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ABREVIATIONS ET SYMBOLES UTILISES

YBaCuO YBa,Cu307.5

YSZ Zircone stabilisée a I'yttrium (ou Yttria-Stabilized-Zirconia) :
(ZrO2)«(Y203)1x

SHTc Supraconducteurs a haute température critique

T, Température critique a résistance nulle

SQUID Superconducting Quantum Interference Device

IR Infrarouge

uv Ultraviolet

GIR (ou RIE) Gravure Ionique Réactive (ou Reactive lon Etching)

MET (ou TEM) Microscopie Electronique a Transmission (ou Transmission Electron

Microscopy)
MEB (ou SEM) Microscopie Electronique a Balayage (ou Scanning Electron Microscopy)
SIMOX Separated by IMplanted OXygen
NEP Puissance équivalente de bruit (ou Noise Equivalent Power) - [ W /+/Hz ]
S Sensibilité du détecteur - [V / W] ou [A / W]
T Constante de temps de réponse - [s]
D* Détectivité spécifique - [ cm/Hz / W]
G Conductance thermique - [W / K]
C Capacité calorifique - [J / K]
n Coefficient d'absorption
ks Constante de Boltzmann - ks =1,38 102 J /K
k Conductibilité thermique - [W. K™'. m™]
p Masse volumique - [kg. m™]

Chaleur spécifique - |J. K. kg']
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INTRODUCTION

Les observations spatiales dans les longueurs d'onde infrarouges de 20 um a 1 mm
sont actuellement limitées par les instruments. Les bolométres supraconducteurs a haute
température critique sont alors intéressants dans la mesure ou ils peuvent fonctionner au-
dessus de 77 K et, comme pour tous les détecteurs thermiques, leur domaine de détection n'est

limité que par I'absorption a la longueur d'onde considérée.

Le bolomeétre supraconducteur est généralement utilisé a la température de transition,
ou la résistance varie brutalement avec la température. La sensibilit¢ des détecteurs en
couches minces peut étre augmentée en retirant le substrat sous la partie résistive, ce qui
réduit leur conductance thermique. Aprés une analyse de 1'état de 1'art, nous avons choisi de
fabriquer nos bolometres suspendus a base d'YBaCuO par micro-usinage du substrat de

silicium.

Ce travail comprend une partie technologique décrivant la fabrication des structures
suspendues YBaCuO et une partie caractérisation et évaluation des performances.

La premicre phase de 1'é¢tude consiste a déposer des films épitaxiés d'YBaCuO sur des
substrats de silicium. Nous verrons pourquoi il a été nécessaire d'introduire une double couche
tampon CeO, / YSZ entre le substrat et 'YBaCuO. Nous décrivons ensuite les trois techniques
de micro-usinage que nous avons utilisées.

Les structures suspendues ont €té caractérisées en deux étapes. Dans un premier temps,
nous avons confront¢ des mesures réalisées sur des lignes suspendues de différentes
dimensions avec le mod¢le d'écoulement de la chaleur dans les solides. Le modéle, validé par
les mesures précédentes nous a alors permis de définir une géométrie de détecteur optimisée.
Ses performances dans les domaines de longueur d'onde 3-5 pm et 8-12 um sont finalement

comparées a la littérature.






CHAPITRE 1 - PRESENTATION DU SUJET






I - Les supraconducteurs a haute température critique et leurs applications.

1- Introduction.

En théorie, la résistance d'un matériau supraconducteur soumis a un refroidissement
décroit linéairement et devient nulle au-dessous d'une température T, appelée température de
transition ou température critique (figure 1-1). L'existence de fluctuations thermodynamiques
au voisinage de la transition a pour conséquence un arrondissement de la caractéristique, qui
est représenté en trait continu sur la figure 1-1. On observe ainsi une diminution de la
résistance avant T. et un pied dans la transition résistive au dessous de T.. On définit la
température critique expérimentale T. (R=0) comme la température ou le matériau a
effectivement une résistance nulle. Ce pied de transition peut également signaler des défauts

tels que des hétérogénéités ou des joints de grains dans le matériau.

| -

b Résistance (Q)

Température (K)
figure 1-1: Transition normal-supraconductrice (trait pointillé) et effet des fluctuations

thermodynamiques sur la transition résistive (trait continu,).

Les bolometres supraconducteurs utilisent la brutale chute a zéro de la résistance, qui
est l'effet le plus évident du passage de I'état normal a 1'état supraconducteur. Pour la
compréhension de notre travail, il n'est donc pas nécessaire de détailler les aspects
fondamentaux de la supraconductivité, qui sont décrits dans de nombreux ouvrages de
références. Nous allons rappeler l'historique de la supraconductivité afin de bien situer les
supraconducteurs a haute température critique (SHTc) par rapport aux matériaux
supraconducteurs dits classiques. La découverte des SHTc en 1986 a relancé 'intérét pour les
applications des supraconducteurs. En €lectronique, les efforts se concentrent essentiellement

sur les composants passifs micro-ondes, qui pourraient trouver rapidement des applications



dans le domaine des télécommunications, et sur les circuits actifs Josephson analogiques et
logiques. Les détecteurs infrarouges sont également parmi les applications prometteuses,
puisqu'ils permettraient de pallier I'absence de détecteurs performants, refroidis a l'azote
liquide, dans le domaine de longueurs d'onde supérieures a 20 um et jusqu'au millimeétre.
Apres la description des principaux détecteurs infrarouges, nous exposerons le principe du
bolométre supraconducteur, ses caractéristiques et les principaux critéres de qualité. Enfin, en
faisant référence a la littérature, nous expliquerons pourquoi nous avons choisi la technologie

de micro-usinage du silicium pour fabriquer nos microbolomeétres suspendus YBaCuO.

2- Historique de la supraconductivité.

Une histoire compléte de la supraconductivité est donnée en référence [1]. Nous allons
seulement en rappeler les principales étapes. H. Kamerlingh Onnes découvre la
supraconductivité a Leiden en 1911 dans le mercure refroidi a 4 K, peu de temps apres qu'il ait
réussi a liquéfier I'hélium [2]. En 1933, W. Meissner et R. Ochsenfeld, a Berlin, trouvent que
les supraconducteurs expulsent le champ magnétique, propriété connue sous le nom d'effet
Meissner [3]. L. Cooper de I'Universit¢ de I'lllinois, montre en 1956 que le courant
supraconducteur est composé de paires d'électrons, appelées paires de Cooper [4], et en 1957,
J. Bardeen, L. Cooper et J. Schrieffer développent une théorie microscopique de la
supraconductivité pour les métaux, appelée théorie BCS [5]. B. Josephson, de 1'Université de
Cambridge, prédit en 1962 le passage par effet tunnel de paires de Cooper a travers une fine
couche de matériau di€lectrique placée entre deux électrodes supraconductrices [6]. Ce
phénomeéne a conduit au développement de la jonction Josephson, élément clé de
I'électronique supraconductrice a basse température.

