait aucune mention de la composition du cœur.

À travers ce projet « thulium », nous avons proposé des solutions pour les deux verrous. Notre  approche a 
consisté  dans  un  premier  temps  à  mener  une  étude  matériau  et  spectroscopique  afin  de  diminuer  la  
probabilité de désexcitation non-radiative du niveau  3H4.  Cette première étape a permis de multiplier par 
quatre la durée de vie de fluorescence de ce niveau et de rendre compatible les fibres à base de silice avec les 
applications visées. Ensuite, grâce à la mise en place d'un modèle numérique, nous avons pu optimiser les  
paramètres opto-géométriques des fibres et les schémas de pompage pour les applications à 1,47 µm et 810 
nm.

Initié début 2002 par Gilles Geoffroy lors de son stage de DEA (Master 2) encadré par Bernard Dussardier,  
le projet « thulium » a pris son essor à la fin de l'année de 2002 avec le démarrage de la thèse de Basile  
Faure, du stage post-doctoral de Pavel Peterka et mon arrivée en tant que CR2 au LPMC, puis en  2003 avec 
le  démarrage  de   la  thèse  de  David  Simpson  à  l'Optical  Technology  Research  Laboratory  (Victoria 
University, Melbourne, Australie).  Des forces vives pour faire rayonner le thulium ! Nous nous sommes 
d'abord focalisés sur l'émission à 1,47 µm pour la réalisation d'une fibre amplificatrice pour la bande S des  
télécommunications, puis le sujet a évolué en 2009 vers l'émission à 810 nm pour la réalisation d'un laser à  
fibre.  Ce projet a été aussi l'occasion pour moi d'encadrer trois stagiaires de master.  Il  a par ailleurs été 
soutenu  par  deux  Programme d'Action  Intégré  pour  des  collaborations  avec  l'IPE  (Prague,  République 
Tchèque) et l'OTRL (Melbourne, Australie). 

III.1 Spectroscopie du niveau 3H4 des ions Tm3+

III.1.1 Interaction des ions Tm3+ avec la matrice

a) Modification de l'énergie des phonons dans l'environnement local des ions Tm3+

Le taux de désexcitation non-radiative entre les niveaux 3H4 et 3H5 est donné par la formule :

W 3
nr
=W 0×exp [−VD  E−2 Ep  ]  (10)

14 B. Cole, M.L. Dennis, « S-band amplification in a thulium doped silicate fiber », OFC, Anaheim (CA, USA), 2001
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où  W0 et  αVD sont des constantes dépendant du matériau,  ∆E est la différence d'énergie entre les niveaux 
considérés et  Ep est l'EMP du verre. La différence d'énergie  ∆E varie peu d'un matériau à l'autre car nous 
considérons des transitions de type 4f-4f. Les valeurs de W0, αVD, et EP sont reportées dans le tableau 1. Les 
valeurs proviennent de 15,16,17. Hormis pour GeO2, W0 et αVD  restent du même ordre de grandeur. Le taux de 
désexcitations non-radiatives est donc principalement influencé par l'énergie de phonons Ep. 

Verre W0 (107 s-1) α VD(10-3 cm) Ep (cm-1)

ZBLAN 9,3 5,2 550

TeO2 9,3 4,5 770

Sb2O3 - 4,7 700

B2O3 7,8 3,8 1400

Al2O3 - 4,7 860

GeO2 0,55 4,9 900

SiO2 7,8 4,7 1100

P2O5 7,6 4,7 1320

Tableau 1: Paramètres de la relaxation multiphonique dans différents oxydes ou verre fluoré (ZBLAN)

Dans le cas d'un verre fluoré, Wnr est pratiquement nul et le niveau 3H4 se désexcite presque exclusivement de 
façon radiative. En revanche, le verre de silice possède une Ep de 1100 cm-1 et le niveau 3H4 se désexcite à 
98% de façon non-radiative. Un tel phénomène empêche a priori toute application des émissions issues du 
niveau 3H4 (1,47 µm et 810 nm) dans des fibres en silice. Toutefois, une modification de l'environnement des 
ions de thulium peut permettre d'engendrer localement une diminution de l'énergie des phonons. Afin de 
tester cette hypothèse, nous avons introduit différents ions modificateurs choisis parmi ceux usuels : Ge, Sb 
et Al dont la forme oxydée possède une énergie de phonons plus faible que celle de la silice, et P qui a une Ep 

supérieure. Ce travail a été réalisé dans le cadre du travail de thèse de Basile Faure et d'un stage de master.

Le  germanium et  le  phosphore ont  été  incorporés  au cours  du dépôt  de  la  couche poreuse,  tandis  que 
l'aluminium  et  le  thulium ont  été  apportés  par  la  technique  du  dopage  en  solution.  L'antimoine  a  été 
incorporé en utilisant une autre technique de dopage. La solution dopante contenant l'antimoine est injectée 
dans la  préforme laissée en rotation sur  le  tour  de verrier.  Le  dopage  se  poursuit  jusqu'à  l'évaporation 
complète  du  solvant.  Cette  méthode  permet  d'introduire  de  fortes  concentrations  d'ions  dans  la  couche 
poreuse. Elle est adaptée pour les ions tels que l'antimoine qui présentent une forte évaporation à haute  
température. Toutefois, cette voie n'a pas permis de montrer une amélioration significative des propriétés du 
thulium. 

L'effet  de l'aluminium,  du germanium et  du phosphore sur  la  spectroscopie  du thulium a été  étudié  en  
mesurant  la durée de vie de fluorescence du niveau  3H4.  Cette durée de vie (τfluo)  est  reliée au taux de 

15 R. Reisfeld et C.K. Jorgensen, « Handbook on the Physics and chemistry of rare-earth ». Elsevier Science Publishers, 1987
16 M.B. Lee, J.H. Lee, B.G. Frederick et N.V. Richardson, « Surface structure of ultra-thin Al2O3 films on metal substrates », Surf. 

Sci. Lett. 448 (2000) 207
17 M.Y. Valakh, Y. Veshka, G.S. Svechnikov et Y.P. Kutsenko, « Vibrational spectra of Sb2O3 and Sb8O11I2 crystals », Phys. Stat. 

Sol (B), 99 (1980) K145
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désexcitation non-radiative (Wnr) par la formule :

1
fluo

=
1
rad
W nr  (11)

où  τrad correspond à la durée de vie radiative. Dans le cas de la silice,  τrad  est estimée à 650 µs18.  Une 
diminution du taux de désexcitation non-radiative se traduit par une augmentation de la durée de vie de  
fluorescence. La figure III.3 présente les variations de la durée de vie de fluorescence de Tm3+ en fonction de 
la concentration en aluminium, germanium et phosphore [P18]. Les durées de vie reportées correspondent au 
temps au bout duquel l'intensité a diminué de 1/e de sa valeur nominale. 

L'introduction de phosphore provoque une diminution de la durée de vie τfluo, en accord avec le fait qu'il ait 
une énergie de phonon plus élevée que celle de la silice. Les deux autres oxydes, qui ont une énergie de  
phonons plus faible que celle de la silice, conduisent à une augmentation de la durée de vie. Toutefois, bien 
que les énergies de phonons de GeO2 et AlO3/2 soient proches (tableau 1), ce dernier a un effet plus important 
sur la durée de vie et permet de multiplier par quatre l'efficacité d'émission (τfluo /τrad ). Cette augmentation est 
un  résultat  majeur  qui  a  permis  de  rendre  compatible  les  fibres  à  base  de  silice  avec  des  applications 
jusqu'alors ouvertes aux seuls verres à basse énergie de phonons. Les résultats présentés sur la figure  III.3 
incitent à augmenter la concentration en aluminium pour continuer d'augmenter la durée de vie du niveau 
3H4. Cependant, pour de telles concentrations, le verre se démixe. Ce phénomène de séparation de phase sera  
traité dans le chapitre 4. 

b) Durées de vie de fluorescence du niveau 3H4 dans une fibre alumino-silicate

Les déclins de la fluorescence à 800 nm ont une forme qui ne peut être ajustée par une simple exponentielle.  
Ceci peut avoir différentes origines. Une telle forme est souvent la manifestation d'un transfert d'énergie,  
vers un autre ion Tm3+ ou vers un autre centre. Cette hypothèse a été discutée dans l'article [P24] et n'a pas 

18 M.J.F. Digonnet, « Rare-earth doped fiber lasers and amplifiers », Marcel Decker, New-York, USA, 1993
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Figure III.3: Variation de la durée de vie de fluorescence du niveau 3H4 en fonction de la concentration en  
AlO3/2, GeO2 et PO5/2
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été retenue. Ces déclins de fluorescence ont été interprétés à partir de l'hypothèse suivante : les ions Tm3+ se 
trouvent dans un réseau vitreux et ont donc un couplage avec la matrice qui varie d'un site à l'autre. Ceci a 
pour effet de modifier, à chaque site, la durée de vie de fluorescence. Le déclin de fluorescence mesuré  
correspond  alors  à  la  somme  des  déclins  de  fluorescence  des  ions  Tm3+ situés  dans  différents 
environnements. Une telle hypothèse a été initialement proposée pour des ions Cr19. Nous l'avons appliquée 
pour  la  première  fois  à  un  ion  de  terres  rares  [P15].  Dans  ce  modèle,  la  variation  de  l'intensité  de 
fluorescence en fonction du temps est représentée par :

I t=∑
i

A i×exp −t /i  (12)

où  Ai représente  le  poids  de  chacune  des  durées  de  vie  (τi)  associées  à  un  site  i.  Pour  la  procédure 
d'ajustement, nous avons considéré 125 valeurs de durées de vie  τi, réparties de façon homogène sur une 
échelle logarithmique, entre 1 et 1000 µs. La figure  III.4a présente un histogramme des  Ai pour chaque  τi 

prédéfinis.  L'ajustement  fait  ressortir  deux distributions  de durées  de vie  τi,  repérées  par un rond et  un 
triangle. En augmentant la concentration en ions modificateurs (figure III.4b), une distribution (repérée par le 
rond) reste centrée autour de 10 µs tandis que l'autre (triangle) augmente pour atteindre 100 µs.

Ces deux distributions ont été attribuées à la présence de Tm3+ dans deux environnements différents. La 
distribution autour de 10 µs correspond à la durée de vie reportée dans la silice. Par ailleurs, connaissant 
l'énergie des phonons de Al2O3 (tableau  1), nous avons estimé que la durée de vie des ions Tm3+ dans un 
environnement d'alumine devait être de 120 µs. L'augmentation de la distribution de durée de vie représentée 
par un triangle en fonction de la concentration en Al2O3 indique un enrichissement progressif en aluminium 
dans l'environnement de Tm3+.

III.1.2 Transferts d'énergie 

Afin de pallier la problématique de la durée de vie du niveau 3F4, un ordre de grandeur supérieure à celle du 
niveau 3H4, des schémas d'excitation séquentielle ont été étudiés. Un premier photon est absorbé pour passer  

19  M. Grinberg,  D.L.  Russell,  K.  Holliday,  K.  Wisniewski,  Cz.  Koepke,  « Continuous function decay analysis of  a multisite 
impurity activated solid », Opt. Commun., 156 (1998) 409

36

Figure III.4: a) Distribution des durées de vie τi déduite de l'ajustement des déclins de fluorescence à 800  
nm dans une fibre dopée Tm3+. b) variations des durées de vie courtes (rond) et longues (triangle) en  

fonction de la concentration en Al2O3. 
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du niveau fondamental 3H6 vers le niveau 3F4. L'absorption d'un second photon permet de dépeupler le niveau 
3F4 au profit du niveau 3H4. Ce type de schéma de pompage peut être induit soit par un ou deux faisceaux de 
pompe accordés suivant les transitions (cette possibilité sera discutée dans le paragraphe suivant),  soit  à  
l'aide de transferts d'énergie. 

Les mécanismes de transferts d'énergie sont très fortement dépendant de la distance entre les ions et sont  
généralement observés lorsque la concentration en ions de terre rare augmente, typiquement au delà de 100  
ppm pour Er3+ dans la silice. Pour un telle concentration, la distance moyenne entre ions Er 3+ (dans le cas 
d'une répartition homogène ) est de l'ordre de 5 nm. Dans le cas des nouveaux composants, on souhaite  
réduire leur taille ce qui impose d'augmenter la concentration en ions de terres rares. Il est donc primordial  
d'étudier ces mécanismes de transfert d'énergie qui peuvent avoir des effets bénéfiques ou néfastes. 

Dans ce paragraphe, je me focalise sur les mécanismes de transferts d'énergie qui peuvent opérer entre ions 
Tm3+ ou entre les ions Yb3+ et les ions Tm3+. Ces études ont été faites dans le cadre de la thèse de David 
Simpson à Victoria University (Melbourne, Australie).

a) Transferts d'énergie Tm3+-Tm3+ 

Si le mécanisme de relaxation croisée (3H4,  3H6 → 3F4,  3F4) a été particulièrement étudié dans le cadre de 
l'émission à 2 µm, le mécanisme inverse (3F4, 3F4 → 3H4, 3H6) a été beaucoup moins étudié. Ce mécanisme est 
pourtant particulièrement intéressant dans le cas de l'amplification de la bande S car il permet de dépeupler le  
niveau 3F4 au profit du niveau 3H4 (figure III.5). Pour les mêmes raisons, il est en revanche non désiré pour 
l'émission à 2 µm. 

Nous avons étudié trois concentrations en Tm2O3 : 200, 550 et 2900 ppm mol, dans des fibres  contenant 3-4 
% mol d'Al2O3 (sans P ni Ge) [P24]. En excitant à 1586 nm (3H6 →  3F4), une émission vers 800 nm est 
observée.  Son intensité varie de façon quadratique avec la puissance de pompe ce qui  implique que le  
processus  peuplant  le  niveau  3H4 soit  un  mécanisme à  deux photons.  Il peut  avoir deux origines :  soit 
absorption dans l'état  excité  (ESA),  soit  par  up-conversion par transfert  d'énergie ETU.  Dans le cas  du 
premier mécanisme, un premier photon de pompe est absorbé pour exciter le thulium vers les niveau 3F4, puis 
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Figure III.5: Diagramme énergétique de Tm3+ représentant les mécanismes d'absorption dans l'état excité  
(ESA) et l'upconversion par transfert d'énergie (ETU).
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un second photon de pompe permet de passer au niveau 3H4. Dans le second mécanisme, deux photons de 
pompe sont absorbés par des ions Tm3+ qui se retrouvent dans le niveau  3F4.  Un transfert d'énergie non-
radiatif opère alors, un ion Tm3+ se retrouvant à l'état fondamental, l'autre dans l'état excité 3H4. Bien que les 
transitions impliquées ne soient pas résonnantes en énergie, la différence peut être comblée par l'émission ou 
l'absorption d'un phonon de la silice. 

Les  déclins  de  fluorescence  de  l'émission  à  800  nm  présentent  deux  allures  différentes  suivant  que 
l'excitation soit à 786 nm (excitation directe du 3H4) ou à 1586 nm (excitation indirecte). Comme on peut le 
voir sur la figure III.6, l'excitation indirecte conduit à l'apparition d'une composante longue. Dans le cas des 
mesures de déclins de fluorescence, l'ESA n'est pas effectif puisque ce mécanisme disparaît dès l'extinction  
de la pompe. Toutefois, si seul ce mécanisme existait, le pompage direct ou indirect devrait conduire au 
même déclin. La modification des déclins de fluorescence montre que le mécanisme ETU est présent. Ces 
déclins  de  fluorescence  ont  été  ajustés  en  considérant  que  la  population  du  niveau  3F4 varie  de  façon 
exponentielle et que, dans l'hypothèse ETU, la population n2 du niveau 3H4 est définie par :

n2=(n20−
A

τ2
−1
−2 τ1

−1 )exp (− t
τ2
)+ A

τ2
−1
−2 τ1

−1 exp (−2t
τ1 ) (13)

où n20 représente la population du niveau 3H4 à t=0, τ1 et τ2 sont la durée de vie de fluorescence des niveaux 
3F4 et 3H4, respectivement et A=W ETU n10

2 c /2 où WETU correspond au taux de transfert par ETU, n10 est la 
population initiale du niveau 3F4 et c est la concentration en ions Tm3+. La durée de vie longue obtenue par 
ajustement du déclin de la fluorescence à 800 nm correspond à celle du niveau  3F4 mesurée lors  d'une 
excitation directe de ce niveau. Ces résultats montrent que le mécanisme de transfert d'énergie ETU peut être 
mis en jeu pour des concentrations en Tm2O3 supérieures à 200 ppm mol. 

b) Transferts d'énergie Yb3+-Tm3+

Le co-dopage Yb-Er a déjà été mis en œuvre, notamment pour la réalisation de lasers à fibre de puissance,  
car l'ion Yb3+ possède une très grande section efficace d'absorption (plus importante que celle de Er3+) vers 
980 nm, domaine de longueurs d'onde qui bénéficie de l'existence de diode de pompe de forte puissance. 
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Figure III.6: Déclins de fluorescence à 800 nm pour une excitation à 786 et 1586 nm dans une fibre dopée  
Tm3+. La concentration en Tm2O3 est de 200 (a) et 2900 (b) ppm mol.
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Comme l'ion Yb3+ émet dans une large bande autour de 1-1,1 µm, un transfert d'énergie Yb-Tm peut aussi 
être mis en place [P12].