L'histoire des SHTc commence en 1986 avec la découverte des céramiques
supraconductrices par K. Muller et J. Bednorz de IBM a Zurich. Le matériau (La,Ba),CuQO, se
montre alors supraconducteur a 35 K [7]. Depuis 1987, avec YBa,Cu;07, Bi,Sr,Ca,Cu;0y et
Tl,Ba,Ca,CusOy9, de T, 92 K, 110 K et 125 K respectivement, la température critique des
matériaux supraconducteurs dépasse la température de l'azote liquide. Depuis 1993, de
nouveaux matériaux a base de mercure [8, 9] présentent des températures critiques de 133 K,
et méme 164 K sous pression [10]. Par ailleurs, certaines anomalies observées sur des
cuprates [11], et sur les phases dites infinies, €élaborées couche par couche [12], laissent
présager d'une supraconductivité a plus haute température. La figure 1-2 résume I'évolution de

la température critique en fonction du temps.
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figure 1-2: Evolution de la température de transition des matériaux supraconducteurs.

La perspective de moyens de refroidissement plus simples et moins coliteux, stimule
toujours la recherche de matériaux de plus haute température critique [13]. Actuellement,
1"'YBaCuO est le composé monophasé dont on contrdle le mieux I'élaboration. Il est aussi le
matériau le plus utilisé dans les applications électroniques en couches minces méme si sa
température critique n'est pas la plus haute. L'azote liquide a 77 K peut suffire dans certains
cas, tels que les bolomeétres sur la transition. Cependant, d'autres applications ne se montrent
compétitives qu'a une température de travail d'environ la moiti¢ de T., et imposent alors, si

'on veut travailler a 77 K, 1'usage de matériaux de T. = 150 K.

3- Les applications des SHT ¢ aujourd'hui.

Pour s'imposer face aux technologies concurrentes, les systémes a base de SHTc
doivent présenter des performances supérieures, un faible colit, une bonne fiabilité et répondre
a une large demande du marché. Selon un rapport de I'OTA (Office of Technology
Assessment) [14], les meilleures chances de développement d'applications a base de SHTc
seraient, a court terme (5-10 ans): 1'¢lectronique, les télécommunications (antennes, filtres,
lignes a retard), la défense et le spatial (détecteurs); a moyen terme (10-15 ans): des
applications médicales et industrielles; a plus long terme (plus de 15 ans): I'électronique de

forte puissance. Les avantages potentiels des SHTc, comparés aux semiconducteurs, sont les

suivants [15]:



» faible résistance de surface pour des applications en hyperfréquences (du domaine sub-
millimétrique au centimétrique).

 faible niveau de bruit utilisé en détection (SQUID biomédical).

» faible tension de fonctionnement (quelques mV) qui permet de réaliser des circuits actifs a
faible niveau de consommation.

* commutation ultra-rapide pour des applications en logique (jonction Josephson).

» fonctionnement entre 50 et 90 K avec des cryogénérateurs autonomes (et hybridation
possible avec des semiconducteurs classiques qui sont également refroidis).

La technologie des supraconducteurs a basse température critique est bien maitrisée
aujourd'’hui, ce qui permet la commercialisation de certains produits. On peut citer par
exemple des composants en niobium: des SQUIDs vendus par la société Conductus [16], ou
encore l'amplificateur a SQUID d'Hypres [17]. A l'observatoire du Pic de Bure, I'RAM
(Institut de Radioastronomie Millimétrique de Grenoble) utilise avec succes des mélangeurs a
base de jonctions Nb / AlOy / Nb, qu'ils fabriquent eux-mémes. D'autre part, notre laboratoire
est impliqué dans un projet de I'ESA pour la réalisation de mélangeurs a base de jonctions en
NbN fonctionnant a 1,5 THz. De facon plus large, les SQUIDs sont largement employés pour
la détection de champs magnétiques extrémement faibles, appliquée a la médecine, la
géologie, la défense ou la recherche scientifique. Ces quelques exemples sont loin d'étre
exhaustifs mais donnent un apercu des applications envisageables. Une démarche naturelle
peut étre de reproduire avec les SHTc ce qui fonctionne bien a basse température, avec l'espoir
de réduire leur colit et de simplifier leur utilisation. Bien siir, cette idée ne s'applique pas aux
dispositifs ou la basse température de travail est imposée par le trés faible niveau de bruit
requis, tels que des bolométres pour la détection de particules fonctionnant a 100 mK et
moins, ou des amplificateurs a SQUID appliqués a la détection RMN [18].

Il apparait alors que I'obtention de jonctions a base de SHTc représente un enjeu
technologique considérable , entre autres pour la réalisation de SQUIDs, qui sont constitués de
deux jonctions Josephson. Plusieurs entreprises commercialisent déja des composants SHTc,
tels que des dispositifs micro-ondes (résonateurs, filtres) ou des microbolomeétres destinés au
spatial ou a des applications spectroscopiques (Conductus, Superconducting Technologies,
Hypres). La technologie a base de supraconducteurs a haute température critique est encore
trés jeune et devra faire preuve a la fois de ses bonnes performances et de la fiabilité de sa

technologie pour se développer.

IT -Les détecteurs infrarouges.

Le domaine de longueurs d'onde infrarouges considéré est compris entre 1 et 100 um.



1- Principales caractéristiques des détecteurs.

a) La sensibilite: S.

La fonction principale d'un détecteur est de convertir un signal optique en une forme
d'information ou d'énergie plus facilement amplifiable et mesurable [19]. Cette énergie est le
plus fréquemment de nature électrique. On définit ainsi la sensibilit¢ S (ou la réponse) d'un
détecteur, comme étant le facteur de conversion du signal électrique de sortie par rapport a la
puissance du signal lumineux regu. Ce paramétre est exprimé en volt / watt (V / W), ou

ampere / watt (A / W), selon la nature du signal de sortie.

b) La constante de temps de réponse: T.

La constante de temps de réponse T d'un détecteur, exprimée en seconde, traduit la
rapidité avec laquelle il est capable de convertir le signal lumineux en signal électrique, soit la
dépendance de la sensibilité en fonction de la fréquence de modulation du signal incident.
Nous l'appellerons parfois constante de temps ou temps de réponse par abus de langage. Elle
indique en fait le temps minimum qui doit séparer deux signaux consécutifs pour qu'ils soient
différenciés par le détecteur. C'est un facteur limitant du débit d'information que peut recevoir

le capteur.

c) Le bruit du détecteur: e, ou i,.
La tension e, ou le courant i,, de bruit du détecteur expriment les fluctuations du
signal de sortie du détecteur soumis a aucune excitation lumineuse. Lorsque le bruit est
mesuré sur toute la gamme des fréquences, il est exprimé en volt ou en ampére. Cependant, il

est trés souvent ramené a une bande de fréquence de largeur 1 Hz, centrée sur une fréquence
moyenne, et appelé densité spectrale de bruit en volt /+/hertz (V/~/Hz ), ou ampére / -/ hertz

(A /-/Hz).

d) La puissance équivalente de bruit: NEP.
La puissance équivalente de bruit NEP (Noise Equivalent Power) détermine la plus
petite valeur de puissance détectable par le capteur dans une bande passante de 1 Hz, c'est a
dire le seuil de détection de puissance de fagon a avoir un rapport signal sur bruit égal a un.