Le  peuplement  du  niveau  3H4 nécessite  un  double  transfert  d'énergie  (figure  III.7).  La  première  étape 
implique le transfert  d'un ion Yb3+,  excité dans son niveau  2F5/2,  vers un ion proche Tm3+ dans son état 
fondamental. Cet ion Tm3+ passe alors dans son niveau excité 3H5. Compte tenu du faible écart énergétique 
entre ce niveau et le niveau  3F4, les électrons du niveau  3H5 relaxent très rapidement par relaxation multi-
phononique vers le niveau métastable 3F4. Un second transfert d'énergie à partir d'un ion Yb3+ excité permet 
de peupler les niveaux 3F2 et 3F3 de Tm3+. A nouveau, via un processus multi-phononique, les niveaux 3F2 et 
3F3 relaxent  très  rapidement  vers  le  niveau  3H4.  La  nature  non-résonnante  de chaque transfert  d'énergie 
nécessite l'assistance de phonons. La différence d'énergie pour chaque étape d'up-conversion est donnée pour 
le système Tm3+/Yb3+ dans YF3

20 :
Yb3+ (2F5/2) + Tm3+ (3H6) →  Yb3+ (2F7/2) + Tm3+ (3H5), ΔE ∼ 1650 cm-1

Yb3+ (2F5/2) + Tm3+ (3F4) →  Yb3+ (2F7/2) + Tm3+ (3F2,3), ΔE ∼ 1000 cm-1

A partir des spectres d'absorption mesurés dans les fibres, ces différences ont été estimées à 1124 ± 4 et 822 
± 33 cm-1, respectivement. La réduction de la différence en énergie dans un verre de silice peut être attribuée  
à un élargissement des bandes d'absorption liée à la nature amorphe du verre. La différence d'énergie positive  
associée à ces processus montre qu'ils nécessitent l'émission d'un phonon pour conserver l'énergie. 

Quand les fibres sont excitées à 980 nm, des bandes d'émission à 475, 650, 780 and 1800 nm sont observées 
et associées aux transitions  1G4 →  3H6,  1G4 →  3F4,  1G4 →  3H5 &  3H4 →  3H6 et  3F4 →  3H6 des ions Tm3+, 
respectivement. Comme ces bandes d'émissions ne sont pas observées quand Yb3+ est absent, leurs présences 
révèlent l'existence d'un transfert d'énergie entre les ions Yb3+ et Tm3+. 

La première étape du transfert d'énergie est établie en mesurant l'intensité de fluorescence à 1800 nm, issue  
du niveau 3F4 de Tm3+, en fonction de l'intensité de fluorescence à 1060 nm de Yb3+. Comme l'intensité de 
fluorescence à 1060 nm est directement proportionnelle à la densité d'atomes excités dans le niveau 2F5/2 de 
Yb3+, le nombre de photons de pompe requis pour un processus spécifique d'up-conversion est obtenu à partir 

20 F. W. Ostermayer, J. P. van der Ziel, H. M. Marcos, L. G. Uitert, and J. E. Geusic, « Frequency upconversion in YF3:Yb3+,Tm3+ », 
Phys. Rev. B, 3 (1971) 2698
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Figure III.7: Diagrammes d'énergie représentant le double transfert d'énergie entre les ions Yb3+ et  
Tm3+sous une excitation à 980 nm.
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de la pente de l'intensité d'up-conversion en fonction de l'intensité de fluorescence à 1060 nm. Dans le cas de 
la fluorescence à 1800 nm, il a été vérifié qu'à partir d'une excitation à 980 nm, le niveau 3F4 de Tm3+ est 
peuplé  suivant  le  transfert  d'énergie :  Yb3+ (2F5/2)  + Tm3+ (3H6)  → Yb3+ (2F7/2)  + Tm3+ (3H5 →  3F4).  Ce 
mécanisme de population affecte aussi la durée de vie de fluorescence du niveau  3F4 : alors qu'elle est de 
~400 µs sous une excitation directe,  la durée de vie atteint  ~800 µs sous une excitation à 980 nm. La  
relaxation du niveau  3F4 de Tm3+ est dictée par la longue durée de vie de fluorescence (~800 µs) de l'état 
excité de Yb3+. 

Le deuxième transfert  d'énergie du niveau  3F4 vers  les niveaux 3F2,3 ne peut  être déterminé à travers la 
luminescence à 810 nm dans cet échantillon car, comme le montre le diagramme énergétique de Tm 3+, cette 
fluorescence est causée par le niveau 3H4 (3H4 → 3H6) mais aussi par le niveau 1G4  (1G4 → 3H5). 

Le mécanisme de population responsable  de l'émission bleue à  partir  du niveau  1G4 peut  être  établi  en 
étudiant  sa  dépendance en fonction de l'émission à  1060 nm de Yb3+.  La fluorescence à  650 nm de la 
transition  1G4 →  3F4 pourrait  aussi être utilisée pour étudier  le mécanisme de population du niveau  1G4. 
Cependant, le rapport de branchement dans des verres de silice pour l'émission à 475 nm est de 0,51 comparé 
à 0,069 pour l'émission à 650 nm21. De ce fait, l'intensité d'émission à 475 nm est sept fois plus intense que 
celle dans le rouge. La figure  III.8 montre en échelle log/log la luminescence à 475 nm en fonction de la 
luminescence à 1060 nm de Yb3+ pour différentes puissances de pompe en entrée. Dans l'hypothèse d'un 
mécanisme ETU en 3 étapes, la population du niveau 1G4 doit varier avec le cube de la population du niveau 
2F5/2 de Yb3+. Cependant, on observe sur la figure III.8 que l'intensité d'émission continue de croître après que 
la fluorescence à 1060 nm commence à saturer.  Ce comportement ne peut  être décrit  seulement par un 
processus ETU en 3 étapes. Ce dernier est lié à la population des niveaux excités ; dès lors, dès que le niveau 
2F5/2 commence à saturer, les autres niveaux excités de Tm3+ le doivent aussi. Le fait que la luminescence 
continue de croître indique qu'un autre mécanisme de population existe dans le système co-dopé et qui ne 
dépend pas simplement de la population des niveaux excités mais aussi de la puissance de pompe incidente.  
Le seul  mécanisme de transfert  d'énergie qui  remplit  ce  critère est  l'absorption dans l'état  excité (ESA)  
puisqu'il implique un échange d'énergie d'un photon de pompe ou de fluorescence avec un ion dans un état 
excité. Comme l'ESA requière seulement un ion accepteur, le processus ne dépend pas de la concentration et 
évolue avec la puissance de pompe ou de fluorescence, ce qui est une différence importante par rapport à  
l'ETU.  La transition  3F4 → 3F2,3 possède le plus grand recouvrement spectral  avec la fluorescence de Yb3+ 

mais, plus important, c'est elle aussi qui a la plus grande section efficace d'absorption à la longueur d'onde de 
pompe, 980 nm. La section efficace d'absorption à la longueur d'onde de pompe est le paramètre le plus  
critique dans ce cas puisque le nombre de photons de pompe est de plusieurs ordres de grandeur supérieur au 
nombre de photons de fluorescence. La section efficace d'ESA de la transition 3F4 → 3F2,3 à 980 nm dans la 
silice est estimée à 5,2×10-28 m2, comparée à 5,4×10-36 m2 pour la transition 3H4 → 1G4. Cette comparaison 
suggère que la transition 3F4 → 3F2,3 est la transition ESA la plus favorable dans le système co-dopé sous une 
excitation à 980 nm. En considérant le mécanisme d'ESA, la variation de l'intensité de fluorescence à 475 nm 
par rapport à celle à 1060 nm est ajustée de bien meilleure façon comme on peut le voir sur la figure III.8b.

21 B. M. Walsh, and N. P. Barnes, « Comparison of Tm:ZBLAN and Tm:silica fiber lasers; spectroscopy and tunable pulsed laser 
operation around 1.9 µm », Appl. Phys. B, Lasers Opt. 78 (2004) 325
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La présence de l'ESA est favorable dans le cas des applications nécessitant la désexcitation radiative du  
niveau 3H4 puisque ce mécanisme dépeuple le niveau 3F4 au profit du niveau 3H4. Toutefois, la présence de la 
troisième étape du mécanisme ETU conduisant  à la population du niveau  1G4 est  un inconvénient.  Afin 
d'optimiser ces processus, une étude est en cours pour déterminer les valeurs des taux de transferts d'énergie 
Yb-Tm. Les premières analyses ont permis d'estimer une gamme de valeurs pour les trois étapes, à savoir  
C1=1-3×10-24 m3/s,  C2=4-9×10-23 m3/s,  C3=0,5-1×10-22 m3/s  [P10].  Ces  valeurs  sont  supérieures  à  celles 
reportées dans le cas des verres fluorés.  De nouveaux échantillons sont  en cours de préparation afin de 
déterminer plus précisément ces valeurs.  

III.2 Modélisation de composants à base de fibres optiques en silice dopée  thulium

Les modèles numériques sont des outils très utiles en ce qui concerne les fibres optiques dopées au thulium 
car ils permettent de prédire leurs performances et l'optimisation de leurs paramètres. Dans le cadre de son  
séjour  post-doctoral  au  LPMC,  Pavel  Peterka  a  développé  un  modèle  numérique  complet,  résolu 
spatialement et spectralement, basé sur la résolution simultanée des équations de population laser et des  
équations de propagation qui décrivent l'évolution de la puissance optique le long de la fibre [P27]. Les 
équations de population pour les niveaux d'énergie impliqués peuvent être écrites selon le diagramme des  
niveaux d'énergie reproduit dans la figure III.1: 

dn1
dt
=n0(W 01+W 02)−n1 (W 10+W 13+W 14+W 1

nr+W 10
r )+

+ n3 (W 31+W 3
nr+ W 32

r +W 31
r )+ n5 (W 51

r +W 52
r ) ,

(14)

dn3
dt
=n0(W 03+W 04 )+ n1(W 13+W 14)+ n5 (W 5

nr+W 54
r +W 53

r )−

−n3 (W 35+W 31+W 30+W 3
nr+∑

j=0

2

W 3j
r ) ,

(15)
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Figure III.8: Représentation log/log de la fluorescence à 475 nm de Tm3+ en fonction de la luminescence à  
1060 nm de Yb3+, pour une puissance de pompe incidente comprise entre 3 et 108 mW. Les mesures sont  

décalées en ordonnée pour aider à la comparaison. L'ajustement a été réalisé sans ESA (a) et avec ESA (b).
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dn5
dt
=n0W 05+ n3W 35−n5(W 50+W 5

nr+∑
j=0

4

W 5j
r ) , (16)

où la somme des populations ni de chaque niveau est égale à la concentration totale nt des ions thulium dans 
le cœur. Nous assumons que les ions thulium sont dispersés et excités de façon homogène dans la section 
dopée de rayon b dans la fibre dont le cœur a un rayon a (b ≤ a). Les taux de transitions Wij décrivent les 
absorptions et  émissions stimulées entre les différents niveaux impliqués. Les processus de décroissance 
spontanée  sont  décrits  par  les  termes  Wij

r et  Wi
nr,  taux  de  désexcitation  radiative  et  non-radiative, 

respectivement. La formule pour les taux de transition peut être trouvée dans [P27] : 

W ij=∫0
∞
λΓσ ij

(P+ ( z )+ P−( z ))

hc πb2
dλ ,  (17)

où h est la constante de Planck, P± sont les densités spectrales de puissance du rayonnement se propageant 
dans les deux directions (co et contra) le long de l'axe de la fibre et σij est la section efficace de la transition 
de i vers j. Les sections efficaces sont représentées sur la figure  III.2 [P4]. Le facteur de recouvrement  Γ 
représente la fraction de la distribution transverse du champ qui interagit  avec les ions Tm 3+.  Dans des 
conditions  stationnaires,  les  équations  de  population  deviennent  une  combinaison  de  quatre  équations 
linéaires algébriques. La propagation de la puissance optique à chaque longueur d'onde est gouvernée par 
l'équation de propagation suivante :

dP±( λ )
dz

=±Γ ( λ )P±( λ) ∑
ij

{10 ,30 ,31 ,50 }

(ni σ ij ( λ )−n j σ ji ( λ ))

∓Γ ( λ )P±( λ )(n0σ 02( λ)+ n0σ 04( λ )+ n1σ14( λ )+ n3 σ35( λ ))

±Γ ( λ ) ∑
ij

{10 ,30 ,31 ,50}

2h νij Δνni σ ij ( λ)∓α( λ )P
±( λ) .

 (18)

Le premier terme de l'équation  (18) décrit  l'amplification et la réabsorption du signal optique, le second 
terme représente l'absorption dans l'état fondamental et l'absorption dans l'état excité (ESA), le  troisième 
terme rend compte de l'émission spontanée et le quatrième terme des pertes de fond α de la fibre. L'évolution 
de  la  puissance  optique  dans  chaque  petit  intervalle  spectral  de  l'ASE autour  d'une  longueur  d'onde  λ 
(typiquement  un intervalle  de  1  nm de large est  utilisé)  est  gouverné par  son  équation de propagation  
respective.  L'équation  de  propagation  et  l'ensemble  des  équations  de  population  dans  des  conditions 
stationnaires sont résolus simultanément le long de la fibre en utilisant la méthode Runge-Kutta-Gill d'ordre 
quatre. Comme les conditions aux limites pour l'onde partielle contra-propageante P– ne sont pas connues au 
début  de  la  fibre,  une  solution  itérative  est  appliquée.  Ce  modèle  numérique  a  été  vérifié  par  des 
comparaisons avec des résultats expérimentaux [P23].

III.3 Composants à base de fibres optiques en silice dopée au thulium

Dans les deux paragraphes suivants,  je présente le potentiel  des fibres dopées Tm 3+ ayant une durée de 
fluorescence de  3H4 augmentée. Les applications discutées concernent les fibres amplificatrices à 1,47 µm 
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pour la bande S des télécommunications et les lasers à fibre à 810 nm. 

III.3.1 Fibre amplificatrice à 1,47 μm pour la bande S des télécommunications

À partir d'une fibre contenant une forte concentration d'aluminium, un gain a pu être mesuré à 1,47 µm 
[P23]. Bien que faible, de l'ordre de 1 dB, parce que la fibre n'était pas optimisée, cette mesure a permis de  
tester  le modèle  numérique.  Nous l'avons ensuite  utilisé  pour  optimiser  les  différents  paramètres  (fibre, 
schéma de pompage). Un exemple de dispositif d'amplificateur optique dans la bande S, basé sur une fibre 
optique amplificatrice dopée Tm3+ (TDFA) est présenté sur la figure III.9. 

Le montage est composé d'un multiplexeur en longueur d'onde (WDM) permettant d'injecter la pompe, ici 
choisie à ~1050 nm en vue d'une excitation par up-conversion. Afin de favoriser une inversion de population 
entre les niveaux 3H4 et 3F4, des schémas de pompage mettant en jeu des mécanismes d'up-conversion ont été 
étudiés.  Ceci peut être fait à partir d'une seule source laser comme il est montré sur la figure  III.10a. Le 
désavantage de ce choix est la possibilité d'une absorption dans l'état excité ( 3H4 → 1G4) qui résulte dans la 
perte de photons de pompe. Différents schémas de pompage à deux longueurs d'onde d'excitation ont été  
proposés  et  reportés  dans  [P27].  Plusieurs  résultats  de  simulations  des  performances  de  TDFA  et 
d'optimisations des paramètres des TDFA sont présentés sur les figures  III.10 et  III.11. La bande de gain 
spectrale du TDFA est montrée sur la figure III.10b pour différentes fibres à base de silice en fonction des 
différentes durées de vie du niveau 3H4  : 14 µs pour une fibre en silice non-modifiée, 45 µs pour une fibre 
contenant de l'aluminium telle que développée au cours de ce projet et 55 µs pour une fibre contenant une 
forte concentration de germanium14. L'augmentation de la durée de vie à 45 µs permet d'obtenir un gain (non 
optimisé) de ~10 dB vers 1,47 µm. Un pompage co-propagatif de 1 W à 1064 nm est assumé. Sauf mention 
contraire,  la  concentration  en  ions  thulium  est  nt=1,56×1025 m-3,  le  diamètre  du  cœur  est  de  2,6  µm, 
l'ouverture numérique NA=0,3 et les durées de vie radiatives des niveaux 3F4, 3H4 et 1G4 sont 3500, 650 et 860 
µs, respectivement. Les durées de vie de fluorescence des niveaux  3F4,  3H4 et 1G4  sont 430, 45 et 784 µs, 
respectivement. Dans l'intérêt des comparaisons, les sections efficaces des niveaux 3F4 et 1G4 sont identiques 
pour chaque type de verre, bien que dans les fibres elles dépendent aussi du matériau hôte. Nous avons  
vérifié que leurs valeurs ont un effet limité sur la valeur du gain dans la bande S comparé à l'effet de la durée  
de vie du niveau 3H4. Les taux de branchement considérés ont été estimés à l'aide de la théorie de Judd-Ofelt  
et ont été évalués ainsi :  β54=0,03,  β53=0,11,  β52=0,30,  β51=0,06,  β50=0,50,  β32=0,03,  β31=0,09, et β30=0,88. 
Des pertes nulles de transmission ont été considérées. L'évolution de la puissance du signal le long de la fibre  
dopée Tm3+ est présentée sur la figure III.10c pour trois puissances de pompe en entrée à 1064 nm. Le gain 
disponible  est  significativement  réduit  par  la  présence  de  l'ASE,  principalement  autour  de  800 nm.  La 
suppression de l'ASE, par exemple en inscrivant en cascade des réseaux à pas longs dans la fibre dopée ou en 
utilisant des fibres à cristal photonique dopées Tm3+ avec des bandes interdites ajustées, améliorerait le gain 
tel qu'il est montré sur la figure III.10c.
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Figure III.9: Exemple de montage pour un dispositif à base de fibre amplificatrice à 1,47 µm.
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L'optimisation des paramètres de guidage de la fibre est reportée sur la figure III.11a. Tout comme dans le 
cas de l'EDFA, le gain augmente en augmentant l'ouverture numérique et diminuant le diamètre du cœur. 
L'effet du filtrage de l'ASE à 800 nm est aussi présenté sur la figure III.11a. L'optimisation des longueurs 
d'onde de pompe est reportée sur la figure III.11b. La longueur d'onde optimale de pompe se décale vers les 
plus courtes longueurs d'onde en augmentant la puissance de pompe. Le pompage à plus courte longueur 
d'onde est moins résonant à partir de l'état fondamental mais en même temps la première étape de l'ESA est 
plus efficace et, par conséquent, la valeur intégrale de l'inversion de population le long de la fibre est plus  
haute. 