Elle est définie par le rapport de la densité spectrale de bruit sur la sensibilité:

i
NEP =", ou NEP=§“ (en W/-/Hz) (1-1)

A\ 1



e) La deétectivite spécifique: D*.
Le NEP est un paramétre couramment employé, mais il dépend de la géométrie et ne
permet de comparer que des détecteurs ayant des surfaces de détection identiques. Lorsque ce
n'est pas le cas, on utilise la détectivité spécifique qui est une caractéristique normalisée en

surface. Elle est égale au rapport de la racine carrée de la surface de détection A sur le NEP:

JA

= (en ¢m-/Hz / W) (1-2)
NEP

D*
f) Autres caractéristiques.
Afin de comparer les performances des détecteurs dans leur ensemble, il est intéressant

de définir un parametre tenant compte a la fois de la détectivité D* et de la constante de temps

de réponse T. Nous utiliserons par la suite le rapport D */./T indépendant du temps (en cm /
D).

Les détecteurs sont également caractérisés par un angle solide d'acceptance, lorsque la
sensibilit¢ dépend de l'angle d'incidence de l'excitation lumineuse, et par la sensibilité
spectrale, qui traduit la dépendance de la sensibilité en fonction de la longueur d'onde

incidente.

2- Classification selon le principe de détection utilisé.
Nous décrivons ici brievement le principe de détection utilisé par chaque type de

détecteur [19]. Leurs performances sont rassemblées sur la figure 1-4, en fin de ce paragraphe.

a) Détecteurs thermiques.

La lumiére incidente est détectée par 1'élévation de température qu'elle provoque dans
le capteur. L'échauffement est alors mesuré par un thermometre, qui utilise la variation rapide
d'une propriété électrique ou physique d'un matériau avec la température. Les variations
spectrales de la sensibilité ne dépendent que des variations de l'absorption du corps du
détecteur chauffé par le rayonnement en fonction de la longueur d'onde. Il n'y a donc pas de
limite au domaine spectral de détection.

On trouve parmi eux les thermopiles, qui utilisent la tension produite par la différence
de température entre deux jonctions constituées de matériaux aux pouvoirs thermoélectriques
différents (effet Seebeck). L'une des jonctions est maintenue a la température ambiante, tandis
que l'autre s'échauffe. Cette derniere doit étre thermiquement isolée de fagon a amplifier son
échauffement. Ce type de détecteur fonctionne sans source de polarisation. Plusieurs couples
thermoélectriques sont trés souvent connectés en série afin d'augmenter la réponse. Il existe

trois types de thermopiles:
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» thermopiles a lames métalliques: Des feuilles minces d'alliages (constantan, manganine, ...)
sont montées en forme de méandre sur un support, de fagon a maintenir les jonctions
d'ordre impair a la température ambiante, tandis que les jonctions d'ordre pair sont
thermiquement isolées. Ces détecteurs sont utilisés pour la détection de rayonnements
intenses, car ils sont peu sensibles, lents mais trés robustes.

¢ thermopiles a couples semiconducteurs (de Schwarz): Une feuille d'or mince est soudée sur

deux plots prismatiques de semiconducteurs (figure 1-3-a). La détectivité et la vitesse de
réponse sont élevées, mais ce type de détecteur est relativement fragile. Ces thermopiles
sont congues pour la radiométrie de signaux faibles avec modulation de l'excitation,

amplification et détection synchrone.

- ; El
;"i T o v{‘L T 54E 100 'kq/
A feuille d’or mince Do /2 OSSO A NS (5088 & 7 ’
El  électrodes T T TP TF *’i /
M matériaux thermoélectriques rREE 147 I NN 5706066 XOUDER ; SRRV
support isolant B H B )q /
E‘H SRR IQ: S e MR 2000 Z
e I :[A BT O O SRR J 1‘7 T :q/
[’4 ~T ,,, e ;:,\ sisoonandl |
e SR oo GO e e oo coaar |
c couches thermoélectriques
El électrodes
Jo, Jy  respectivement jonctions chaude et froide
P pellicule isolante
S support conducteur
Si sillons
figure 1-3: a) Thermopiles de Schwartz b) Thermopiles a couches minces

» thermopiles a couches minces: Les matériaux, généralement des métaux, des semi-métaux
(Sb, Bi, Te), ou des semiconducteurs (Bi,Tes), sont déposés sur un substrat isolant mince
(Mylar, Kapton, AL,Os, ...). Seules les jonctions dites froides sont liées au substrat (figure
1-3-b). Ces détecteurs sont sensibles et relativement rapides.

Les détecteurs pyroélectriques utilisent un effet qui se manifeste dans certains
cristaux isolants, qui consiste en un déplacement global de la charge électronique par rapport
aux noyaux (charge positive) en fonction de la température. Un préamplificateur a transistor a
effet de champ est souvent inclus dans le méme boitier que le détecteur. Ils ont de bonnes
performances de 10 Hz jusqu'a 1 kHz. Leur cofit relativement bas et la facilit¢ de leur mise en

ceuvre leur permettent d'étre largement utilisés, notamment pour la détection de présence.
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Dans les détecteurs pneumatiques, la chaleur produite par I'absorption du
rayonnement provoque l'augmentation du produit pression X volume d'une petite masse de gaz
enfermée dans une enceinte étanche. On observe ensuite la déformation d'une membrane par
variation d'une capacité (détecteur de Luft) ou optique (détecteur de Golay). Ce capteur est un
¢lément complet puisqu'il comprend son propre amplificateur. Ils ne sont sensibles qu'a des
rayonnements modulés de quelques hertz a une centaine de hertz, et ont une trés bonne
détectivité. Cependant, ils ne sont plus fabriqués couramment aujourd'hui.

Enfin, les bolométres utilisent comme thermomeétre la variation de la résistance d'un
matériau avec la température. Il est alors nécessaire de les polariser pour mesurer une réponse.

Nous détaillerons leur fonctionnement au paragraphe II1.

b) Cellules photoconductrices.

Lorsqu'un électron, d'énergie supérieure a 1'énergie de liaison des électrons de valence,
pénetre dans un semiconducteur, son absorption libere un électron. Ce phénomene augmente
la conductivité du matériau et est appelé la photoconductivité. La cellule photoélectrique se
comporte comme une résistance ¢électrique dont la valeur dépendrait du flux qu'elle regoit, et
nécessite une source de polarisation. La longueur d'onde détectable est limitée par le seuil du
matériau utilisé. Les détecteurs HgCdTe par exemple ne sont plus sensibles aux longueurs

d'onde supérieures a 11 um environ.

c) Détecteurs a photoémission électronique.
Les photocathodes sont les ¢léments essentiels de tous les détecteurs a photoémission.
Elles sont constituées dune couche mince de semiconducteur déposée sur un support
métallique ou transparent. Le rayonnement provoque la sortie des ¢électrons du
semiconducteur. La photoémission d'électrons présente alors 1'énorme avantage de permettre
une forte amplification de la réponse en accélérant les électrons libérés dans le vide par une

forte tension. Ces capteurs ne fonctionnent qu'en dessous de 1 pm.
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igure 1-4.: Détectivité spécifique D* spectrale de détecteurs pour l'infrarouge [19].
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La figure

précédemment. On peut citer également des détecteurs pyroélectriques et des cellules de
Golay de détectivités 3,7 10° et 3,6 10° ¢cm-/Hz / W a 6,5 Hz [20], et des thermopiles de type

Schwarz atteignant des détectivités de 4 10° ¢m-/Hz / W pour des constantes de temps de 40

ms [21]. Le Laboratoire d'Infrarouge du LETI (LIR) fabrique des détecteurs photovoltaiques
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HgCdTe, refroidis a 77 K, ayant des détectivités de 2 10" ¢m-/Hz /W jusqu'a 10 pm [22].
Les détectivités obtenues par ces détecteurs sont élevées et satisfont a de nombreuses
applications, telles que la vision nocturne qui demande une bonne sensibilit¢ dans le proche
infrarouge (Jusqu'a 10 um). C'est dans les plus grandes longueurs d'onde infrarouges (au dela
de 20 pm) que I'on constate un probléme. En effet, les explorations spatiales demandent des
matrices de détecteurs de plus en plus sensibles, de large format et a deux dimensions, et il
n'existe pas de technologie monolithique comparable a celle des matrices de détecteurs

photovoltaiques.

111 -Les bolométres.

1- Principe du bolomeétre.

Le bolometre est un détecteur thermique qui utilise comme thermometre la dépendance
de la résistance avec la température. Dans les bolomeétres monocorps (figure 1-5-a), le substrat
fait partie du thermostat. L'absorption peut étre réalisée par le thermométre lui-méme, ou bien
par un film absorbant ou une antenne déposés sur le film thermomeétre. Dans les bolométres
composites au contraire, (figure 1-5-b), le substrat ne fait pas partie du thermostat. L'absorbant
situé sur la face arriére du substrat peut étre un film ou une antenne.

Les antennes sont planaires dans le domaine des longueurs d'onde supérieures a 100
um. Au-dessous, on utilise des lentilles ou des miroirs. L'utilisation d'une antenne est tres
intéressante car elle permet de réduire la taille du thermometre et ainsi sa capacité calorifique.
L'antenne collecte le rayonnement incident et échauffe sa charge, constituée par le
thermomeétre. Afin de récupérer le maximum de puissance, 1'impédance de la charge doit avoir
une partie réelle égale a la résistance de l'antenne et une partie imaginaire nulle ou négligeable
devant la partie réelle [23].

Dans le cas des supraconducteurs, la caractéristique de variation de la résistance en
fonction de la température est particuliérement intéressante dans la transition entre 1'état
normal et 1'état supraconducteur. Grace a la brutale chute de résistance, il suffit d'une petite
variation de température pour entrainer une grande variation de résistance. Si le bolomeétre est
polarisé en courant, on obtient un signal de tension de forte amplitude. Plus la transition
résistive est étroite, plus la sensibilité sera élevée, mais plus la stabilité¢ de la température de

travail devra étre grande.
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Lumiére incidente
a) Bolométre monocorps J/ \L \L
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figure 1-5: Schéma de principe d'un bolomeétre monocorps et un bolometre composite.

2- Historique des bolométres.

Une revue des bolométres infrarouges existants est donnée par Richards en référence
[24]. Le développement des bolomeétres a été aidé par les nombreuses études sur les
résistances des matériaux, qui ont facilité leur optimisation et le choix des matériaux.
L'histoire des bolomeétres a vraiment commencé avec l'introduction de bolomeétres résistifs a
base de carbone par Boyle et Rogers [25]. Vis a vis des cellules de Golay, ces détecteurs sont
peu chers et faciles a fabriquer. Ils ont été¢ largement utilisés pour les mesures des propriétés
infrarouges des matériaux a basse température, puisque le détecteur pouvait étre placé dans le
cryostat, proche de I'échantillon étudié. Grace a ses propriétés stables et reproductibles, mais
surtout de son faible bruit, le germanium fortement dopé a été appliqué a l'astronomie
infrarouge dans les moyennes et grandes longueurs d'onde, ainsi que pour la spectroscopie
dans les laboratoires [26]. Clarke et al. [27] ont beaucoup progressé en utilisant un film

absorbant en bismuth. Leur détecteur, qui utilisait un thermometre supraconducteur en
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aluminium, a pu atteindre les limites du bruit de fluctuation thermique. En 1984, Downey et
al. [28] ont fabriqué un thermometre par dopage et micro-usinage du silicium. Ces bolometres
de trés faible bruit sont toujours utilisés dans la détection infrarouge, ainsi que dans des
calorimetres pour rayons X. Actuellement, de nombreux groupes étudient des bolomeétres a
base de supraconducteurs a haute température critique, et nous verrons en quoi cela est

intéressant.

3- Identification de quelques besoins en détecteur IR auxquels les SHTc
pourraient répondre.

L'intérét pour une nouvelle technologie de détecteur est trés justifié dans la mesure ou

les observations dans les longueurs d'onde infrarouge jusqu'a 1 mm sont actuellement limitées

par la sensibilité¢ des instruments. Depuis la thermopile utilisée sur la sonde Voyager/IRIS de

détectivite D* = (0,9 10° cm+/Hz / W [29], il n'y a pas eu de progrés significatifs concernant les

performances de détecteurs modérément refroidis (T > 80 K). Brasunas et al. [30] expliquent

alors que des détectivités supérieures & D* =7 10°cm-/Hz /W dans les grandes longueurs
d'onde permettrait de progresser dans la détermination des hydrocarbones et nitrures déja
détectés dans l'atmosphere de Titan, mais aussi de découvrir de nouvelles especes. Les seuls
détecteurs suffisamment sensibles fonctionnent au mieux a la température de 1'hélium liquide.
Un tel refroidissement est impossible a réaliser dans le cadre des missions spatiales lointaines,
ou la masse embarquée est séverement limitée. Si on considere un refroidissement par
radiation (passif), ou par cryogénérateur, la température de travail du détecteur doit étre
comprise entre 65 et 90 K. C'est ainsi que de nombreuses équipes, dont Brasunas et al., se
tournent vers les bolométres SHTc [31]. L'idée d'utiliser des SHTc pour fabriquer des
bolométres est apparue tres vite apres leur découverte [32, 33]. Comme exposé par Verghese
et al. [34], ces détecteurs, qui fonctionnent a 77 K, laissent entrevoir des performances
comparables aux détecteurs HgCdTe jusque dans les longueurs d'onde millimétriques (figure

1-6).