Un schéma de pompage à deux longueurs d'onde a aussi été étudié en utilisant simultanément un pompage 
par la gaine à 800 nm (3H6 →  3H4) et un pompage dans le cœur à 1400 nm (3F4 →  3H4) [P20]. Grâce au 
pompage par la gaine, la section efficace d'absorption effective peut être modifiée en fonction du rapport des  
surfaces gaine/cœur. De plus, ce pompage permet de tirer profit des diodes de pompe multimodes de forte  
puissance. Pour une puissance totale de pompe de 1 W (700 mW à 1395 nm), un gain maximal de 26 dB est  
estimé dans le cas d'une fibre double-gaine standard. Ce gain augmente à 28 dB si le recouvrement entre la  
pompe à 800 nm et  la zone dopée Tm3+ augmente.  Par comparaison,  un pompage de 1 W à une seule 
longueur d'onde (1020 nm) permet d'atteindre un gain de 24 dB. Ce gain chute à 17 et 14 dB pour une  
longueur d'onde d'excitation de 1050 et 1064 nm, respectivement. Bien qu'un gain supérieur soit prédit avec 
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Figure III.10: a) schéma de pompage d'un TDFA par up-conversion à 1064 nm ; b) effet de la composition  
du verre hôte sur le gain dans la bande S ; c) optimisation de la longueur du TDFA.

Figure III.11: a) Optimisation des paramètres de guide d'onde (ouverture numérique et rayon du cœur) ; b)  
optimisation de la longueur d'onde de pompe.
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un schéma de pompage à deux longueurs d'onde, le pompage optimisé à une seule longueur d'onde pourrait 
être préféré car il est moins complexe à mettre en oeuvre.

III.3.2 Laser à fibre à 810 nm

L'amplification à 810 nm a déjà été étudiée dans des fibres dopées Tm (TDF) à base de verre fluoré. Une  
puissance de sortie de 1,2 W et une efficacité de 37% ont été atteintes en pompant à 1064 nm 22. La puissance 
de sortie est limitée par le seuil aux dommages des fibres fluorées. Les problèmes de fiabilité du verre hôte 
peuvent être résolus en utilisant des fibres à base de silice avec une durée de vie du niveau 3H4 augmentée. 
Nous proposons un dispositif tout-fibré compact, dont un exemple est présenté sur la figure III.12a. Le laser 
proposé utilise un schéma de pompage par  up-conversion (figure  III.12b). Le pompage est réalisé à l'aide 
d'un laser à fibre dopée Yb3+ dont la longueur d'onde d'émission est contrôlée grâce à des réseaux de Bragg 
photo-inscrits dans le cœur de la fibre (FBG). Une autre paire de FBG permet de contrôler l'émission laser 
issue de la TDF.   

Nous avons procédé à l'optimisation des paramètres du guide d'onde, à savoir, le rayon du cœur et l'ouverture 
numérique [P4]. La longueur optimale du TDF peut être déterminée à partir de la dépendance calculée de la 
sortie laser en fonction de la longueur du TDF tel que montré sur la figure III.12c pour trois verres hôtes. La 
puissance laser de sortie en fonction de la longueur d'onde de pompe est présentée sur la figure III.12d. En 
comparaison avec les TDFA de la bande S des télécommunications ayant une longueur d'onde optimale vers 
1020 nm (figure III.11), le domaine de longueurs d'onde de pompe optimale est décalé vers les plus grandes 
longueurs d'onde parce que dans le cas du laser une forte inversion de population entre les niveaux 3H4 et 3H6 

et une forte absorption de la pompe à partir du niveau 3H6 sont désirées. Des pertes de fond de 0,1 dB/m sont 
considérées. Les résultats de simulation numérique reportés dans la figure III.12c montrent que la puissance 
laser émise est très faible dans le cas d'une fibre en silice pure. En revanche, dans le cas d'une fibre en silice  
modifiée, la puissance laser atteinte peut être comparable à la puissance obtenue avec une fibre fluorée. Des 
fibres sont en cours de préparation afin de vérifier expérimentalement ces prédictions numériques. Le projet  
se développe aussi vers un co-dopage Yb-Tm afin de pomper plus efficacement les ions Tm3+.

22 M.L. Dennis, J.W. Dixon et I. Aggarwal, « High power upconversion lasing at 810 nm in Tm:ZBLAN fibre », Electron. Lett. 30 
(1994) 136
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III.4 Bilan et perspectives 

Bien que les fibres en silice ne soient pas pressenties pour l'utilisation des émissions issues du niveau 3H4 de 
Tm3+, notamment à cause de la haute énergie de phonon de ce verre, les étude menées au cours de ce projet  
ont  permis  d'aller  au-delà  de cette  limitation.  En utilisant  un modèle  numérique,  nous avons montré  la  
potentialité  des  fibres  en  silice  dopées  Tm3+ pour  réaliser  des  amplificateurs  pour  la  bande  S  des 
télécommunications ou des lasers vers 810 nm. 

Un gain supérieur à 20 dB a été prévu dans un TDFA pour la bande S avec les paramètres de guide d'onde et  
les schémas de pompage proposés. La puissance de pompe requise est relativement élevée mais reste proche 
malgré tout de celles utilisées dans les verres fluorés (quelques centaines de mW) ou d'autres oxydes23. De 
plus,  le développement des lasers à fibre dopés Yb3+ devrait permettre de fournir une solution bon marché 
pour ces puissances de pompe vers 1050 nm.

L'augmentation de la durée de vie du niveau 3H4 a aussi permis de prédire une émission laser efficace vers 
810 nm dans un laser à fibre à base de silice modifiée. La puissance attendue est pratiquement égale à celle  
prédite dans une fibre en verre fluoré. La puissance extraite de telles fibres est limitée à quelques Watts à  
cause du seuil aux dommages optiques des verres fluorés. La réalisation à partir d'une fibre en silice ouvre  
des perspectives pour des lasers à plus forte puissance.

23 D. Zhou, R. Wang, Z. Yang, Z. Song, Z. Yin, J. Qiu, « Spectroscopic properties of Tm3+ doped TeO2-R2O-La2O3 glasses for 1.47 
µm optical amplifiers », J. of Non-Cryst. Sol. 357 (2011) 2409
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Figure III.12: a) montage d'un laser à fibre dans un arrangement compact tout-fibré ; b) schéma de  
pompage par up-conversion à une seule longueur d'onde ; c) effet du matériau ; d) effet de la longueur  

d'onde de pompe. Pour c et d, le diamètre du cœur est 3,4 µm et l'ouverture numérique de 0,2. 
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IV. NANOPARTICULES DANS LES FIBRES OPTIQUES

Le projet « nanoparticules dans les fibres » s'inscrit comme le prolongement naturel du projet « thulium ». 
Dans le précédent chapitre, j'ai montré comment nous avons augmenté l'efficacité d'émission de Tm 3+ et 
rendu compatible la silice avec des applications pour lesquelles elle n'était pas pressentie. Cet objectif a été  
atteint en modifiant l'environnement local de l'ion de terres rares. Dans ce projet, nous cherchons à élargir ce  
concept en encapsulant les ions luminescents dans des nanoparticules. Ainsi isolés de la matrice hôte, les 
propriétés  spectroscopiques  des  ions  de  terres  rares  sont  induites  par  la  nature  et  la  composition  des  
particules (de taille nanométrique afin de limiter les pertes par diffusion de lumière). Une telle approche 
permettrait de répondre aux attentes des nouvelles applications. En effet, celles-ci requièrent des matériaux 
dopés avec des ions luminescents ayant des propriétés intrinsèques augmentées, comprenant la robustesse et 
le  bas  prix  de  la  silice,  et  un  comportement  spectroscopique  qui  n'apparaîtrait  pas  dans  le  cas  d'un 
environnement local purement de silice. 

Ce projet vise à modifier les caractéristiques spectroscopiques telles que la largeur de la bande d'émission ou 
les durées de vie de fluorescence. Il ne concerne pas l'insertion des nanoparticules semi-conductrices qui ont 
pour but d'absorber plus efficacement le rayonnement incident en vue d'exciter les ions de terres rares, tels  
que l'erbium, situés en dehors de la particule.

Les céramiques (matrice amorphe contenant des particules cristallines) ont connu leur essor dans les années 
50 suite aux travaux de S.D. Stookey chez Corning (USA)24. Ces verres ont été développés initialement pour 
leurs  propriétés  mécaniques  et  chimiques.  En  1975,  la  première  vitro-céramique  ayant  des  propriétés 
optiques a été obtenue à partir d'un verre oxy-fluoré25. Toutefois la taille des cristaux était de 10 µm ce qui 
rendait le matériau opaque. Il faut attendre 1993 pour voir apparaître la première vitrocéramique transparente 
avec des propriétés optiques : il s'agissait d'un verre de fluoroaluminosilicate dopé Yb/Er26. 

24 S.D. Stookey, « Chemical Machining of Photosensitive Glass », Ind. Eng. Chem. 45 (1953) 115
25 F. Auzel, D. Pecile, D. Morin, “Rare-earth doped vitroceramics : new, efficient, blue and green emitting materials for infrared  

up-conversion”, J. Electrochem Soc. 122 (1975) 101
26 Y. Wang, J. Ohwaki, « New transparent vitroceramics codoped with Er3+ and Yb3+ for efficient frequency upconversion » Appl. 

Phys. Lett., 63 (1993) 3268
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Bien que le concept soit prometteur, la littérature relative aux fibres optiques céramiques est assez maigre. 
Corning a été un acteur majeur au début des années 2000 en proposant des fibres à base de silicates ainsi que  
des oxy-fluorures, basées sur des techniques de fabrication rod-in-tube et double-creuset, respectivement27,28. 
Ces deux procédés de fabrication nécessitent la mise en place d'une étape supplémentaire de céramisation en  
portant le matériau à une température proche de la transition vitreuse. Cette étape peut affaiblir la fibre et  
introduit une complexité dans le processus de fabrication. De plus, la compatibilité de ces matériaux avec des  
composants à base de fibres en silice est un problème compte tenu de leur basse température de fusion et  
faible seuil aux dommages optiques. L'utilisation du procédé MCVD pour la fabrication de tels matériaux a  
été très peu reportée. Une des voies explorées à partir de ce procédé consiste à préparer une solution dopante 
contenant déjà les nanoparticules29. Une autre voie repose sur le dépôt d'une couche sol-gel à l'intérieur du 
tube substrat. Cette couche (contenant une forte concentration en ZrO2) forme le cœur de la préforme30. 

En rupture avec les voies de synthèse étudiées jusque là, nous avons développé des fibres céramiques à base 
de silice dont les nanoparticules d'oxydes sont obtenues directement au cours de la fabrication par MCVD en 
tirant profit des traitements thermiques appliqués. Ce procédé original de fabrication permet de s'affranchir  
de certaines étapes critiques comme, par exemple, de la préparation a priori de nanoparticules et l'étape de 
dispersion  associée  avant  de  les  incorporer.  Dans  les  paragraphes  suivants,  je  décrirai  la  synthèse  des 
particules, leurs caractérisations ainsi que des modifications de la spectroscopie de Er3+. 

Ce projet a été initié en 2005 et est devenu depuis mon principal sujet de recherche. Nous avons obtenu un 
soutien  financier  du  CNRS en  2005 (Action  Thématique et  Incitative sur  Programme)  et  2010 (crédits 
d'intervention spécifique). Il s'est aussi inscrit dans le cadre du Programme de Recherche en Réseau (P2R) 
Franco-Indien « R&D en fibres spéciales et composants pour communications optiques ». Ce programme a 
débuté à la fin de l'année 2005, pour une durée de quatre ans. Il réunissait quatre laboratoires français, trois 
laboratoires indiens et un industriel indien (C-DOT) autour de la conception et la réalisation de nouvelles  
fibres  amplificatrices  dopées  à  l'erbium.  Ce  réseau  d'échange  réunissait  le  LPMC (Nice,  coordonnateur 
français Gérard Monnom), XLIM (Limoges), LPCML (Villeurbanne), L2C (ex LCVN, Montpellier), IIT-D 
(Delhi, coordonnateur indien Bishnu Pal), IIT-R (Roorkee), C-DOT (Delhi) et CGCRI (Calcutta). Ce projet 
implique de très nombreuses collaborations avec d'autres équipes qui seront citées au fur et à mesure des 
résultats. Une part importante des résultats présentés dans la suite revient aux étudiants qui ont travaillé sur 
ce sujet, en particulier Valérie Mauroy (thèse débutée en 2009 que je co-encadre avec Bernard Dussardier,  
financement fléché « thématiques prioritaires » du MESR) et Thomas S. Lee et Mukul C. Paul lors de leurs 
stages post-doctoraux en 2005-2006. 

27 B. N. Samson et al., "Efficient neodymium-doped glass- ceramic fiber laser and amplifier," Opt. Lett. 26 (2001) 145-147
28 B. N. Samson et al., « Nickel-doped nanocrystalline glass-ceramic fiber », Opt. Lett. 27 (2002) 1309-1311
29 S. Yoo et al., « Development of a glass optical fiber containing ZnO–Al2O3–SiO2 glass-ceramics doped with Co2+ and its optical 

absorption characteristics », J. Non Cryst. Sol. 315 (2003) 180–186
30 G. Brasse et al., « Nanostructured optical fiber by the sol-gel process in the SiO2–ZrO2 system », App. Phys. Lett. 91 (2007) 

121920  
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IV.1 Synthèse des nanoparticules

Au  cours  du  procédé  MCVD,  le  tube  est  soumis  à  des  traitements  thermiques  dont  les  températures  
correspondent aux différentes étapes de fabrication. Ces variations de température sont reportées sur la figure 
IV.1. La température est mesurée à l'aide d'un pyromètre pointant la surface extérieure du tube substrat. La 
température de la surface intérieure du tube peut être beaucoup plus faible, inférieure de plusieurs centaines 
de  degrés31.  Cependant,  n'ayant  pas  de  mesures  de  cette  température  intérieure,  nous  considérerons  la 
température extérieure comme température de référence. Sur le thermogramme de la figure  IV.1 ne sont 
représentées que les passes correspondant aux étapes de densification et  au rétreint.  Pour  les  passes  de  
densification (jusqu'à t=15 minutes), la température maximale mesurée varie de 1200 à 1700 °C. Pour les 
passes de rétreint, la température maximale mesurée est supérieure à 1700 °C. Le temps de chauffage en un  
point varie de quelques secondes à quelques minutes. 

Ces différents traitements thermiques peuvent être mis en jeu pour opérer un phénomène de séparation de 
phase spontanée. En effet, les diagrammes de phase des binaires SiO2-MO (M=Sr, Ca, Mg) (figure  IV.2), 
présentent une lacune d'immiscibilité pour des températures supérieures à 1700 °C et des concentrations en 
ions de terre alcaline <40 %mol. Cette zone de démixtion conduit à la formation d'une phase riche en silice et  
d'une autre riche en ions de terre alcaline (et pauvre en silice). Le dopage avec un alcalin (Na) a été essayé 
mais  n'a  pas  permis  d'observer  la  formation  de  particules.  Les  résultats  présentés  dans  ce  chapitre  se  
concentrent donc sur les trois ions de terre alcaline précédemment cités. 

31 M. Aslund et al. « Internal reaction temperatures of a modified chemical vapour deposition (MCVD) optical fibre preform lathe 
dynamically measured with regenerated fibre Bragg gratings. », Conférence ACOFT, Melbourne, 2010
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Figure IV.1: Variation de la température lors des étapes de densification et rétreint du procédé MCVD.
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Les ions de terre alcaline sont  introduits  par la méthode classique du dopage en solution à partir  d'une 
solution alcoolique contenant MCl2.6H2O (M=Sr, Ca, Mg). Dans la suite du chapitre, la quantité d'ions de 
terre  alcaline  sera  décrite  par  sa  concentration  dans  la  solution.  Des  premières  mesures  relatives  par 
spectrométrie de masse ont permis de montrer qu'un rapport de 10 des concentrations dans la solution (0,1 et  
1  mol/l)  est  conservé  dans  la  fibre.  D'autres  analyses  quantitatives  sont  actuellement  en  cours  afin  de  
déterminer la concentration  moyenne de la terre alcaline présente dans le matériau. Les premiers résultats 
semblent  indiquer  que  la  concentration  moyenne  dans  le  cœur  serait  de  l'ordre  de  0,5  %mol  pour  une 
concentration initiale dans la solution de 0,1 mol/l.

Le diagramme de phase présenté sur la figure IV.2 permet d'illustrer le phénomène attendu. Il n'est cependant 
qu'un point de départ pour notre discussion. En effet, ce diagramme de phase est obtenu dans des conditions  
stationnaires  (temps  de  chauffage  long)  alors  que  la  fabrication  par  MCVD est  un  procédé  dynamique 
(multiple passes de chauffage à différentes températures et de différentes durées). De plus, la composition du  
cœur n'est pas celle des binaires indiqués puisqu'il contient aussi du germanium, du phosphore et des ions de 
terres rares (les concentrations sont de l'ordre du %mol pour GeO2 et P2O5, et de quelques centaines de ppm 
pour Er).

Concernant l'approche fondamentale, il est à noter qu'à l'heure actuelle aucun modèle ne permet de prédire 
correctement les phénomènes de séparation de phase ou de nucléation-croissance dans un verre massif. Par 
exemple, le nombre de germes prédit par la théorie classique de nucléation (CNT) est de plusieurs ordres de 
grandeur supérieur à celui observé expérimentalement. Ces phénomènes sont au cœur des préoccupations 
actuelles de la communauté « verre ». Du point de vue prédiction, les simulations par dynamique moléculaire 
semblent  être  une  voie  prometteuse.  Des  résultats  très  encourageants  ont  été  obtenus  récemment  au 
Laboratoire de Photonique d'Angers où des simulations ont permis de rendre compte d'une séparation de 
phase dans le binaire SiO2-MgO32. Une collaboration avec ce laboratoire est en cours.