D'autres projets spatiaux envisagent l'utilisation de bolometres & haute température
critique. En 1994, Chance et al. [35] exposent le projet OHIO (OH Interferometer
Observations) basé sur un spectrometre de type Fabry-Perot pour mesurer les radicaux OH

dans I'atmosphére terrestre depuis un satellite. Leur instrument a besoin d'un détecteur SHTc

de NEP approchant 10"* W /./Hz. Fenner et al. [36, 37] propose une nouvelle sorte de
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spectrometre bas¢ sur des bolométres SHTc sur des substrats de silicium micro-usinés. Enfin,
il existe des besoins dans de nombreuses applications utilisant des détecteurs infrarouges. Un

groupe de I'Université de Québec nous a fait part de ses besoins en détecteur infrarouge de

surface sensible de 1 mm?, et de NEP meilleur que 10" W /./Hz, pour le développement
d'un appareil de caractérisation de matériaux diélectriques basé sur l'absorption de l'infrarouge
lointain. Jusqu'a présent, ils utilisaient les cellules de Golay et des détecteurs pyroélectriques.
L'impossibilité de se procurer des cellules de Golay et la faible sensibilité des pyroélectriques

les poussent a rechercher de nouvelles solutions, autres que des détecteurs refroidis a 4,2 K.

ot2 SR
PtSi Photon Noise

InSb (300K, 0.02sr)

HgCdTe YBOCO SEGi

e

Pyroelectric

HgCdTe
8 1

1 10 100 1000
' A (pm)

figure 1-6: Détectivités spécifiques D* en fonction de la longueur d'onde, d'apres Verghese
[32]. Les résultats obtenus avec des détecteurs InSb, PtSi, HgCdTe sont comparés avec les
calculs de détectivités de bolometres SHTc, réalisés en considérant les plus petites valeurs de

conductances thermiques et capacités calorifiques possibles et des mesures de bruit.
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4 - Expression élémentaire de la sensibilité d'un bolometre.
La sensibilit¢ d'un bolomeétre peut s'exprimer en fonction de ses caractéristiques
fondamentales:
* La conductance thermique G en W / K, qui définit le lien thermique entre le bolométre et
son environnement. Il est évident que plus ce lien est faible, plus 1'échauffement dans le

bolométre sera grand et donc plus il sera sensible.
* La capacité calorifique C en J / K. Elle se calcule a partir de la chaleur spécifique c (en

J K kg"') des matériaux utilisés par: C = ¢ X p X volume, ou p est la masse volumique (en

kg.m?).

dR
* La dérivée de la résistance dT (en Q / K) qui est le thermométre. On définit aussi le

1 dR
coefficient de température 3 (en K') par B = —x ——.

R dT
* Le coefficient d'absorption n de la structure.
* Le courant de polarisation I traversant le bolomeétre (en A).

* La fréquence de modulation de la lumicre incidente f (en Hz) ou la pulsation w = 211 % f

(ens™).

Réalisons tout d'abord un bilan énergétique du systéme li¢ a son thermostat, selon un
modele élémentaire assez classique [32, 33]. L'énergie accumulée dans le bolometre pendant
le temps dt provoque une élévation de température dT et vaut C x dT. Elle est égale a la
différence entre I'énergie lumineuse recue: N % P(t) x dt et 1'énergie évacuée vers le thermostat
de température T, a travers le lien thermique G: G X (T - Ty) X dt. On obtient:

CxdT=nxP(t)xdt-G x (T -Ty) xdt (1-3)
Dans le cas d'une polarisation en courant, en considérant une puissance lumineuse sinusoidale

modulé a la pulsation w, la sensibilité en tension s'écrit:

_AV_ xR

TAP GHjaC  dT (-4

A%

. C
On définit alors la constante de temps de réponse: T = G
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S- Sources de bruit
Les différentes sources de bruit que 1'on peut trouver dans un bolomeétre ont trois
origines: les rayonnements échangés avec le milieu ambiant, la chaleur échangée avec le
thermostat et les bruits €lectroniques classiques [24, 32, 33, 34, 0]. Les contributions au NEP
d'un bolometre de résistance R, de sensibilité Sy, a la température T, sont :

* le bruit de Johnson, qui représente le bruit de résistance R:
, _ 4kzTR
NEP,” = SBiz (1-5)

v

* le bruit de phonons, d'origine thermodynamique, traduit les fluctuations autour d'une valeur

moyenne du nombre de phonons échangés entre le thermostat et le bolométre a travers la

conductance thermique G:
NEP,? = 4k T°G (1-6)
e le bruit de la chaine de mesure. Il contribue au bruit total mesuré, mais c'est un bruit bien

identifié. On peut soustraire sa contribution pour ne retenir que le bruit propre au capteur,

ou I'¢liminer dans les mesures en traitant le signal:

2 + R 2
NEP,’ :ens(zln) (1-7)

v

e le bruit en 1/ f: NEP4, qui est un bruit excédentaire trés souvent présent dans les films

jusqu'a quelques kHz et dont l'origine est mal connue. Dans les matériaux
supraconducteurs a haute température critique, il peut apparaitre au niveau des joints de
grains des céramiques, et dans les films mal épitaxiés [32].

* les bruits de photons, de valeurs négligeables en pratique. Ce sont le bruit de photons émis

par le détecteur, et le bruit produit par les photons émis par 1'environnement et recus par le
capteur. Ce dernier bruit peut étre facilement réduit par 1'utilisation d'écrans refroidis.

La puissance équivalente de bruit NEP du bolométre peut finalement s'écrire comme la

somme quadratique des différents bruits majoritaires, puisque ceux-ci sont statistiquement

indépendants:

4k, TR 5 en2 + (Rin)2 5
NEP = ?4'41(3'1‘ G+T+NEP1M (1-8)

v v
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6 - Spécificité des bolométres supraconducteurs.

a) Emballement thermique.