Comme  il  n'existe  aucune  modélisation  permettant  de  rendre  compte  correctement  de  la  synthèse  des 
particules dans un verre massif,  et encore moins lors d'un procédé dynamique telle que la MCVD, nous  

32 X. Bidault, « Élaboration et mise en œuvre d'un potentiel effectif pour la modélisation d'un verre binaire MgO-SiO2 dopé terre 
rare », Rapport de Master 1 (encadré par S. Chaussedent, LPhiA), Université d'Angers, 2011
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Figure IV.2: Diagrammes de phase des binaires SiO2-MO (M=Sr, Ca, Mg).
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avons  procédé  à  une  étude  systématique  de  l'influence  des  différents  paramètres  intervenant  lors  de  la 
fabrication, le but étant de contrôler la taille des particules pour obtenir une fibre à faible perte présentant une 
modification des propriétés d'émission de l'ion de terres rares (Er3+). 

IV.2 Caractérisations des nanoparticules

L'avènement  des  nanotechnologies  a  propulsé  le  développement  de  très  nombreuses  techniques  de 
caractérisation à l'échelle nanométrique. Cependant, ces techniques nécessitent une préparation méticuleuse  
des échantillons. Par exemple, dans le cas de la Microscopie Électronique à Transmission (TEM), l'épaisseur 
de l'échantillon doit  être  de l'ordre  de 100 nm.  Une  des  voies  de préparation consiste  à  polir  en angle 
l'échantillon,  l'épaisseur  requise  étant  obtenue  au  niveau  du  coin.  Si  la  répartition  des  particules  est  
homogène dans le verre, le coin contient très probablement des particules. Dans le cas des fibres optiques, les  
particules sont confinées dans le cœur dont le diamètre est de ~10 µm. Les techniques de préparation, pour  
s'assurer que le coin se trouve au bon endroit, sont beaucoup plus difficiles à mettre en œuvre. Dans le cadre 
des collaborations que nous avons établies, cette étape de préparation a été rédhibitoire pour réaliser du TEM 
ainsi que des analyses par sonde tomographique atomique.

Un autre problème lié à la caractérisation des particules dans les fibres tient à la quantité de particules : elles 
n'occupent qu'une fraction du volume du cœur, qui lui même ne correspond qu'à 1 % du volume de la fibre. 
Ceci pose des problèmes, pour ne pas dire rend impossible, des analyses du type ATD/ATG (pour déterminer  
les températures de cristallisation, de fusion, etc), des mesures de diffraction de rayons X (nature amorphe ou 
cristalline des particules) ou des mesures Raman. De ces mesures, il est difficile d'extraire le signal issu des  
particules de celui issu de la silice.

Ces limitations peuvent être levées en partie en analysant les préformes de fibres optiques. Si les techniques 
ne permettent  pas  de discriminer  les  informations venant du cœur  de celles de la gaine,  il  est  possible  
d'enlever  cette  dernière  en  immergeant  la  préforme  dans  un  bain  d'acide  fluorhydrique.  Le  temps  
d'immersion est de l'ordre de 2 semaines. Cette préparation est mise en place, par exemple, dans le cas des 
analyses chimiques pour déterminer la composition.

Enfin,  le  laboratoire  ne  possède  aucune  des  techniques  de  caractérisation  à  l'échelle  nanométrique 
nécessaires pour ce projet. Il a été nécessaire de développer de nouvelles collaborations.

Ces difficultés, inhérentes à l'objet étudié, n'ont cependant pas eu raison du projet. Ce paragraphe recense  
l'ensemble  des  caractérisations  que  nous  avons  réalisées.  Des  techniques  de  caractérisation  à  l'échelle 
nanométrique sont appropriées à nos analyses. En particulier, la Microscopie Électronique à Balayage (MEB,  
collaboration avec le CRHEA, Valbonne). Cette technique est adaptée aux fibres optiques car « il suffit de » 
les cliver et les métalliser (pour éliminer les problèmes de charge). L'influence des paramètres de fabrication 
sur la synthèse des particules est donc principalement étudiée à travers la taille des particules. 

IV.2.1 Influence de la solution dopante

a) Nature de la terre alcaline

Les fibres contenant du magnésium (Mg), du strontium (Sr) ou du calcium (Ca) ont été caractérisées par  
Microscopie Électronique à Balayage en mode électrons rétro-diffusés. Des images typiques sont reportées  
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sur la figure  IV.3. Elles ont été obtenues à partir d'une fibre clivée transversalement. Le disque gris (de  
diamètre ~10  µm) correspond au cœur de la fibre. Il contient en son centre une zone sombre causée par  
l'évaporation du germanium. Il s'agit d'un artefact standard pour le procédé MCVD qui peut être éliminé. Les 
particules sont visibles par des points blancs, montrant un fort contraste chimique avec le reste de la matrice.  
Elles ne sont observées que lorsqu'une terre alcaline est introduite. Dans le cas de Ca, nous avons observé 
que ces particules se forment même en l'absence de Ge, P ou Er.

La taille des nanoparticules dépend très fortement de l'ion de terre alcaline. Pour une concentration initiale de  
0,1 mol/l d'ion de terre alcaline dans la solution dopante, le diamètre moyen est de l'ordre de 100 nm pour Sr  
et Ca et 50 nm pour Mg (figure IV.3). 

b) Concentration de la terre alcaline 

Cette taille moyenne est aussi affectée par la concentration de la terre alcaline dans la solution. Dans le cas  
du calcium, nous avons remarqué que pour une concentration de 0,01 mol/l,  aucune nanoparticule n'est 
visible dans la préforme. Dans le cas du magnésium, une concentration de 1 mol/l donne un diamètre moyen 
de 80 nm (dans la fibre), double de celui mesuré pour une concentration de 0,1 mol/l (Figure IV.4). Cette 
différence de taille est expliquée par le rôle joué par Mg dans le réseau de silice. Cette terre alcaline est un 
modificateur de réseau, qui a pour effet de dépolymériser le réseau dense de SiO2. Le dopage plus élevé en 
Mg permettrait de « casser » plus le réseau et donc de faciliter la migration des ions [P2]. 
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Figure IV.3: Images par Microscopie Électronique à Balayage de fibres clivées transversalement. La  
concentration en ions de terre alcaline dans la solution est 0,1 mol/l.
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IV.2.2 Influence des traitements thermiques 

Le  procédé  MCVD  comprend  de  nombreuses  étapes  de  fabrication  correspondant  à  des  températures 
différentes et à des temps de traitement différents. Chacune de ces étapes peut avoir une influence sur la  
synthèse des nanoparticules. L'étude systématique de ces paramètres fait partie du travail de thèse de Valérie  
Mauroy. Les résultats sont en cours d'acquisition et d'interprétation mais on peut d'ores et déjà remarquer 
(dans l'ordre des passes de fabrication) :

- La température lors du dépôt de la couche poreuse affecte la porosité. Ceci devrait avoir pour effet de 
modifier  l'incorporation des ions présents dans la solution.  Cette modification peut  agir  à la  fois sur la  
quantité d'ions incorporés mais aussi sur des fluctuations de densité. 

- La température de densification se situe dans une gamme située autour de Tg. On pourrait s'attendre à ce 
que  les  premières  passes  de  densification  soient  favorables  à  la  nucléation  et  les  passes  suivantes  à  la 
croissance. Toutefois, les premiers tests montrent que, quels que soient les différents choix de température de 
densification, la taille des particules est faiblement modifiée.

-  A la fin de l'étape de densification, une analyse par MEB du tube a permis de mettre en évidence la 
présence de particules. Pourtant, la température maximale mesurée à l'extérieur du tube est de 1700°C. La 
température au niveau de la couche de cœur est donc inférieure à cette température. Les particules se sont  
formées en-dessous des 1700 °C indiqués sur le diagramme binaire (figure IV.2). 

- Bien que le rétreint permette d'atteindre des températures plus élevées, et des temps de chauffage plus  
longs, les premiers résultats semblent indiquer que cette étape influence peu la taille des particules.  

- Effet de l'étirage : au cours de cette étape, la préforme est chauffée à 2000 °C pendant quelques minutes  
avant de subir une trempe suite à sa transformation en fibre optique. Une telle température peut être néfaste 
pour de nombreuses particules. Dans notre cas, l'analyse par MEB montre la conservation des particules  
après cette étape (figure  IV.3). L'histogramme des tailles est peu affecté par cette étape. Cependant, nous 
avons observé que pour des préformes ne contenant que des petites particules (diamètre moyen de 30 nm), 
ces  dernières  disparaissent  à  l'étirage.  En  revanche,  les  préformes  présentant  un  diamètre  moyen  des 
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Figure IV.4: Images MEB et distribution de taille des particules dans le cœur d'une fibre optique contenant  
deux concentrations en Mg dans la solution dopante (0,1 et 1 mol/).
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particules plus important ont un histogramme de taille conservé, sans franche coupure du côté des petits  
diamètres.  L'origine  de  la  disparition  des  petites  particules  n'est  pas  encore  expliquée.  Elle  pourrait  se  
comprendre si on considère que la température de fusion décroît très rapidement lorsque la taille diminue aux 
échelles  nanométriques.  La nature  de la  particule,  amorphe ou cristalline,  pourrait  aussi  expliquer  cette  
éventuelle disparition. 

De ces résultats préliminaires, il semble se dégager que la formation des particules se joue principalement  
lors  des  premières  étapes  de  densification,  ou  peut-être  pendant  l'étape  dite  de  séchage  (oxydation  des 
chlorures). Des travaux sont en cours à ce sujet. 

IV.2.3 Composition des nanoparticules

Des analyses par sonde tomographique atomique ont été tentées en collaboration avec l'IM2NP (Marseille)  
afin d'avoir une analyse en concentration à l'échelle nanométrique. Toutefois, cette technique requière une 
préparation des  échantillons  très  spécifique (ils  doivent  être  taillés  en pointe)  et  cette  étape n'a  pu être  
réalisée avec succès. 

La composition des nanoparticules, dans des préformes à base de calcium, a été étudiée grâce à des analyses  
EDX (Energy Dispersive X-Ray) en collaboration avec le CRHEA (UPR 10, Sophia Antipolis) et Corning 
(USA) [P9]. Nous avons pu mettre en évidence la présence de Ca, P et Er lorsque le faisceau d'électrons est  
pointé  sur  une  nanoparticule  (figure  IV.5a).  Ces  éléments  ne  sont  plus  détectés  lorsque  le  faisceau  est 
focalisé  en dehors  d'une particule,  tout  en restant  dans le  cœur  (figure  IV.5b).  Le diamètre du faisceau 
électronique est de quelques nanomètres. Toutefois, ce faisceau sonde la préforme sur une profondeur de  
plusieurs centaines de nm, donc supérieure à la taille des particules analysées. A partir des résultats EDX, il  
est donc difficile d'affirmer que Ca et Er par exemple sont présents dans la particule.  

Afin d'avoir une information plus précise sur la localisation des éléments, des analyses par spectrométrie de 
masse  (NanoSIMS 50)  ont  été  réalisées  en  collaboration  avec  une  collègue  du  National  Ressource  for  
Imaging Mass Spectrometry (Harvard, MA, USA). Les répartitions de Si, P, Mg et Er dans une zone du cœur  
de fibre optique sont représentées sur la figure IV.6. La ligne du haut correspond à une concentration en Mg 
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Figure IV.5 : Mesures de la composition par EDX dans un cœur de préforme. Le faisceau est pointé (a) sur  
ou (b) en dehors d'une particule.
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de 0,1 mol/l et celle du bas à 1 mol/l. Les résultats montrent très clairement une corrélation dans la présence 
de Mg, P et Er dans les nanoparticules. Ces résultats permettent aussi de montrer très clairement la présence 
de Si dans les nanoparticules, mais en quantité moindre que dans le reste de la matrice.

IV.2.4 Forme des nanoparticules après étirage

Le passage de la préforme à la fibre optique implique une réduction des dimensions transverses d'un facteur  
~100 et une augmentation longitudinale d'un facteur ~10000, tout en chauffant la préforme à une température  
de 2000 °C. Cette modification de forme pourrait induire une modification sur la forme des nanoparticules,  
notamment un allongement. Toutefois, les résultats préliminaires obtenus avec le Nanosims 50 montrent que  
la distribution longitudinale des éléments est sphérique dans la fibre.  

IV.2.5 Nature des particules

La nature des particules (cristalline ou amorphe) est une information importante qui permettrait de mieux  
comprendre le mécanisme de formation (nucléation/croissance, séparation de phase amorphe). Nous avons 
tenté  d'obtenir  cette  information  grâce  à  la  diffraction  d'électrons  en  microscopie  électronique  en 
collaboration  avec  le  CRHEA  et  le  CEMEF  (Sophia  Antipolis).  Les  échantillons  se  dégradent  très  
rapidement sous le faisceau électronique et il n'est pas possible de conclure à partir de ces mesures. 

Des Analyses Thermo-Différentielles (ATD) de cœurs de préformes sont en cours, en collaboration avec 
Lionel  Montagne  (Unité  de  Catalyse  et  de  Chimie  du  solide,  Lille).  Ces  mesures  pourraient  mettre  en 
évidence l'éventuelle présence de température(s) de cristallisation ou de fusion.
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Figure IV.6 : Cartographie de la répartition de Si, P, Mg et Er dans le cœur d'une fibre optique. La  
concentration en Mg dans la solution est 0,1 (ligne du haut) et 1 (ligne du bas) mol/l. L'intensité augmente  

du bleu au jaune.
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IV.2.6 Pertes optiques

En vue d'une application de type fibre amplificatrice ou laser, il est indispensable que les pertes, induites par  
la  présence  des  particules,  soient  minimisées.  Dans  le  cas  des  fibres  amplificatrices,  la  longueur  
caractéristique du composant est 10 m, et le gain doit être de 20 dB. Les pertes optiques acceptables doivent 
donc être inférieures à 1 dB/m, typiquement 0,1 dB/m. Des fibres présentant des pertes inférieures à 1 dB/m  
ont  été  qualifiées  de  ultra-transparentes  par  Samson  et  al33.  Afin  de  satisfaire  à  cette  condition  de 
transparence,  il  a  été  proposé  que  les  particules  doivent  avoir  une  taille  inférieure  à  15  nm,  avec  une  
distribution en taille étroite, une forte fraction volumique de particules mais sans former d'agrégats34. Ces 
critères ont été évalués à partir d'une céramique oxy-fluorée ayant des particules cristallisées. Mais des vitro-
céramiques transparentes ont été obtenues avec des particules de plus grand diamètre, jusqu'à 10 µm35.

L'atténuation de la lumière en fonction de la longueur d'onde mesurée dans une fibre contenant des particules  
à base de magnésium (0,1 mol/l) est présentée sur la figure IV.7 [P2]. Le minimum d'atténuation est de 0,4 
dB/m vers 1400 nm. Cette valeur de perte optique est en accord avec celle discutée précédemment. 

Pour des longueurs d'onde inférieures à 1350 nm, l'atténuation décroit exponentiellement lorsque la longueur 
d'onde augmente. Compte tenu de la taille des particules dans cette fibre, ce comportement a été interprété en 
utilisant un modèle de diffusion Rayleigh. Les pertes s'expriment via la formule :

αRayleigh(dB /m)=4,34×CRayleigh×N×Γ  (19)

où N est la densité de particules (m-3),  Γ est le facteur de recouvrement entre le mode de propagation et le 
cœur contenant  les nanoparticules (Γ=0,3 dans cette fibre)  et  CRayleigh (m2) est  le coefficient de diffusion 
Rayleigh tel que :

33 B.N. Samson et al., « Efficient neodymium-doped glass-ceramic fiber laser and amplifier », Opt. Lett. 26 (2001) 145
34 P.A. Tick, « Are low-loss glass–ceramic optical waveguides possible? », Opt. Lett. 13 (1998) 1904
35 M. Clara Gonçalves et al., « Rare-earth-doped transparent glass ceramics », C. R. Chimie 5 (2002) 845
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Figure IV.7: Atténuation mesurée dans une fibre optique contenant des particules à base de Mg. Les points  
correspondent aux données expérimentales et la ligne à l'ajustement par un modèle de diffusion Rayleigh.
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où  d est le diamètre de la nanoparticule,  nm et  nn les indices de réfraction de la matrice et de la particule 
respectivement. La composition de la particule n'étant pas connue précisément, nous avons considéré un  
indice de réfraction de 1,65, proche de celui d'un oxyde à base de magnésium tel que Mg 2SiO4. Compte tenu 
de ces considérations,  l'ajustement des données expérimentales par l'équation (19) conduit à une densité 
N≈0,4.1020 m-3,  soit  une  distance  inter-particule  de  ~300  nm.  Cette  distance  est  en  accord  avec  les  
observations MEB (figure IV.4). 

A 1350 nm, la fréquence normalisée V est inférieure à 1,3 (la longueur d'onde de coupure du mode LP11 est 
700 nm). La différence entre les données expérimentales et la diffusion Rayleigh au-delà de 1350 nm est  
attribuée aux pertes par courbure. En effet, pour les besoins de la mesure, la fibre est enroulée sur une bobine  
de 20 cm de diamètre.

Les spectres d'atténuation ont été mesurés systématiquement pour toutes les fibres préparées. Hormis pour la 
fibre présentée ci-dessus, les fibres dopées avec 1 mol/l de MgCl2 ou à base de Ca ou Sr présentent des 
atténuations de plusieurs dizaines voire centaines de dB/m. Ces valeurs sont cohérentes avec un modèle de 
diffusion  Rayleigh  qui  prévoit  une  atténuation  de  120 dB/m pour  des  particules  de  100  nm.  Pour  des 
applications en tant que laser ou amplificateur, la taille moyenne des particules doit donc être inférieure à 50 
nm. Cependant, les fibres présentant une forte diffusion peuvent aussi montrer des applications intéressantes.  
Dans le cadre du stage post-doctoral de Shivakiran Bhakta, et en collaboration avec Patrick Sebbah (LPMC), 
nous avons regardé la potentialité de ces fibres pour réaliser un laser aléatoire. Ce type de laser n'est pas basé 
sur une cavité formée de deux miroirs comme dans un laser standard, mais sur la diffusion multiple des 
photons. Les résultats préliminaires n'ont cependant pas permis de mettre en évidence la signature d'un effet  
« aléatoire ». 

IV.3 Spectroscopie de Er3+

IV.3.1 Caractérisation de l'environnement de Er3+ par EXAFS

L'environnement  proche  des  ions  erbium  a  été  caractérisé  par  des  mesures  EXAFS  (Extended  X-ray  
Absorption Fine Structure) réalisées à l'ESRF de Grenoble (ligne GILDA-CRG) [P14]. Trois compositions 
ont été analysées : un échantillon de préforme dont le cœur contient Si, O, Ge, P et Er, un second échantillon  
de préforme contenant en plus du Ca (donc avec des nanoparticules) et un échantillon de référence ErPO4. 
L'environnement de Er dans les échantillons avec et sans Ca est très différent (Figure IV.8). Dans le premier, 
l'ion de terres rares est lié à un atome d'oxygène dans la première sphère de coordination et à des atomes de 
Si ou P (il n'est pas possible de distinguer entre ces deux atomes) dans la seconde sphère. Ceci a déjà été  
observé  dans  des  verres  silicates  et  des  verres  phosphates.  Les  atomes  de  Si  (P)  sont  visibles  car  ils 
appartiennent au même tétraèdre Si(P)O4 que celui de l'atome d'oxygène de la première sphère. Mais aucune 
autre sphère de coordination n'est détectée. Ceci permet de conclure à un environnement amorphe autour de 
Er. Pour l'échantillon sans Ca (Sample B sur la figure  IV.8), le spectre est très différent de celui avec Ca 
mais très proche de celui de ErPO4. Cela signifie que les ions Er sont insérés dans une phase localement très 
ordonnée  sur  quelques  sphères  de  coordination  (4-5  Å)  bien  qu'aucune  particule  n'ait  été  détectée.  Cet  
arrangement en cage du phosphore autour d'ions de terre rare avait été mis en évidence par ailleurs par une 
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autre technique de caractérisation36. Il est intéressant de remarquer que les spectres d'émission enregistrés 
dans  ces  échantillons  « cage  de  phosphore »  se  présentent  sous  forme  de  bande.  Dans  le  cadre  d'une 
collaboration avec le LPMCL, nous avons mesuré pour la première fois des spectres d'émission présentant 
des raies caractéristiques de l'environnement cristallisé autour des ions Er3+, plus particulièrement de type 
ErPO4 (dans des échantillons de préforme ne contenant pas d'ions de terre alcaline) [P3]. 

IV.3.2 Caractérisations spectroscopiques de Er3+

Les caractérisations spectroscopiques des ions erbium ont été réalisées dans les préformes et dans les fibres.  
Les mesures dans les préformes nanostructurées contenant du Ca ont été réalisées en collaboration avec le  
LPCML (Villeurbanne)  [P7].  Les  spectres  d'émission  enregistrés  à  température  ambiante  montrent  une 
réponse différente pour les échantillons contenant à la fois du Ca et du P. Des mesures RFLN (Resonant  
Fluorescence Line Narrowing) à très  basse température (1,5 K) ont  été mises en œuvre pour  mettre en  
évidence la présence de différents sites. Les échantillons Ca-P et P montrent une distribution de sites assez 
similaire.  En  revanche,  l'échantillon  Ca  semble  posséder  deux  sites  pour  Er.  En  se  focalisant  plus  
particulièrement  sur  cette  composition,  nous  avons  montré  qu'en  faisant  varier  la  longueur  d'onde 
d'excitation, un pic résonnant apparaît pour une excitation à 1540 nm, et qu'en diminuant cette longueur 
d'onde d'excitation, en plus de l'émission résonnante, une seconde bande d'émission apparaît à plus basse 
énergie. Ce comportement est caractéristique de l'existence d'un transfert d'énergie entre deux sites. Afin de 
le confirmer, des mesures de durées de vie ont été faites. L'excitation s'effectue au début de l'échantillon  
tandis  que  la  lumière  émise  est  collectée  perpendiculairement  à  la  direction  d'excitation,  soit  en  début  
d'échantillon, soit 4 mm après le point d'excitation (en prenant soin d'occulter le début de l'échantillon). Le  
signal collecté à 4 mm présente une durée de vie supérieure à celui collecté en début. Ceci a été interprété  
comme étant dû à la présence d'un transfert radiatif entre les ions erbium. Toutefois, la localisation des deux 
sites n'est pas encore clairement identifiée. 

La spectroscopie des ions Er3+ a été étudiée dans des échantillons de fibres contenant du Mg. Les spectres 
d'émission et les déclins de fluorescence sont présentés sur les figures  IV.9 et  IV.10.  On observe une très 

36 A. Saitoh et al. « Elucidation of Codoping Effects on the Solubility Enhancement of Er3+ in SiO2 Glass: Striking Difference 
between Al and P Codoping », J. Phys. Chem. B Lett. 110 (2006) 7617
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Figure IV.8 : Transformées de Fourier des spectres EXAFS. Les points correspondent aux données  
expérimentales, les ajustements sont représentés par les lignes. Sample A : échantillons avec Ca, Sample B :  

échantillon sans Ca.
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nette modification des propriétés spectroscopiques en augmentant la concentration en Mg :
– la largeur à mi-hauteur de la bande d'émission est augmentée de 60 %. Un tel élargissement est  

recherché dans le cas des fibres amplificatrices afin d'augmenter la bande spectrale de gain.  
– La durée de vie de la fluorescence à 1,55 µm passe de 11,7 à 6,7 ms.

Pour les faibles concentrations en magnésium, les caractéristiques spectroscopiques sont similaires à celles  
des  ions  Er3+ dans  la  silice.  Lorsque  la  concentration  en  magnésium augmente,  la  forme  de  la  bande 
d'émission et la durée de vie de fluorescence s'apparentent à celles observées dans des phosphates37. Il est par 
ailleurs intéressant de noter  que le spectre d'émission est  un spectre de bande et pas de raies comme il  
pourrait être le cas dans une structure cristallisée24, [P3]. Ceci indiquerait que les particules seraient plutôt de 
nature amorphe.

37 J.J. Shyu et C.C. Chang, « Photoluminescence properties of Er3+-doped and Er3+/Yb3+ codoped SnO-P2O5 glasses » JACS 94 
(2011) 2099
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Figure IV.9: Spectres d'émission de Er3+ mesurés à température ambiante dans une fibre optique pour deux  
concentrations en Mg.
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Figure IV.10: Déclins de fluorescence mesurés dans une fibre optique contenant deux concentrations en  
Mg : carré : 0,1 mol/l, triangle : 1 mol/l.
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IV.4 Bilan et perspectives

Les résultats obtenus montrent que la voie de synthèse originale choisie permet de préparer une fibre optique  
avec un cœur en vitrocéramique transparente. L’incorporation des ions Er 3+ dans ces particules permet de 
modifier leurs propriétés spectroscopiques. La poursuite du projet est motivée par l'obtention d'une fibre  
céramique transparente et présentant des modifications de la spectroscopie des ions Er 3+. Parmi les voies 
intéressantes pour comprendre et maîtriser la synthèse des particules, notons les analyses par spectrométrie  
de masse qui devraient nous renseigner sur la composition des particules. Une autre voie qui pourrait s'avérer  
intéressante  est  liée  à  l'introduction  d'aluminium  qui  pourrait  permettre  de  contrôler  la  taille  des  
nanoparticules (sujet en cours). Enfin, une voie prometteuse est apportée par les simulations par dynamique 
moléculaire  et  nous  chercherons  à  renforcer  notre  collaboration  avec  le  LPhiA  (Angers).  Parmi  les 
perspectives,  il  serait  intéressant  d'ouvrir  ce  projet  à  d'autres  ions  luminescents  tels  que  les  métaux de 
transition connus pour être peu efficaces dans la silice. 
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V. PROJETS COLLABORATIFS

Les deux précédents chapitres ont été consacrés à des projets qui sont nés et grandissent au sein du LPMC et  
qui sont mes principaux sujets de recherche. Dans ce chapitre, je décris des projets en train de naître au sein  
du laboratoire ou issus de laboratoires extérieurs. Les sollicitations pour ces projets sont motivées par le 
savoir-faire acquis depuis vingt ans par le laboratoire dans la fabrication des préformes et des fibres optiques. 
Compte tenu de mon apport plus modeste par rapport aux deux précédents projets, j'ai fait le choix d'une 
présentation plus synthétique des projets (sans rapport avec leur valeur et leur intérêt). J'ai aussi délibérément 
choisi de ne présenter que des projets financés ayant donné lieu à publication. 

V.1 Fibres optiques durcies aux rayonnements ionisants

Les fibres optiques en silice dopée ytterbium (FDY) utilisées dans les lasers de puissance fibrés souffrent de  
photo-noircissement (PN).  Le PN correspond à  l’apparition de pertes optiques,  induites  par le  pompage  
optique, qui s’étendent de l’ultra-violet (UV) jusqu’au proche infra-rouge (PIR). Dans ce dernier domaine de 
longueurs  d'onde,  les  pertes  affectent  la  propagation de la  pompe et  du signal  lui  même.  Le PN limite 
fortement les performances et la fiabilité des lasers fibrés à FDY. Il s’agit donc d’un phénomène qu’il est 
nécessaire de comprendre et d’éradiquer. Le PN est assez largement étudié depuis plusieurs années. Il a été  
montré  que  quelques  recettes  empiriques,  reposant  principalement  sur  un  co-dopage  au  phosphore, 
permettaient  d’en  réduire  l’ampleur.  Pour  autant,  les  mécanismes  physiques  qui  président  à  son  
développement  et  à  sa  guérison  sont  encore  très  mal  compris,  ce  qui  interdit  tout  ingénierie  fiable  et  
maîtrisée des FDY « photo-résistantes ».  Les points cruciaux qui doivent encore être élucidés concernent 
notamment l'origine et la nature des pièges. 

L'approche  originale  proposée  par  le  laboratoire  réside  dans  l'étude  des  échantillons  par  thermo-
luminescence (TL). Cette technique de caractérisation consiste à collecter la luminescence consécutive au  
chauffage de l'échantillon. Elle permet d'obtenir des informations sur les centres de recombinaison ainsi que 
sur les pièges, bien que ces derniers ne soient pas luminescents.
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Nous avons considéré des échantillons de préformes de fibre fabriquées au laboratoire. Plus massifs qu’une  
fibre,  ils  permettent  d’obtenir  un  meilleur  signal  de  TL.  Les  compositions  suivantes  ont  été  étudiées  : 
échantillon à cœur aluminosilicate (noté AS), germanosilicate (GS), et aluminosilicate dopé Yb (~4000 ppm, 
noté AS:Yb). La figure V.1 présente des thermogrammes enregistrés pour les échantillons AS:Yb et GS. Les 
bandes apparaissent aux mêmes positions pour les deux échantillons, quelle que soit la source d'excitation.  
Nous avons aussi observé l'existence de ces mêmes bandes suite à une excitation à 250 nm. En revanche,  
l'échantillon AS (sans Yb) ne présente aucune bande. Un spectre de la luminescence induite thermiquement 
(TSL) est reporté en insert de la figure V.1. Il se compose d'une émission située vers 1 µm, attribuée à Yb3+. 
Ces résultats ont été interprétés en invoquant l'intervention d'un piège à trou dans le mécanisme de PN [P6]. 

Les  premiers  résultats  ont  permis  de  valider  l'originalité  de  l'approche  à  travers  l'utilisation  de  la  
thermoluminescence.  Cette  étude  a  démarré  en  2008 avec  l'arrivée  de  Franck Mady (MCF)  et  Mourad 
Benabdesselam  (Pr).  Elle  bénéfice  actuellement  d'un  financement  CNRS  /  Royal  Society  (projet 
« HIPOFIL »)  pour une collaboration avec l'ORC (Southampton, Angleterre)  et  va se développer grâce à 
l'obtention en 2011 de deux projets portés par Franck Mady : financement ANR « Jeune Chercheur-Jeune 
Chercheuse » (projet « PARADYSIO » pour 3 ans) et financement par la fondation EADS (« HAPoLO », 3 
ans). Le premier projet est consacré à l'étude du PN dans des fibres dopées Yb 3+. Le second porte sur le 
noircissement induit par des radiations ionisantes dans des fibres dopées Er3+. 

V.2 Propagation d'ondes dans un milieu chaotique 

Un financement ANR « Jeune Chercheur – Jeune Chercheuse» a été attribuée en 2005 au projet « Chaos On 
Line » (Chaos Ondulatoire Non Linéaire en Optique),  pour une durée de trois ans.  Ce projet,  porté par  
Valérie Doya (LPMC), réunissait les compétences et savoir-faire du thème MOSAIQ du laboratoire. 

Le chaos ondulatoire est  un domaine d'étude qui  s'intéresse à la signature de la dynamique des rayons, 
induite par la géométrie du milieu, sur le comportement des ondes. Si ces signatures sont bien connues pour  
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Figure V.1 : Thermogrammes des échantillons AS:Yb et GS obtenus après excitation aux rayons X ou par  
irradiation laser Ar+. Insert : spectre de TSL du cœur de la préforme AS:Yb.
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une onde qui évolue dans un milieu linéaire, le comportement des ondes dans un milieu non-linéaire reste  
une question ouverte. Dans le cadre de ce projet, nous avons en particulier étudié l'action d'une non-linéarité 
locale engendrée par l'introduction d'une zone à gain dans une fibre optique dont la section transverse induit  
une dynamique chaotique des rayons (figure V.2). Nous avons montré que dans une fibre optique hautement 
multimode  à  section  transverse tronquée,  l'introduction d'une zone à  gain  localisée  spatialement  permet 
d'amplifier sélectivement des modes présentant des localisations spatiales d'intensité (modes scars) [P8]. Ce 
travail a été en grande partie réalisée par Claire Michel au cours de sa thèse. 

Au cours de ce projet, je me suis plus particulièrement impliqué dans la réalisation de la fibre optique dopée 
avec de l’ytterbium et présentant une forme de D. Outre sa forme en D, cette fibre avait la particularité  
d'avoir une zone dopée non-centrée. Cette localisation est le résultat de simulations numériques qui montrent 
que, pour la famille de modes  scar se construisant le long de l'axe de symétrie de la fibre, un maximum 
d'intensité se trouve non pas au centre la fibre mais à la moitié du rayon. En plaçant la zone dopée à cet  
endroit,  il  est  alors  possible  d'amplifier  les  modes  scars au  détriment  des  autres  modes.  De  plus, 
contrairement à une fibre standard où les modes sont  confinés dans le cœur,  les modes  scars que nous 
cherchons à amplifier sont des modes qui occupent toute la section transverse de la fibre. Cela impose une 
condition stricte sur la fabrication puisque la zone dopée doit alors avoir un indice de réfraction aussi proche 
que possible que celui de la silice pour ne pas induire de guidage. Afin d'obtenir cette fibre, nous avons  
fabriqué une préforme MCVD avec un cœur dopé Yb ayant une très faible élévation d'indice, 5.10 -4. Cette 
préforme a été envoyée à l'Institute of Plasma Physics (Prague, République Tchèque) pour l'usinage en D 
avec le cœur décentré. Nous l'avons étirée en fibre optique en utilisant une température de four plus froide  
que dans des conditions standard afin de garder le méplat. La figure V.3 montre une représentation 3D de la 
variation d'indice de réfraction mesurée sur une face de la fibre. 
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Figure V.2 : Schéma de la fibre à section transverse tronquée indiquant la position de la zone à gain. Un  
mode scar présentant un maximum d'intensité au niveau de la zone dopée est représenté. Cette image est  

extraite de la thèse de Claire Michel.



V.Projets collaboratifs

V.3 Fibres microstructurées photosensibles pour capteurs chimiques

Ce projet intitulé « MonteCristo » (« Mesure de paramètres physico-chimiques à l’aide de micro-dispositifs 
utilisant  les  technologies  émergentes  des  Fibres  à  Cristaux Photoniques,  des  transducteurs  à  réseaux de  
Bragg et des polymères fonctionnalisés »), porté par Pierre Ferdinand (CEA-Saclay), a été soutenu par une 
ACI « Nouvelles Méthodologies Analytiques et Capteurs » (2003-2006). Les partenaires étaient : Laboratoire 
des Mesures Optiques (porteur du projet) et Laboratoire des Composants Organiques Fonctionnels (CEA-
Saclay), XLIM (Limoges) et LPMC.