Contrairement aux semiconducteurs, ou l'apport de lumicere améliore la conductivité
donc diminue la résistance, la résistance d'un supraconducteur augmente avec la température.
Cela a pour conséquence de rendre les bolometres supraconducteurs fragiles puisqu'ils sont
alors soumis a un risque de destruction par emballement thermique, lorsqu'ils sont polarisés
en courant. Cherchons a exprimer les conditions propices a cet emballement thermique. Si on
considére que la puissance P(t) recue par le bolomeétre est la somme de la puissance électrique
dissipée dans le bolométre R(T) x I* et de la puissance optique recue modulée a la pulsation
Py =N X (Py + P, X cos (wt)), on obtient:

CxdT=R(T) x> xdt+n x (P, + P, x cos (X)) x dt - G x (T - To) x dt (1-9)

Dans le cas d'une polarisation en courant, l'expression de la sensibilité en tension devient:
x dR
n o AR

Sy =
EG_szdR vioc AT (1-10)
dr

La conductance thermique G que 1'on a considérée dans la formule (1-4) peut étre assimilée a
une conductance effective. Un emballement thermique se produit lorsque la conductance
thermique effective n'est plus suffisante pour évacuer la chaleur recue. A partir de la formule

(1-10), nous déduisons donc une condition limite sur le courant de polarisation:

|G
I = | 1-11
emb dR/dT ( )

Le dépassement de ce courant peut entrainer la destruction du capteur. Verghese en référence

[34] suggere de respecter la condition < /0,3 x1I de fagon a ne pas échauffer le

emb
bolometre par le passage du courant de polarisation, et d'étre ainsi a 1'abri d'un emballement
thermique. Considérons maintenant I'expression de la sensibilité en température AT / AP dans

le cas d'une polarisation en tension:

_ AT _ 1
==
AP 0 2 [
%}+del{ +JQ)C (1'12)
R? dT

2
Cette configuration est tres intéressante puisque cette fois, le terme G+ x-—— ctant

R

toujours positif, le risque de destruction par emballement thermique n'existe plus. Nous
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pouvons expliquer cela plus simplement encore en considérant 1'évolution de la puissance
dissipée P dans les deux cas de polarisation:

 en polarisation en courant, ou P = R x I, un échauffement entraine une augmentation de

résistance qui a pour conséquence d'augmenter & nouveau la puissance dissipée; c'est alors
I'emballement thermique.

e en polarisation en tension, ou P = V2> / R, un échauffement entraine toujours une

augmentation de résistance, mais qui, cette fois, a pour conséquence de réduire la puissance
dissipée; 'emballement thermique est évité.
Nous exploiterons cet avantage au paragraphe IV du chapitre 3, pour étudier le comportement
des structures suspendues que nous avons réalisées dans des conditions d'emballement

thermique sans les endommager.
b) Fonctionnement en polarisation en tension: thermometre dl./ dT
La polarisation en tension donne aussi acc€s a un autre thermometre: la variation de

. dI o . .
courant critique avec la température di]c“ On utilise toujours la transition normal-

supraconducteur, mais le choix de la température de travail est alors plus libre. L'équipe du

GREYC a I'ISMRA de Caen a montré que de tels capteurs peuvent fonctionner dans une

grande gamme de température, en ayant de bonnes performances D */./t = 1,3 10" cm / J,

pour des microponts gravés sur des substrats de MgO [38, 39]. Cette idée est aussi proposée
par Flik et al. [40]. La sensibilité que 1'on mesure alors est une sensibilité en courant et s'écrit,

a partir de la formule (1-3):
_n 4
G+jwC dT

S, = (1-13)
c) Bruit excédentaire d'un film polycristallin

En référence [41], Foote et al. montrent, en comparant les mesures réalisées sur un

film polycristallin d"YBaCuO a des calculs correspondant a un film épitaxié (figure 1-7), que

le NEP peut étre réduit de fagon significative a basse fréquence, mais aussi a haute fréquence,

par l'utilisation de films épitaxiés.
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figure 1-7: Illustration de la réduction de bruit obtenu en utilisant un film d'YBaCuO épitaxié

par comparaison a un film polycristallin, estimation réalisée par Foote et al. [41].

d) Criteres de qualité retenus.
De I'énumération de toutes ces caractéristiques, nous retenons quelques critéres de
qualité que nous chercherons a satisfaire. Un bon bolomeétre a base de SHTc, devra réunir les
caractéristiques suivantes:

* une faible conductance thermique G, pour une grande sensibilité.

* un film supraconducteur de transition résistive étroite, pour disposer d'un thermomeétre dR /
dT tres sensible.

* une faible capacité calorifique C, pour un faible temps de réponse

* un film épitaxié, pour réduire le bruit excédentaire intrinséque de capteur a basse
fréquence.

Il apparait que de nombreux points pourront étre satisfaits par des bolometres
suspendus. D'autre part, nous allons travailler avec le matériau YBaCuO, dont 1'épitaxie est la
mieux maitrisée en général, et au laboratoire en particulier. Apres analyse de 1'état de I'art des
bolométres suspendus YBaCuO dans la littérature, nous choisirons alors quelle technologie

nous allons développer.
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IV -Etat de I'art des bolométres suspendus YBaCuO.

1- Substrats polycristallins d'YSZ suspendus.

Thermal contact pads on
e
cold finger of cryostat ”

Laser beam cross section

7,
Ag:Au contact\'/‘

pad

’

’ SV (detected signal)
I . V+' ;
thickness: 80 um
Thinned zirconia substrate / idth: 0.5 mm
covered with YBaCuO film length: 10 mm

R

figure 1-8: Description d'un détecteur minipont suspendu de type barrette développé a
SUPELEC [42].

L'équipe de A. Kreisler & SUPELEC a développé des minibolomeétres suspendus,
fabriqués a partir de films minces d'YBaCuO déposés sur des substrats polycristallins de
zircone yttriée (YSZ). Ces détecteurs, représentés a la figure 1-8, sont de conception tres
simple puisque le film n'est pas gravé. Le substrat d'épaisseur 80 um est de forme
rectangulaire et repose sur deux supports a ses extrémités, réalisant ainsi l'isolation thermique.
Ce substrat présente l'avantage d'étre un substrat économique et de posséder une faible
conductibilité thermique, ce qui réduit encore la conductance thermique. Cependant son

caractere polycristallin a pour conséquence d'induire un bruit excédentaire important dans

1"'YBaCuO. La sensibilité étant de 1'ordre de 10" V / W, le NEP est d'environ 10° W /-/Hz , ce

qui donne une détectivité de 6 10° ¢cm-/Hz / W [42].
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2- Substrats de saphir amincis.

a b YBCO
( ) ( ) Thenngmeter

figure 1-9: Description des deux types de bolometres suspendus sur substrats de saphir

amincis; a) détecteur de 1 x 1 x 0,02 mm’; b) détecteur de 3 x 3 x 0,02 mm’ [45].