Le projet  proposait  de  développer  des  capteurs  de  faibles  dimensions  (diamètre  ≈200 µm, longueur  de 
quelques  millimètres)  pour la  détection d’agents chimiques,  de gaz,  de liquides et  de divers paramètres  
physiques, appliqués au biomédical, à l’environnement et aux procédés industriels. Le capteur est basé sur  
une fibre micro-structurée dont on peut voir deux exemples d'assemblage dans l'insert de la figure V.4. Les 
parois  des  trous  (parties  sombres  des  photographies  de  la  figure  V.4)  sont  recouvertes  d'un  polymère 
fonctionnalisé afin de capter la substance à analyser. Dans le cas de la fibre à 6 trous, les dimensions du cœur 
et des trous sont de l'ordre de 10 µm. Dans la fibre à trois trous, le cœur mesure 3-4 µm de diamètre et les 
trous  ~30  µm. La  mesure est  basée  sur  l'effet  du changement  localisé  d’indice  de réfraction du  milieu  
environnant (dans les trous) sur les caractéristiques spectrales d’un réseau de Bragg photo-inscrit dans le  
cœur de la fibre. La proximité des trous et du cœur permet d'exacerber le recouvrement entre le champ  
évanescent des modes optiques et le matériau fonctionnalisé. Cette étude a permis d'étudier les fibres en 
configuration  de  capteur  d'indice  de  liquide  de  réfraction,  montrant  une  meilleure  sensibilité  pour  la 
configuration à trois trous (figure V.4) [P19]. Ce projet a donné lieu au dépôt d'un brevet [B1]. 

66

Figure V.3 : Capture d'écran de la mesure du profil d'indice de réfraction de la fibre en D.
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Ma contribution a été la réalisation de barreaux de silice dopée au germanium, ayant  un profil  d'indice  
optimisé  par  nos  partenaires  du  CEA,  une  bonne  photosensibilité  et  plus  particulièrement  de  bonnes 
propriétés  physico-chimiques afin  de s'affranchir  du phénomène de dégazage observé  lors  des  premiers 
étirages de fibres micro-structurées, causant des bulles dans le cœur. L'assemblage et l'étirage en fibre a été  
réalisé à XLIM. Une part importante de ce travail revient à Minh-Châu Phan Huy lors de son travail de thèse  
(CEA).

V.4 Laser à fibre à cœ urs multiples pour remise en cohérence 

Ce projet intitulé « Amplification optique de puissance : nouvelles fibres actives microstructurées à profil de 
gain  transverse  discrétisé »  a  été  soutenu par  une  ACI-« Jeune  Chercheur »  (2003-2006),  portée  par  V. 
Kermène (XLIM). Johan Boullet a effectué son travail de thèse sur ce projet à XLIM.

Afin d'assurer une propagation unimodale dans une fibre optique standard, la dimension du cœur est limitée à 
quelques micromètres. Dans le cas des lasers à fibre, un faible diamètre implique un fort confinement du 
champ qui peut conduire à l'apparition d'effets non-linéaires néfastes (diffusion Brillouin, diffusion Raman,  
effet Kerr, etc). Afin de repousser le seuil d'apparition de ces derniers, ce projet proposait de développer un  
laser  à  fibre  à  double  gaine  constitué  de  plusieurs  cœurs  unimodaux.  Le  but  était  d'additionner 
constructivement les faisceaux en un faisceau de sortie unimodal et de forte brillance. Pour cela, les modes 
de ces cœurs sont couplés, localement ou en continu le long de la fibre, et remis en cohérence par un choix  
adéquat de réflectivités aux différents ports de sortie de la fibre. Le principe a été démontré dans une fibre à 
deux cœurs dopés Yb3+, découplés le long de la fibre, recombinés localement en rapprochant les cœurs par  
fusion-étirage (figure V.5) [P26].
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Figure V.4 : Décalage de la longueur d'onde de résonance Bragg en fonction de l'indice de réfraction du  
liquide pour des fibres microstructurées photosensible à six (étoile) et trois (triangle) trous. Insert :  

photographies des fibres micro-structurées à trois et six trous.
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La fibre à deux cœurs est obtenue par assemblage de deux préformes. J’ai participé à la préparation de ces  
préformes ayant  un cœur relativement large et  une élévation d’indice faible afin « d’étaler »  le mode en 
dehors  de la  zone dopée  permettant  le  couplage avec les  cœurs  voisins.  La  fibre  réalisée comportaient  
certains défauts : cœurs elliptiques, axes non alignés (figure  V.5). Malgré cela, le comportement du laser 
était satisfaisant et démontrait la faisabilité de la remise en cohérence à l'aide d'une fibre à plusieurs cœurs.
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Figure V.5 : Schéma de principe du laser interféromètre  à fibre bi-cœur dopée ytterbium.
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4f-Lu level in the scintillation mechanism of cerium doped lutetium-based fluoride crystals  », ICFE3, 
Paris (France), 1997, poster

VI.4 Chapitre de Livre

L1. Bernard Dussardier, Wilfried Blanc et Pavel Peterka, “Tailoring of the local environment of active  
ions in rare-earth- and transition-metal-doped optical fibres, and potential applications ”, Ed. Intech,  
accessible en ligne en open access (2012)

VI.5 Communications dans des Ateliers,” Journées” , ...

A1. Wilfried Blanc, “Nanostructuration des fibres optiques : vers une luminescence “à la carte””, 1ère  
Journée  des  Jeunes  Chercheurs  Azuréens  en  Sciences  des  Matériaux,  Ecole  des  Mines  Paristech 
Sophia Antipolis (CEMEF), 17 novembre 2009, présentation orale

A2. W. Blanc, B. Dussardier,  R. Peretti, A.-M. Jurdyc, B. Jacquier, M. Foret, N. Dragomir, A. Roberts,  
“Characterization  and  optical  properties  of  Er-doped  nanostructured  optical  fibers”,  réunion  du 
COST299, Wroclaw (Pologne), Septembre 2009, oral 

A3. Wilfried. Blanc, Michèle Ude, Stanislaw Trzesien, Bernard Dussardier, “Contrôle de la luminescence 
dans  des  fibres  optiques  par  nanostructuration”,  Journées  Scientifiques  du  C'Nano  PACA, 
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Porquerolles, 2009, oral

A4. Wilfried.  Blanc,  Bernard  Dussardier,  Michèle  Ude,  Stanislaw  Trzesien,  Gérard  Monnom, 
“Nanoparticules diélectriques dans une fibre optique en silice – Vers un contrôle de la luminescence”, 
Journées Scientifiques du C'Nano PACA, Porquerolles, 28-30 avril 2008, oral

A5. Michel C.,  Doya V., Aschiéri P., Blanc W., Legrand O., Mortessagne F.,  « Orbites périodiques et 
balafres  d'une  fibre  optique »,  3ème  rencontre  du  GDR  DYCOEC  Dynamique  et  Contrôle  des 
Ensembles Complexes, « Auto-organisation et dynamiques spatio-temporelles », Beaulieu, 4-5 février 
2008

A6. Fabrice Mortessagne, Claire Michel, Valérie Doya, Pierre Aschiéri, Wilfried Blanc, «  Optical Scar 
Amplification », Summer school in Cargèse (France), Imaging, Communication and Disorder, du 12 
au 17 juin 2006, oral

A7. Valérie  Doya,  Fabrice  Mortessagne,  Pierre  Aschiéri,  Wilfried  Blanc,  « Fibroscopie  du  chaos 
ondulatoire », mini-colloque « Ondes non linéaires : quoi de neuf ? », Paris, 8 mars 2006,  conférence 
invitée

A8. M.-C. Phan Huy, G. Laffont, V. Dewynter-Marty, V. Simic, P. Ferdinand, Ph. Roy, J.-M. Blondy, D. 
Pagnoux,  W.  Blanc  et  B.  Dussardier,  « Projet  Monte  Cristo »,  Journées  du  Ministère  de 
l’Enseignement Supérieur et de la Recherche, 19-20 décembre 2005, Paris, France, poster

A9. I.  Kasik,  P.  Peterka,  V.  Matejec,  B.  Vrany,  J.  Mrazek,  B.  Dussardier,  W. Blanc,  B.  Faure et  G.  
Monnom, « Unconventionnaly Thulium Doped silica Fiber Amplifiers (TDFA) for S-band optical 
telecommunications »,  Innovation 2005,  Prague,  République Tchèque,  29 novembre -  2 décembre 
2005, oral

A10. H. Klein, W. Blanc et Ph. Dumas, « Monocouches auto-assemblées de décanethiols sur Au(111) : vers 
un système mixte », Forum des Microscopies à Sonde Locale, Autrans (France), 1999, oral

A11. W. Blanc, C. Dujardin, J.C. Gâcon, C. Pédrini, A.N. Belsky, I.A. Kamenskikh, C. Fouassier et S.  
Bourgeois, « Comparative  spectroscopic  study  of  Lutetium-based  and  Lutetium-free  Ce3+-doped 
scintillating materials » 4ème Workshop Franco-Israëlien, Lyon, 1999, oral

VI.6 Séminaires

S1. W. Blanc, B. Dussardier, M. Ude, S. Trzesien, G. Monnom, « Nanoparticules diélectriques dans une 
fibre optique en silice. Vers un contrôle de la luminescence », CRMCN (Marseille), 2008

S2. B. Faure, C. Michel, M. Ude, F. Ubaldi, W. Blanc, B. Dussardier, G. Monnom, P. Peterka, I. Kasik, 
D. Simpson and G. Baxter, “An overview on silica-based Thulium-Doped Fibre Amplifier”, IIT Delhi 
(Inde), 2006 

S3. W. Blanc, “Scintillateurs et luminophores, tout devient visible”, LPMC (Nice), 2002

S4. W. Blanc,  “Mécanismes de scintillation dans des  cristaux fluorés  dopés Ce3+”,  CRHEA (Sophia-
Antipolis), 2001
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VI.7 Communications de vulgarisation scientifique

V1. Gilles Bogaert,  Wilfried Blanc,  “La mesure de la vitesse  de la lumière à Nice par Henri  Joseph  
Anastase Perrotin”, Reflet de la Physique, vol. 26, p.20-23, 2011

V2. Wilfried Blanc, “Les fibres optiques”, Conférence Grand Public donnée dans le cadre de la Fête de la 
Science, Nice, 2009

V3. Wilfried Blanc, “Les fibres optiques au quotidien”, Conférence Grand Public donnée dans le cadre de 
la Fête de la Science, Nice, 2008

VI.8 Brevets

B1. Capteur a base de fibre optique microstructurée et  à réseau de Bragg.  Demande internationale n°  
PCT/EP2007/055823,  déposé le 13 juin 2006,  Déposants:  CEA, co-déposants:  CNRS, Inventeurs: 
Minh Chau Phan Huy, Véronique Dewynter-Marty, Guillaume Laffont, Pierre Ferdinand, Wilfried 
Blanc, Bernard Dussardier, Dominique Pagnoux, Philippe Roy

B2. Matériau transformant la lumière, notamment pour parois de serres, comprenant comme additif un 
silicate de baryum et de magnésium, Wilfried Blanc, Claude Ceintrey, Claude Fouassier, Thierry Le 
Mercier, Brevet R02141 (2003)

B3. Silicate de baryum et de magnésium dopé par du praséodyme, son utilisation en luminescence et  
comme  additif  anti-UV  et  dans  des  matériaux  transformant  la  lumière,  Wilfried  Blanc,  Claude 
Fouassier, Thierry Le Mercier, Brevet R02142 (2003)
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VII.CURRICULUM VITAE DÉTAILLÉ

VII.1 État civil

Wilfried Blanc
Né le 5 octobre 1973 à Paris (75)
Nationalité Française
Célibataire, 1 enfant

VII.2 Situation actuelle

Chargé de Recherche 1ère classe CNRS
Section  CoNRS :  8,  Micro  et  nano-technologies,  électronique,  photonique,  électromagnétisme,  énergie 
électrique
Affecté au Laboratoire de Physique de la Matière Condensée (UMR 7336)

mél : wilfried.blanc@unice.fr
téléphone : 04 92 07 67 99
fax : 04 92 07 67 54
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VII.3 Cursus

2002 affectation au Laboratoire de Physique de la Matière Condensée (Nice, UMR 7336) en 
tant que CR2-CNRS (passage au grade de CR1 en 2006)

2001-2002 « Luminophores pour excitation bleu-UV », stage de post-doctorat co-encadré par Claude 
Fouassier à l'Institut de Chimie de la Matière Condensée (Bordeaux,UPR9048) et Thierry 
Lemercier (Rhodia, Aubervilliers)

1998-1999 « Monocouches  auto-assemblées  sur  surface  d'or »,  stage  effectué  dans  le  cadre  du 
Scientifique du contingent sous la direction Philippe Dumas au Groupe de Physique des 
États  Condensés  (associé  depuis  au  Centre  Interdisciplinaire  de  Nanoscience  de 
Marseille, UPR3118) 

1996-2000 « Processus  de scintillation dans des matériaux fluorés à base de lutécium activés  au 
cérium trivalent », thèse de doctorat de 3ème cycle co-encadrée par Jean-Claude Gâcon et 
Christophe  Dujardin  au  Laboratoire  de  Physico-Chimie  des  Matériaux  Luminescents 
(UMR5620)

1996 DEA « Constituants Élémentaires de la Matière », Université Claude Bernard Lyon 1

1995 Maîtrise de Physique, Université Claude Bernard Lyon 1

VII.4 Description succincte des travaux de thèse

Les matériaux scintillateurs sont utilisés pour convertir un rayonnement de haute énergie (rayons X, γ, …) en 
un rayonnement ultraviolet,  visible ou infrarouge. Dans le cadre d'une recherche de nouveaux matériaux 
scintillateurs denses et rapides, des composés à base de lutécium activés au cérium trivalent sont développés.  
Le but de ce travail de thèse était de mettre en évidence le rôle du lutécium dans les processus assurant les  
transferts d'énergie entre la matrice cristalline et l'ion Ce3+ responsable de la fluorescence. Deux couples de 
fluorures ont été étudiés : LiLuF4:Ce3+ / LiYF4:Ce3+ d'une part, LaF3:Ce3+ / LuF3:Ce3+ d'autre part.
Les expériences ont nécessité l'utilisation du rayonnement synchrotron et ont été réalisées au LURE (Orsay,  
France, devenu depuis Soleil),  au SRS (Daresbury, Angleterre) et à DESY (Hambourg, Allemagne). Les 
mécanismes  d'excitation  du  cérium  ont  été  étudiés  grâce  à  l'enregistrement  de  spectres  d'absorption,  
d'émission,  d'excitation,  de  réflectivité  et  à  des  mesures  de  cinétiques  de  fluorescence  aussi  bien  à  
température ambiante qu'à basse température.
L'analyse des résultats obtenus pour chaque échantillon a permis d'estimer la largeur de la bande interdite (de  
l'ordre de 11-12 eV) ainsi que de mettre en évidence l'existence d'émissions intrinsèques à la matrice à basse 
température.
Dans le domaine d'énergie compris entre 12 et 30 eV, l'intensité d'émission du cérium est supérieure dans les  
composés à base de lutécium, à température ambiante comme à basse température. Ceci est expliqué par un 
nombre  de  trous  auto-piégés  moins  importants  dans  ces  composés,  ce  qui  est  favorable  à  un  meilleur  
mécanisme de capture séquentielle par le centre luminescent.

82



VII.Curriculum vitae détaillé

VII.5 Liste des financements de projets depuis 2002

2011-2013 – « PARADYSIO », 
Financement  ANR  « Jeune  Chercheur  –  Jeune  Chercheuse »,  porté  par  Franck  Mady  (LPMC),  en 
collaboration avec le Laboratoire des Solides Irradiés (CNRS, CEA, École Polytechnique, Palaiseau). Ce 
projet porte sur l'étude du photo-noircissement induit par un rayonnement optique ou ionisant dans des fibres 
optiques dopées Yb.

2011-2013 - « HAPoLO »
Financement  par  la  Fondation  EADS,  porté  par  Franck  Mady  (LPMC),  en  collaboration  avec  l'Institut  
d’Électronique  du  Sud  (Montpellier)  et  l'Institute  of  Photonics  and  Electronics  (Prague,  République 
Tchèque). Le projet porte sur le noircissement induit par des radiations ionisantes dans des lasers à fibre de  
haute puissance dopés Er pour des applications dans le spatial.

2011-2012 « HIPOFIL »
Financement par la Royal Society et le CNRS, porté par Bernard Dussardier (LPMC), en collaboration avec 
l'Optoelectronic  Research  Center  (Southampton,  Royaume-Uni).  Ce  projet  porte  sur  l'étude  du  photo-
noircissement induit par un rayonnement optique dans des fibres optiques dopées Yb.

2010-2012 - Lasers de forte puissance à fibre dopée au thulium émettant à 800 nm
Financement  PICS-CNRS,  porté  par  Wilfried  Blanc,  en  collaboration  avec  l'Institute  of  Photonics  and 
Electronics (Prague, République Tchèque).

2006-2008 « Chaos On Line »
Financement ANR « Jeune Chercheur – Jeune Chercheuse », porté par Valérie Doya (LPMC). Ce projet 
portait sur l'étude de la propagation d'onde dans un milieu chaotique, à savoir une fibre optique en forme de 
D.

2005-2008 R & D en fibres spéciales et composants pour communications optiques 
Programme de Recherche en Réseau (P2R) France-Inde, coordinateur français : Gérard Monnom (LPMC), 
en collaboration avec XLIM (Limoges), L2C (Montpellier), LPCML (Villeurbanne), IIT Delhi (Inde), IIT 
Roorkee (Inde), CGCRI (Calcutta, Inde) et C-dot (Inde).

2005-2008 FOCALASE
financement ANR programme « Blanc », porté par Philippe Roy (XLIM, Limoges), en collaboration avec 
XLIM (Limoges) et PhLAM (Lille). Le projet portait sur des fibres optiques composites amplificatrices pour 
des applications aux lasers de très forte puissance.

2005 NanoSepFO
Financement Action Thématique et Incitative sur Programme ATIP-CNRS, porté par Bernard Dussardier 
(LPMC). Le sujet concernait la réalisation et caractérisation de fibres optiques contenant des nanoparticules 
d'oxydes dopées d'ions de terres rares.  

2004-2006 Characterisation of thulium doped silica fibres for fibres amplifiers
Programme d'Action Intégré Barrande (Ministères des Affaires étrangères et  européennes (MAEE) et de 
l’Enseignement supérieur et de la Recherche (MESR)), porté par Bernard Dussardier, en collaboration avec  
l'Institute of Photonics and Electronics (Prague, République Tchèque).

83



VII.Curriculum vitae détaillé

2003-2006 MONTE CRISTO
Financement  Action  Concertée  Incitative  ACI-NMAC  (Minsitère  de  la  Recherche),  porté  par  Pierre  
Ferdinand (CEA, Saclay). Ce projet portait sur la mesure de paramètres physico-chimiques à l'aide de micro-
dispositifs  utilisant  les  technologies  émergentes  des  fibres  à  cristaux  photoniques,  des  transducteurs  à 
réseaux de Bragg et des polymères fonctionnalisés. 

2003-2006 amplification optique de puissance : nouvelles fibres actives microstructurées à profil de gain 
transverse discrétisé
Financement  Action  Concertée  Incitative  ACI-Jeune  Chercheur  (Minsitère  de  la  Recherche),  porté  par 
Vincent Kermène (XLIM, Limoges)

2003-2004 Tm-doped optical fibers
Programme  d'Action  Intégré  CNRS-Australian  Research  Council,  porté  par  Gérard  Monnom,  en 
collaboration avec le Photonics Research Group (ex Optical  Technology Research Laboratory) (Victoria 
University, Melbourne, Australie)

VII.6 Activités d'enseignement 

Deux ans après mon arrivée au laboratoire, j'ai  eu l'occasion en 2004 d'intervenir en première année du 
Master  Physique  des  Matériaux,  Mécaniques  et  Modélisation  Numérique  (20  h/an)  et  en  Master  2  
Professionnel Matériau Qualité Management (15 h/an) pour des cours de communication scientifique. En 
2010, j'ai été contacté par les responsables de la Licence 3 Professionnelle Dosimétrie et Radioprotection 
Médicales (16 h/an) et du Master 2 Professionnel Génie Bio-Médical (12 h/an) pour intervenir aussi pour des 
cours de communication scientifique. Ses cours portent sur les présentations orales et la rédaction de rapports  
ou d'articles. Au titre de ce cours, je suis sollicité chaque année pour participer aux jurys de soutenance de  
stage de ces différentes formations. 

Depuis 2006, j'encadre deux binômes par an pour un TP d'une journée consacré aux fibres optiques. A cette  
occasion, les étudiants, en première année d'un Master de physique (Master Oméga), manipulent pour la 
première fois des fibres optiques. Deux expériences sont mises en œuvre : mesure de la longueur d'onde de 
coupure  d'une  fibre  standard  télécoms  (type  SMF28)  en  enroulant  la  fibre  autour  de  deux  cercles  de  
diamètres différents et mesure de l'absorption induite par la présence de l'erbium (Er3+) par la méthode du 
cut-back.   

En 2011, j'ai  eu l'occasion d'intervenir pendant 30 h pour donner un cours sur les fibres optiques à des  
étudiants en première année du Master Oméga.

Tous ces enseignements sont dispensés au sein de l'Université de Nice-Sophia Antipolis.

VII.7 Encadrement d'activités de recherche

VII.7.1 Post-docs

2011-2012 Krishan Kumar (co-encadrement à 50 % avec Bernard Dussardier). Ce stage porte sur le thème  
« fibre laser à 800 nm ». Financement dans le cadre du programme EMMA (Erasmus Mundus Mobility with 
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Asia) de l'Université de Nice-Sophia Antipolis.

2006 Mukul C. Paul (co-encadrement à 50 % avec Bernard Dussardier). Son stage post-doctoral a porté sur 
la  synthèse  de  nanoparticules  à  base  de  calcium  dans  les  fibres  optiques.  Son  travail  a  concerné  la  
caractérisation d'échantillons de préforme (MEB, EDX, spectroscopie de Er3+).  Financement : BOYSCAST 
Fellowship du Department of Science and Technology of India.

2005-2006  Thomas  Lee  Sebastian  (co-encadrement  à  50  %  avec  Bernard  Dussardier).  Ce  stage  a  été  
consacré principalement à des analyses spectroscopiques (mesures de spectres d'émission, d'absorption, de 
durées de vie de fluorescence) dans des échantillons de préformes contenant des nanoparticules ou dans des  
fibres dopées aux ions Tm3+ pour l'analyse multi-site. Financement du Ministère de l'Enseignement Supérieur 
et de la Recherche.

VII.7.2 Thèse

2009-2012  co-encadrement  avec  Bernard  Dussardier  du  travail  de  thèse  de  Valérie  Mauroy.  Son  sujet 
concerne le  thème « nanoparticules  dans les  fibres  optiques »,  et  plus  particulièrement  la  synthèse et  la 
caractérisation des nanoparticules. Cette thèse est financée grâce à une allocation de recherche attribuée par  
le Ministère de l'Enseignement et de la Recherche au titre des Thématiques Prioritaires.

De  2002  à  2005,  bien  que  n'étant  pas  l'encadrant  officiel  de  Basile  Faure,  j'ai  naturellement  travaillé  
étroitement  avec  lui  au  cours  de  son  travail  de  thèse  sur  les  fibres  amplificatrices  dopées  Tm3+ (pour 
l'amplification à 1,47 µm), aussi bien à la conception, la fabrication que la caractérisation. Et malgré la  
distance (mais avec un séjour de trois semaines à Melbourne), les discussions furent nombreuses avec David  
Simpson tout au long de sa thèse sur les fibres dopées Tm3+ (2003-2006). 

VII.7.3 Master 1 et 2

Les stages de M1 et M2 durent 3 et 6 mois, respectivement.

2008 Amplificateurs à fibres optiques dopées  aux nanoparticules diélectriques
Sylvain  Merelle,  M1  Chimie  des  matériaux,  Montpellier  (co-dir.  avec  Marie  Foret,  L2C  
Montpellier), 
Le  but  de  ce  stage  était  de  tester  la  potentialité  de  différentes  techniques  d'analyse  (AFM,  
Raman, ATD, …) sur des échantillons de préforme dont le cœur contenait des particules à base de 
Ca.

2007 Nanoparticules dans les fibres optiques
Arnaud Crassous, M1 Oméga, Nice, 
Le but de ce stage était de caractériser l’atténuation dans des préformes et des fibres et de relier ces 
mesures à la taille des particules présentes dans le cœur.

2006 Fluorescence de préformes de fibres optiques contenant des nanoparticules
Max Weigel, M1 Oméga, Nice, 
Au cours  de  ce  stage,  l'étudiant  a  mis  en  place  un  banc  de  mesure  de  fluorescence  dans  des  
échantillons de préforme.
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2006 Nanostructuration compositionnelle par séparation de phase dans les fibres optiques
Fouad Bacher, M2 Oméga, Nice, 
Ce stage a été l'occasion de s'initier aux caractérisations des échantillons de préformes par MEB.

2005 Les fibres optiques dopées au thulium et à l'aluminium
Claire Michel, M1 Oméga, Nice, 
Ce stage a été l'occasion de développer le modèle d'analyse des déclins de fluorescence associé à la 
multiplicité des sites de Tm3+.

2004 Aluminium+germanium =la solution pour augmenter le gain dans une fibre amplificatrice en silice 
dopée au thulium ?
Aurore Keller, M1 Oméga, Nice
Ce stage  a  été  centré  sur  la  fabrication  et  la  caractérisation  de  fibres  optiques  dopées  Tm3+ et
aluminium.

2003 Fabrication et caractérisation des fibres optiques dopées au thulium et à l'antimoine
Adel Ibrahim, M2 Oméga, Nice
Ce stage a été l'occasion de tester  le dopage à l'antimoine et  de mettre en œuvre une nouvelle  
technique de dopage.

VII.7.4 Licence 3

les stages de troisième année de Licence de Physique (Université de Nice-Sophia Antipolis) se déroulent sur  
12 semaines, à raison d'une journée par semaine. Le but de ce stage n'est pas d'obtenir des résultats mais de 
comprendre la physique sous-jacente au sujet ou une technique de caractérisation. 

2010 La thermoluminescence : application à l'étude des défauts induits dans des verres de silice
Solene Pesch, Yassine Bouras, Licence 3 Physique, Nice (co-dir. avec Franck Mady, LPMC). 
Au cours de ce stage, les étudiants se sont familiarisés avec la thermoluminescence en caractérisant 
des échantillons de préformes irradiés par des rayons X.

2009 Absorption dans des échantillons de préformes
Stéphane  Kouadio,  Abdellatif  Ansari,  Julien  Gabriele,  Licence  3  Physique,  Nice  (co-dir.  avec 
Mourad Benabdesselam, LPMC)
Au cours de ce stage, les étudiants ont appris le fonctionnement d'un appareil (Varian CARY 5) 
permettant de mesurer les spectres d'absorption dans un échantillon massif.

2008 Réalisation d'un fibroscope
Ornella Damiani, Ludovic Garacci, Cécilia Magnet, Licence 3 Physique, Nice
Ce stage a été l'occasion d'appréhender le guidage de la lumière dans les fibres optiques.

2007 Les télécommunications optiques
Smaïl Ameur, Maher Alaili, Amar Bouya, Licence 3 Physique, Nice (co-dir. avec Laurent Labonté, 
LPMC)
Ce stage avait pour but de concevoir des expériences de vulgarisation portant sur le guidage de la  
lumière dans les fibres optiques et les télécommunications optiques.
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2006 Fabrication et caractérisation d’une préforme pour une  fibre optique Télécom
Elise Enjalbert,  Carole Fichter, Anaïs Scursoglio, Licence 3 Physique, Nice
Au cours de ce stage, les étudiants ont suivi la fabrication d'une préforme MCVD et d'une fibre  
optique et se sont initiés à la mesure des profils d'indice de réfraction. 

2005 Atténuation dans une fibre optique
Delphine Macocco-Olivari, Emmanuelle Peltier, Licence 3 Physique, Nice
Ce stage portait sur la mesure de l'atténuation dans une fibre optique par la technique de cut-back.

VII.7.5 DUT

Les stages de DUT (Diplôme Universitaire de Technologie, niveau Bac+2) ont une durée de 3 mois. Ces 
formations  ont  une  vocation  professionnelle.  Les  stages  sont,  pour  la  plupart  des  étudiants,  l'occasion 
d'appréhender le monde industriel. Thomas Romero (pour des raisons personnelles) et Mégane Tahéraly (sur 
recommandation  de  Thomas  Romero)  m'ont  contacté  pour  des  stages  au  cours  desquels  ils  se  sont  
familiarisés avec des techniques de caractérisation.

2009 Caractérisation de nanoparticules dans des fibres optiques par microscopie électronique à balayage 
Mégane  Tahéraly,  DUT  Mesures  Physiques,  Marseille,  (co-encadrement  avec  Luan  Nguyen,  
CRHEA) 

2008 Mesures de durées de vie dans des fibres optiques dopées Yb3+

Thomas Romero, DUT Mesures Physiques, Marseille 

VII.7.6 TIPE

A trois reprises, j'ai  été contacté par des élèves de terminales scientifiques dans le cadre de leur Travail  
d'Initiative Personnelle Encadrée. Le TIPE est une épreuve obligatoire pour la plupart des concours d'entrée 
aux Grandes Écoles. Leur prise de contact était motivée par le recherche de bibliographie dans le domaine  
des fibres optiques. 

VII.8 Responsabilités collectives et Animation de la recherche

De 2003 à 2008 (date de disparition des CS), j'étais membre suppléant de la Commission de Spécialistes de 
la 63ème section de l’Université de Nice-Sophia Antipolis. Je fais maintenant parti du vivier des membres  
internes de la Commission de Sélection. 

Membre élu du Conseil du Laboratoire depuis 2004.

Chargé de communication pour le laboratoire depuis 2010.

Membre du Bureau du C'Nano PACA pour l'organisation des Écoles et Congrès depuis 2009.
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Jurys de recrutement :

2010 Doctorant  à  l'Université  de  Nice  -  Sophia  Antipolis  pour  l’École  Doctorale  Sciences 
Fondamentales et Appliquées

2010 Assistant  Ingénieur  (Mécanique)  pour  l'Université  de  Nice-Sophia  Antipolis,  concours 
interne

2009 Ingénieur de Recherche pour l'Université de Nice-Sophia Antipolis, concours externe

Activité éditoriale : 
Rapporteur pour des revues internationales : Optics  Express,  Optics  Letters,  Journal  of  the  
Optical Society of America – B, Applied Optics (élevé en 2011 au grade du Thermos Bleu par  
l'OSA pour avoir référé plus de 5 publications dans l'année), Journal of Non-Crystalline Solids.

Éditeur associé  pour un numéro spécial  dans la revue International  Journal  of  Nanotechnology  
consacré au C'Nano PACA (novembre 2011).

Rapporteur pour des appels à projets
En 2006 et 2007, le collège des experts de l’Australian Research Council m’a nommé « Expert of  
International Standing » afin de référer sur des demandes de financements de projets. 

Rapporteur et membre de jurys

2007 Goh  Xiao  Ming,  Master,  Melbourne  University,  Melbourne,  Australie  (rapporteur 
externe)

2005 Basile Faure, membre invité au jury de thèse

depuis 
2004

2 projets/an de Master 2 Pro Matériau Qualité Management
2  projets/an  de  Master  1   Physique  des  Matériaux,  Mécanique  et  Modélisation 
Numérique

Organisation de conférences / journées scientifiques

2011  Journées Scientifiques du C'Nano PACA, Porquerolles

2010  Journées Scientifiques du C'Nano PACA, Porquerolles

2009  Journées Scientifiques du C'Nano PACA, Porquerolles

2009  membre du Comité Local d'organisation de Coloq'11 (Mouans-Sartoux (06))

2005  participation à l'organisation de RFLS Nice (Russian-French Laser Symposium)

VII.9 Diffusion de la culture scientifique

Depuis mon arrivée au LPMC en 2002, j'interviens dans de nombreuses actions de vulgarisation scientifique. 
Ainsi, chaque année, je participe à la « Fête de la Science », aussi bien pour l'animation du stand du LPMC 
que pour son organisation. Par ailleurs, pour les éditions 2008 et 2009, j'ai été invité à donner une conférence 
grand public. En 2008, j'ai animé le stand du LPMC lors de la Nuit des Chercheurs (Parc Phœnix, Nice). Ces 
manifestations  sont  l'occasion  de  présenter  au  grand public  les  fibres  optiques  sous  différents  aspects : 

88



VII.Curriculum vitae détaillé

fabrication, guidage de la lumière, applications, etc.

Dans le cadre de l’événement « 2005, année mondiale de la Physique », je suis intervenu dans une école 
primaire pour montrer à des écoliers de CM1 et CM2 des expériences sur des tas de sable. Dans le cadre de 
cette  manifestation,  j’ai  aussi  animé  pendant  deux  demi-journées  l’exposition  « Mosaïque »  destinée  à 
présenter au grand public les aspects innovants de la Physique au cours de ces dernières années.

Depuis 2002,  je prends en charge des groupes (dont  le  niveau va du collège au Master  2  ;  trois-quatre 
groupes par an) pour des visites du centre de préformes et de la tour d’étirage. Cette activité permet de rendre  
notre activité plus visible notamment auprès des étudiants de l’Université de Nice-Sophia Antipolis.

A partir de 2006, je me suis investi encore plus intensément dans les actions de vulgarisation en devenant  
président de la section Côte d'Azur de la Société Française de Physique (fonction toujours occupée en 2011).  
A ce titre je suis intervenu dans des lycées pour parler du métier de la Recherche ou d'un thème scientifique 
et je participe activement à l'organisation de nombreuses actions de diffusion du savoir scientifique.

VII.9.1 Bars des Sciences et des Citoyens

De 2006 à 2008, j'ai co-organisé avec Valérie Doya et Fabrice Mortessagne (LPMC), 9 Bars des Sciences et 
des  Citoyens.  Ces  manifestations  ont  lieu  au  Bar  des  Oiseaux,  bar  reconnu  à  Nice  pour  ses  actions 
associatives et se déroulent devant une soixantaine de personnes environ. Cette série de Bars des Sciences et  
des Citoyens fonctionnait uniquement sur les ressources financières de la section Côte d'Azur de la Société  
Française  de  Physique.  Voici  les  soirées  organisées  autour  d’intervenants  venant  aussi  bien  du  monde 
scientifique qu’artistique ou industriel, et animées par Fabrice Mortessagne  :

2006
• « Le réchauffement climatique » avec Chrystèle Verati, Guy Plaut, Vincent Kulesza
• « Energies potentielles : solaire, nucléaire, éolien, … ? » avec Damien Chassoulier, Jacques Treiner
• « Pollution électromagnétique » avec Jacques Darcourt, Joe Wiart, André Aschieri

2007
• « Visions du monde : rigueur artistiques et imaginaires scientifiques » avec Philippe Gamba,  Jean-

Marc Lévy-Leblond et Edmond Vernassa 
• « Sondages et statistiques – faire parler les chiffres » avec Yannick Baraud, Paul Cuturello, Frédéric 

Ganneval et Jean-Paul Guichard
• « Scénarios  pour  le  futur :  science  et  fiction »  avec  Pierre  Coullet,  Gérard  Klein,  Paul-Antoine 

Miquel et Eric Picholle
• « C’est quoi ce bruit ? ou l’acoustique du quotidien » avec Thomas Dupont, François Peters et Jean-

Dominique Polack. 

2008
• « Nanomonde...mais grandes questions » avec Bernadette Bensaude-Vincent,  Jean-Yves Duboz et 

Roger Maynard 
• « TechnEAUlogie  et  geEAUpolitique »  avec  Patrick  Bortolini,  Raoul  Caruba  et  Philippe 

Gourbesville

En 2011, une série de Bars des Sciences a été organisée en partenariat entre la Section Côte d'Azur de la  
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SFP, l'Observatoire de la Côte d'Azur, le Laboratoire de Physique de la Matière Condensée et un soutien  
financier du Conseil Régional des Alpes-Maritimes : 

2011
• « Les origines de la vie » avec Céline Brochier, Alexandre Meinesz, Alessandro Morbidelli et Jean 

Mas. Modérateur : Jean-Pierre Rivet.
• « Les séismes » avec Damienne Provitolo, Anne Deschamps, Etienne Bertrand et Patrick Bautheac. 