Verghese et al. [43, 44, 45] ont fabriqué des bolometres YBaCuO suspendus a partir
de substrats de saphir amincis. La encore, le substrat est enticrement suspendu. Il est
maintenu, soit par des fils de cuivre, soit par des fils de nylons, qui isolent encore mieux le

bolomeétre (figure 1-9). Les films d'YBaCuO sont épitaxiés et recouvert de films absorbants;
de l'or noir pour les longueurs d'onde A < 100 um et du bismuth pour les longueurs d'onde A >
100 um. Les dispositifs ainsi réalisés ont des conductances thermiques de 1'ordre de 2,7 10
W / K. Des NEP de 2,4 10! W /-/Hz ont été mesurés sous irradiation d'un laser He-Ne a
632 nm, avec un temps de réponse de 55 ms. La détectivité correspondante est 4,2 10°
cm</Hz / W. Selon le méme principe, Brasunas et al. [46] ont construit un bolométre sur
substrat de saphir d'épaisseur 25 um. Ils ont obtenu de meilleures performances: D* = 6 10’
cm/Hz /W et un temps de réponse de 65 ms. Ces détectivités égalent les meilleures

performances des thermopiles. C'est une technologie satisfaisante pour réaliser des détecteurs
a ¢lément unique, mais, et c'est son principal défaut, elle ne permet pas de fabriquer des

matrices de pixels de facon collective.
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3- Substrat de silicium aminci.
Comme le saphir, le silicium est un substrat qui posséde de bonnes propriétés

mécaniques. Li et al. [47] ont fabriqué des bolomeétres YBaCuO sur des substrats de silicium

amincis de 25 jusqu'a 4 um. Le NEP atteint alors vaut 7 10 W /-/Hz , soit une détectivité

D* = 6,4 10" ¢m-/Hz /W. Il semble que le NEP soit limité par le bruit de 1'amplificateur,

mais aussi par de possible dégradations de 'YBaCuO sur des substrats si minces.

4 - Gravure d'une couche sacrificielle.

Une autre solution totalement différente a été étudiée par Lee et al. [48], qui ont
fabriqué un pont d"YBaCuO suspendu par gravure d'une couche sacrificielle de SrTiOs; sous le
film d"YBaCuO. Le procédé ne semble pas dégrader la température critique du film suspendu,
mais le courant critique se trouve réduit d'un ordre de grandeur environ, probablement par la
création de jonctions au niveau des marches. Les auteurs n'ont pas réalis¢ de mesures
optiques, mais cette technique semble trop dégradante pour la fabrication de bolométres et pas

assez reproductible.
5- Technologies basées sur le micro-usinage du substrat de silicium.

a) Principe.

Toutes les technologies de fabrication précédemment citées sont déja tres performantes
puisque des détectivités jusqu'a 6 10° ¢m-/Hz /W ont ét¢ mesurées. Cependant, elles ne
s'appliquent qu'a des détecteurs de type €lément unique. L'autre inconvénient majeur est leur
constante de temps ¢levée, 55 ms au mieux, a cause de la grande capacité calorifique mettant
en jeu l'ensemble du substrat, méme s'il est mince.

A Honeywell en 1990, Kruse [49] a proposé d'appliquer la technologie de micro-
usinage du silicium, déja largement utilisée dans la fabrication de capteurs [50], a la
fabrication de bolomeétres suspendus YBaCuO. Cette idée a été également discutée par
Verghese en 1992 [32]. Cette technologie permet une fabrication collective, ce qui est
intéressant pour réaliser une matrice de pixels. L'autre avantage, essentiel pour le
développement d'une électronique supraconductrice, est donné par 1'utilisation du silicium. En
effet, en plus de pouvoir profiter de toute I'expérience acquise avec les semiconducteurs, il
s'ouvre alors une perspective d'hybridation. Pour les détecteurs, cela permettrait par exemple
d'intégrer 'amplificateur sur le méme substrat que le bolométre supraconducteur.

Nous détaillerons l'aspect technologique au chapitre 2, mais nous pouvons dors et déja
séparer les techniques existantes en deux approches: lI'une consiste a graver le substrat par la

face arriére, I'autre par la face avant.
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b) Gravure du substrat par la face arriere.

Le bolométre réalisé par Verghese et al. en 1993 [51] est constitué d'une membrane de
silicium de 0,5 um d'épaisseur, supportée par deux bras de dimensions 1000 x 1000 x 0,5 um’
(figure 1-10). Cette membrane, qui supporte le film d'YBaCuO et la couche tampon, est
obtenue par gravure chimique (KOH) du substrat en face arri¢re et par arrét sur une couche de
silicium dopée au bore. Une lithographie définit ensuite la géométrie du thermometre dans
1'YBaCuO par la face avant. Les contraintes imposées a la membrane a cause de la
dégradation de la qualit¢ du silicium dopé rendent difficile la reproductibilité de cette

technique ainsi que la réalisation de grande surface. Cependant la détectivité estimée d'apres

les caractéristiques des films disponibles peut étre élevée: D* = 1,4 10" ¢cm/Hz /W -

figure 1-10: Bolomeétre suspendu sur membrane réalisé par Verghese et al. [51]

La structure réalisée par Stratton et al. [52] est représentée sur la figure 1-11-a). Le
film de DyBaCuO est déposé sur une membrane d'YSZ sur Si;Ns. La gravure par KOH est
réalisée par la face arricre et il faut remarquer qu'il ne reste plus de silicium sous la membrane.
Seule la sensibilité est reportée dans I'article; elle vaut 800 V / W avec un temps de réponse de
1 ms, grice a la faible conductance thermique G = 3,7 10° W / K obtenue. Cependant, le film
de DyBaCuO déposé sur une couche non épitaxiée devrait présenter un bruit excédentaire

important et limiter le NEP, malgré la bonne sensibilité obtenue.

26



DyBaCuO Silicon ' v passivation
Nitride

N A : o
V77 L DTN SRR = HTSC film
(epitaxial)

VR X

: 7 SC fil,
Silicon removed to IEg;gfa )
praoduce thermal
Silicon isolation | \ buffer layer

silicon membrane

a) Stratton et al. [52] b) Neffet al. [53, 54]

figure 1-11: Bolometres suspendus réalisés par gravure du substrat en face arriere.