Modérateur : Gilles Bogaert
• « Les séismes » Anne Deschamps, Françoise Courboulex et Patrick Bautheac. Modératrice : Corinne 

Nicolas-Cabane. Ce Bar des Sciences et des Citoyens a été organisé à Antibes, lors de la Fête de la  
Science.

• « Où va le climat » avec Pierre Carrega, Eric Fossat et Pierre-Charles Maria. Modérateur :  Jean-
Pierre Rivet. 

• « Les  origines  de  l'Homme »  avec  Emmanuel  Desclaux,  Olivier  Notter,  Elena  Rossoni-Notter, 
Bertrand Roussel.

VII.9.2 Conférences Grand Public

Ces conférences ont lieu sur le campus de la faculté des sciences de Nice dans une amphithéâtre pouvant  
contenir plus d'une centaine de personnes (cette capacité étant limite certaines soirées !). L'information est 
diffusée, comme pour les Bars des Sciences et des Citoyens, à travers l'envoi de méls, la page internet de la  
section locale et la presse locale (Nice Matin, ...). Je les organise avec l'aide d’Élisabeth Lemaire (LPMC).  
Voici la liste des conférences :

2007
• « Science et guerre, Archimède, Léonard, Albert et les autres »  par Pierre Mills

2008
• « La Physique des objets au quotidien » par Cédric Ray 
• « La révolution des noyaux exotiques » par Philippe Chomaz
• « Le Paranormal face à la Science » par Henri Broch

2009
• « Pourquoi la nuit est-elle noire ? » par Jean-Marc Lévy Leblond
• « Si (astro)physique m'était contée » par Gilbert Reinisch 
• « Le grand collisionneur de hadrons à Genève » par Michel Le Bellac 

2010
• « Qu'est-ce qui détermine la taille des dunes ? » par Philippe Claudin
• « L'étrangeté quantique mise en lumière » par Alain Aspect
• « Super les héros ! » par Roland Lehoucq
• « La lumière : onde, corpuscule ou quoi encore ? » par Claude Fabre
• « Nanotechnologies : enfer ou paradis ? » par Roger Maynard
• « Le laser, 50 ans de découvertes » par Nicolas Treps et Fabien Bretenaker
• « La mesure par laser de la Terre, de l’espace et du temps à l’Observatoire de la Côte d’Azur » par 

Francis Pierron
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• « Histoire de la lumière » par Christian Bracco
• « L'étrange monde quantique » par Michel Le Bellac

2011
• « La foudre », par Michel Dyakonov
• « Trente ans de laser pour l'hélium. De la Physique quantique à l'imagerie médicale », par Michèle 

Leduc
• « La fabrication du verre et la révolution industrielle du XIXe siècle » par Marie-Hélène Chopinet
• « LA SCIENCE n'EsT pas L'ART » par Jean-Marc Lévy-Leblond
• (titre à venir) par Claire Pacheco

2012
• « LA SCIENCE n'EsT pas L'ART » par Jean-Marc Lévy-Leblond (Toulon)

VII.9.3 Festival Science et Cinéma

En partenariat avec l’association Anais (Jean-Marc Lévy-Leblond) et le centre culturel Espace Magnan à  
Nice, nous avons organisé un Festival Science et Cinéma pendant la Fête de la Science en 2007. Nous avons 
proposé cinq soirées thématiques où les projections se prolongeaient  par des rencontres-débats avec des  
intervenants. Voici le détail des thèmes, films et intervenants des cinq soirées :

• Mathématiques : « Pi » suivi d’une rencontre avec Jean-Marc Lévy-Leblond
• Espace : « Opération Lune » suivi d’une rencontre avec François Mignard
• Pôles : « Un été en Antarctique » suivi d’une rencontre avec Eric Aristidi
• Génétique : « Main basse sur les gènes » suivi d’une rencontre avec Jean-Pierre Berlan
• Environnement : « Le territoire des autres » suivi d’une rencontre avec Marianne Khalili-Romeo et 

Mari-Luz Nicaise

Cette manifestation a accueilli en moyenne une cinquantaine de spectateurs par soirée.

VII.9.4 c à Nice

« c à Nice » a été un événement organisé sur 3 jours lors de la Fête de la Science 2010. Cette opération visait 
à célébrer les 50 ans du laser ainsi que de rendre hommage à une mesure historique de la vitesse de la  
lumière réalisée à Nice vers 1900. Elle regroupait un ensemble de manifestations :

− un faisceau laser a survolé Nice pendant 3 nuits, entre le Grand Équatorial de l'Observatoire de Nice 
et le Musée d'Art Moderne et d'Art Contemporain de Nice (voir la figure VII.1), 

− 3 conférences et une exposition ont été organisées au Musée d'Art Moderne et d'Art Contemporain  
de la ville de Nice,

− stand « c à Nice » au Village des Sciences de l'Université de Nice présentant 5 expériences sur le  
thème du laser. 

Je me suis aussi  fortement impliqué dans la mise en place d'un site web pour présenter  ces différentes  
manifestations :  http://canice.unice.fr. Cet événement a été couvert médiatiquement, notamment avec deux 
articles dans Nice matin. Il a été organisé conjointement par la section Côte d'Azur de la SFP, l'Observatoire 
de la Côte d'Azur, L'union des Professeurs de Physique et de Chimie (section Var-Alpes Maritimes), Le 
Laboratoire de Physique de la Matière Condensée (Nice), l'Association Novae, et le Musée d'Art Moderne et  
d'Art  Contemporain  de  la  ville  de  Nice.  Nos  principaux  partenaires  ont  été :  Spectra-Physics,  CNRS, 
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Université  de  Nice-Sophia  Antipolis  et  le  Rectorat  de  l'Académie  de  Nice.  Ces  manifestations  ont  été 
labellisées par les « 50 ans du laser » et la Fête de la Science. Le survol de Nice par le faisceau laser a été 
réalisé en association avec la section locale Provence de la SFP et Nicolas Treps (« c à Paris »).

A l'occasion de cette manifestation, avec Gilles Bogaert (Observatoire de la Côte d'Azur, Nice), nous avons  
ouvert les archives de l'Observatoire afin de re-découvrir l'histoire de Perrotin et de sa mesure de la vitesse 
de la lumière. Son ambitieux projet a conduit à une détermination de c avec une très grande précision. Cette 
histoire est relatée dans un article publié dans les Reflets de la Physique (magazine de la SFP) en octobre 
2011.

VII.9.5 Conférences « Laser » destinées aux enseignants du secondaire

Dans le cadre des 50 ans du laser,  nous avons organisé, en partenariat avec les Inspecteurs d'Académie  
-Inspecteurs Pédagogiques Régional (IA-IPR) Sciences Physiques de l'Académie de Nice, une après-midi de 
conférences  destinée  aux  enseignants  du  secondaire.  Elles  ont  eu  lieu  le  28  avril  2010  au  CRDP  de  
l'Académie de Nice. Les conférences, inscrites dans le plan annuel de formation, ont été données par Roland 
Lehoucq (CEA, Saclay)  et Marc Sentis (directeur du LP3, Marseille). 30-40 enseignants étaient présents.

VII.9.6 10 ans de Popsud

En 2010, à l'occasion des 10 ans de Popsud, Pôle Optique et Photonique du Sud, j'ai participé à la mise en 
place et à l'organisation de la venue à Nice et à Sophia Antipolis d'un bus aménagé présentant les activités 
photoniques de la Région. Les activités ont été présentées dans des établissements scolaires du secondaire 
pendant 1 journée et demie puis au grand public sur la place principale de Nice. Une conférence a aussi été 
organisée à cette occasion.
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VII.10 Valorisation

Suite à mon stage post-doctoral (2001-2002) à l'Institut de Chimie de la Matière Condensée de Bordeaux, 
deux brevets ont été déposés en collaboration avec Rhodia. Ils concernent des matériaux luminophores à  
base de silicates de baryum et de magnésium absorbant les UV et émettant dans le rouge.

• BARIUM  AND  MAGNESIUM  SILICATE  DOPED  WITH  PRASEODYMIUM,  ITS  USE  IN 
LUMINESCENCE AND AS ANTI-UV ADDITIVE IN LIGHT-TRANSFORMING MATERIALS, 
WO2004/041963

Inventeurs : Wilfried Blanc, Claude Fouassier, Thierry Le Mercier
Déposant : Rhodia Electronics & Catalysis, La Rochelles (Fr)
Résumé : La présente invention concerne un silicate de baryum et de magnésium dopé par du praséodyme, 
son utilisation en luminescence et comme additif anti-UV et dans des matériaux transformant la lumière. Le  
silicate de l'invention est caractérisé en ce qu'il répond à la formule : Ba3(1-x-y)Eu3xPr3yMg1-zMnzSi2(1-3v/2)M3vO8 

dans laquelle M représente l'aluminium, le gallium ou le bore et 0 < x ≤ 0,3; 0 < y ≤ 0,1; 0 < z ≤ 0,3; 0 ≤ v ≤  
0,1.

• LIGHT-CONVERTING MATERIAL COMPRISING A BARIUM MAGNESIUM SILICATE AS 
ADDITIVE, WO2004/044090

Inventeurs : Wilfried Blanc, Claude Ceintrey, Claude Fouassier, Thierry Le Mercier
Déposant : Rhodia Electronics & Catalysis, La Rochelles (Fr)
Résumé : la présente invention concerne un matériau transformant la lumière, en particulier pour les parois 
des serres, comprenant en tant qu'additif un silicate de baryum et de magnésium de formule Ba 3(1-x)Eu3xMg1-

yMnySi2O8, où 0<x≤0,3 et 0<y≤0,3 et 0<y=0,3. Le matériau est capable de transformer les UV solaires en  
lumière rouge. Le matériau peut aussi être utilisé en peinture et dans les cosmétiques.

Un troisième brevet a été déposé en 2006 puis étendu à l'international en 2007. Il fait suite aux travaux  
menés en collaboration avec des équipes du CEA (Saclay) et de XLIM (Limoges). Il porte sur la réalisation  
d’un  capteur  à  faible  dimension  (200  µm)  utilisant  la  technologie  émergente  des  fibres  à  cristaux 
photoniques,  des  transducteurs  à réseaux de Bragg et  des  polymères  fonctionnalisés.  Il  est  destiné à  la  
détection, l’identification et la quantification d’agents chimiques, de gaz, de liquides et de divers paramètres  
physiques.

• SENSOR WITH A MICROSTRUCTURED FIBER OPTIC BASE AND BRAGG NETWORK, WO 
2007/144373 A1

Inventeurs :  Minh-Chau  Phan-Huy,  Véronique  Dewynter-Marty,  Guillaume  Laffont,  Pierre  Ferdinand, 
Wilfried Blanc, Bernard Dussardier, Dominique Pagnoux, Philippe Roy
Déposants : Commissariat à l’Énergie Atomique (Paris, Fr), Centre National de la Recherche scientifique 
(Paris, Fr)
Résumé : L'invention concerne un capteur à fibre à réseau de Bragg comportant une source et un système de 
détection fonctionnant à une longueur d'onde d'étude donnée, ainsi qu'une fibre à réseau de Bragg reliée à  
ladite source et au dit système, ladite fibre étant une fibre optique microstructurée dont la gaine comprend 
des canaux adjacents au cœur de la fibre, aptes à recevoir un produit à analyser, caractérisé en ce que le  
nombre de canaux adjacents au cœur est compris entre 2 et 5, et en ce que le diamètre du cœur de la fibre est  
adapté pour qu'un champ électromagnétique d'une onde guidée par la fibre ne soit pas confiné dans le cœur 
de la fibre, le champ électromagnétique s'étendant dans les canaux.
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VIII. POSTAMBULE

Voici donc résumées neuf années d'activités, deux lustres dédiés à la lumière. Que le titre de ce chapitre  
n'entraîne pas de confusion : j'espère qu'arrivé à ce point du document, la lectrice ou le lecteur aura acquis la 
certitude que je ne conçois pas mon poste de Chargé de Recherche CNRS comme d'un poste à buller ! 

Ces neuf années ont été consacrées à des projets de recherche dans le domaine des fibres optiques à base de 
silice. En particulier, je me suis intéressé à l'interaction des ions de terres rares avec leur environnement,  
notamment pour s'affranchir des limitations imposées par la silice. 

Suite aux travaux du projet « thulium », Les émissions à 1,47 µm et 810 nm, jusque-là chasse-gardée des 
verres à basse énergie de phonons, deviennent potentiellement efficaces dans la silice. La poursuite de ce  
projet sera animé par la volonté de rendre réelle cette potentialité. Des fibres optimisées sont en cours de  
préparation. Cette potentialité est d'autant plus importante à démontrer que les applications des lasers à fibre  
à  810  nm  sont  importantes.  Les  besoins  en  cette  longueur  d'onde  s'expriment  déjà  dans  les 
télécommunications (source de lumière pour les réseaux fibrés locaux ou les télécommunications en espace 
libre) et le médical (épilation, photo-thérapie) par exemple.

Dans le but de s'affranchir complètement des limitations de la silice sur la spectroscopie des ions de terres  
rares, j'ai présenté un projet concernant l'encapsulation de ces ions luminescents dans des nanoparticules. A 
l'heure actuelle, nous savons i) préparer des fibres contenant des particules de taille suffisamment réduite  
pour limiter les pertes par diffusion, et ii) nous avons observé des modifications de la spectroscopie des ions 
erbium. La continuité du projet vise à associer ces deux résultats dans une même fibre. Pour cela, nous  
devons comprendre les mécanismes sous-jacents à la synthèse des particules pour pouvoir contrôler leur 
croissance.  Nous  nous attaquons  donc  au  phénomène  de séparation  de phase  qui  reste  encore très  mal  
compris, même dans des verres massifs. Ce projet, qui s'annonce aussi long que passionnant, se poursuivra 
dans le cadre de collaborations déjà amorcées (CRHEA, LPhiA, IPGP, LPCML, etc). 
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Hormis la poursuite de ces projets, je souhaiterais développer mon activité vers d'autres ions luminescents  
tels  que les  métaux de transition (Cr3+ ,  Ni2+,  etc).  Ces ions constituent  une autre grande famille d'ions 
luminescents, cependant peu employés dans la silice à cause d'une faible efficacité d'émission, limitation  
faisant  écho  aux  projets  développés  jusqu'à  maintenant.  L'augmentation  de  cette  efficacité  d'émission 
permettrait de proposer les métaux de transition comme substituts aux ions de terres rares dans un contexte 
où l'approvisionnement en lanthanides risque de devenir critique38. Une demande de financement sur ce type 
de projet a été déposée. Et puis il y a les autres projets qui demandent à mûrir, les nouvelles fibres (cœur à  
base  de  méta-matériaux  ou  semi-conducteur)  qui  sont  surveillées  du  coin  de  l’œil.  La  curiosité  et 
l'enthousiasme sont là. La volonté de partager ces avancées avec d'autres (collègues, étudiants, citoyens) 
aussi. Y'a qu'à !

La silice éternelle de ces espèces infinies m'égaie !

Nice, le 11/11/11, 11h12 (et le monde continue son cours)

38 http://ec.europa.eu/enterprise/policies/raw-materials/critical/index_en.htm
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Résumé

Loin de seulement guider la lumière, les fibres optiques s'avèrent être extrêmement polyvalentes. Dotées de  
fonctions passives tel qu'un filtrage spectral, elles sont  à la base de très nombreux capteurs de contraintes 
(température, pression, allongement, etc). Dopées d'ions de terres rares, elles acquièrent des propriétés de  
luminescence exploitées pour la réalisation d'amplificateurs ou de lasers. Parmi les matériaux utilisés pour 
préparer des fibres, la silice est le verre de référence. Les fibres à base de silice possèdent de très bonnes 
propriétés mécaniques, une très grande transparence et peuvent être produites à grande échelle. Cependant,  
certaines caractéristiques (énergie des phonons, solubilité, etc) de ce verre peuvent être néfastes pour les 
propriétés optiques des ions de terres rares.

Depuis ma prise de fonction en tant que CR2 CNRS en 2002 au LPMC (Nice), mes activités de recherche  
concernent la conception, la fabrication et la caractérisation de fibres optiques à base de silice. En particulier,  
je m'intéresse aux propriétés spectroscopiques des ions de terres rares. Le premier projet présenté concerne  
l'efficacité des émissions issues du niveau 3H4 de Tm3+. Celle-ci est pratiquement nulle à cause de l'énergie 
élevée des phonons de la silice. Une étude matériau, spectroscopique et la mise en place de simulations 
numériques ont permis de rendre compatible ces fibres avec des applications d'amplificateurs vers 1,47 µm 
(pour la bande S des télécommunications) et des lasers autour de 810 nm (télécommunications, médical, etc).  
Un autre projet vise à s'affranchir des limitations de la silice en encapsulant les ions de terres rares dans des  
particules de taille nanométrique. Une voie de synthèse originale de ces nanoparticules est proposée, basée 
sur des mécanismes de séparation de phase mettant à profit les traitements thermiques appliqués lors du 
procédé standard de fabrication de préformes de fibres optiques (MCVD). Ces travaux et les autres présentés  
dans ce tapuscrit ont été menés dans le cadre de collaborations nationales et internationales. Ils ont aussi été 
l'occasion de nombreux stages pour des étudiants de licence, master, thèse et post-doc. 
 
Le dernier chapitre permet de compléter le tour d'horizon de mes activités : administration de la recherche, 
enseignements  dispensés  à  l'Université  de  Nice-Sophia  Antipolis,  actions  de  diffusion  de  la  culture 
scientifique, etc
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