Neff et al. [53, 54] utilisent également la gravure en face arriere du silicium par KOH.
La membrane réalisée comporte une fine couche de silicium sur laquelle reposent le film

d"YBaCuO et les couches tampons et de passivation (figure 1-11-b). Les détectivités atteintes

sont élevées: D* = 3,8 10° ¢m/Hz /W a6 pmet 1,8 10° ¢cm-/Hz /W a 12,5 um. Le temps

de réponse associ¢ est parmi les plus bas; il vaut 0,4 ms.

c) Gravure du substrat par la face avant

Plutét que de graver toute I'épaisseur du substrat par la face arriere, il peut étre
intéressant de suspendre la partie résistive du bolometre en ménageant des ouvertures dans la
face avant. Nous détaillerons le procédé technologique dans le chapitre 2. Ce principe avait
déja été utilisé pour fabriquer des membranes de niobium par Moore et al. [55]. Johnson et al.
[56] ont réalis¢ un méandre d'YBaCuO suspendu de cette facon. Aprés une premiere
lithographie définissant le méandre, une couche de Si;N, est déposée pour protéger 'YBaCuO
pendant la gravure KOH. Le silicium est gravé sous le méandre grace a deux ouvertures

ménagées autour du méandre dans la couche de SizN4. Un temps de réponse de 24 ms et une

détectivité de 1,1 10° cm-/Hz / W ont été mesurés. La détectivité devient 1,1 10" cm-/Hz / W

si la contribution du bruit des contacts est retirée.
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figure 1-12: Bolomeétre suspendu réalisé par gravure en face avant par KOH

(Johnson et al. [56])

Rice et al.[57] ont utilisé la gravure par KOH pour suspendre une membrane d'YSZ.
Dans une seconde étape, le film d"YBaCuO et une antenne en or sont déposés réalisant ainsi
une antenne couplée en son centre a un bolométre suspendu YBaCuO (figure 1-13). Ce
dispositif réunit l'avantage d'une grande surface de détection adaptée a la longueur d'onde a
détecter (100 pm-1,5 mm) avec celui d'un thermomeétre suspendu sensible et de petite taille.

L'ensemble posséde ainsi un temps de réponse tres court (inférieur a 10 ps) et un NEP de

910" W/-/Hz -

Barth et al. [58] ont utilisé un autre mode de gravure que la gravure par KOH. Apres le
dépot des films (YBaCuO et couches tampons), le bolometre est suspendu par gravure ionique
réactive (GIR) en face avant . Le procédé est tres intéressant dans la mesure ou il ne demande
qu'une seule étape de photolithographie et aucune couche supplémentaire sur 1"'YBaCuO.
Pendant la gravure ionique réactive, I'YBaCuO est protégé par la méme résine que celle qui a
servi a définir le motif. La détectivité des bolometres réalisés vaut 1,9 10° ¢cm-/Hz / W avec

un temps de réponse de 81 ps.
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figure 1-14: Procédeé de fabrication d'un bolométre suspendu YBaCuO par gravure ionique

réactive developpé par Barth et al. [58].
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6 - Résumé des performances atteintes par des bolométres suspendus

YBaCuO
Année T(K) A (um) T(s) D*(cm/Hz/W) D*/.Jt (cm/J)
Barrette ZrO,
Depond [42] 1994 ~80 10,6 - 6 10° -
ALQO; aminci
Verghese [43] 1990 85 0,632 55107 2 10° (10 Hz) 8,510’

Verghese [44] 1991 85 0,632  5510° 4,210°(10 Hz) 1,8 10
Verghese [45] 1993 85  100-300 12010° 8,3 10° (10 Hz) 2,4 10°

Brasunas [46] 1994 90 - 65107 6 10° (4 Hz) 2,4 10"

Si aminci 25um

Li [47] 1993 ~85 - - 6,4 107 (10 Hz) -

Si KOH f.arriére

Verghese [51] 1993 - - 310° 1,410 2,510"
(prédictions)

Stratton [52] 1990 89 - 107 - -

Neff [53] 1995 84,5 6 0,4 10° 3,8 10° 1,9 10"

12,5 0,4 10° 1,8 10° 9,0 10"
(100-300 Hz)

Si KOH f.avant

Johnson [56] 1993 72 - 24107 1,110° 7,1 10°

Rice [57] 1994 87,4 100-1,510° <1010° - -

Si GIR favant

Barth [58] 1995 77 1,3 81 10° 1,9 10° 2,110"
tableau 1-1: Résumé des performances atteintes par les bolometres suspendus YBaCuO

décrits précédemment.
7 - Choix de films d'YBaCuO épitaxiés sur substrats de silicium micro-usinés

pour la fabrication de nos bolométres.
Dans le tableau 1-1 ci-dessus, nous avons rassemblé les performances en détectivité et
en temps de réponse atteintes par les bolometres suspendus YBaCuO décrits précédemment.
Les détecteurs fabriqués sur substrats amincis ont de bonnes détectivités, mais des

temps de réponse assez longs, a cause de la grande masse calorifique mise en jeu. Le meilleur

résultat en D*/ /T est atteint par Neff et al. [53] avec 1,9 10" ¢cm / J. Le détecteur est fabriqué

par micro-usinage du substrat de silicium. Cette technique peut nous convenir, puisqu'elle
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satisfait tous les critéres que nous nous étions fixés au paragraphe 3-6-d). Elle permet la
fabrication d'un détecteur a la fois sensible et rapide, grace a sa faible conductance thermique
G et sa faible capacité calorifique C. C'est une technologie applicable aux SHTc dans la
mesure ou le probleme de I'épitaxie de 1"'YBaCuO sur silicium a été résolu par I'utilisation
d'une couche tampon. Enfin, la réalisation de matrices de détecteurs ne pose pas de probleme
a priori puisque la fabrication est collective.

Nous choisissons finalement de fabriquer nos bolometres suspendus par micro-usinage
du substrat de silicium en face avant. La gravure par la face avant permet la réalisation de
membranes de plus petite capacité calorifique et semble étre plus facile & mettre en oeuvre.
Dans un premier temps, nous étudierons la gravure par KOH. Nous nous intéresserons surtout
a la technique de gravure ionique réactive développée par Barth et al. qui semble étre une
technologie simple et peu dégradante pour 1'YBaCuO, et qui montre des performances

¢galement intéressantes.
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CHAPITRE 2 - FABRICATION DES BOLOMETRES

SusPENDUS PAR MI1CRO-USINAGE DU SiLicIum
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I -Introduction.

Apres avoir analysé 'état de l'art, nous avons choisi de réaliser nos structures
suspendues YBaCuO par micro-usinage du substrat de silicium. Nous avons utilisé¢ deux
méthodes décrites dans la littérature: la gravure par KOH et par GIR (Gravure Ionique
Réactive), et nous en avons développé une troisieme basée sur l'utilisation d'un substrat
SIMOX (Separated by IMplanted OXygen). Ces trois techniques requi€rent avant tout la
maitrise du dépot de films d'YBaCuO épitaxiés et a transition supraconductrice étroite sur
substrats de silicium.

Apres la description des principales méthodes expérimentales que nous avons utilisées,
nous rappellerons quelles exigences technologiques sont requises pour le dépot de films
épitaxiés d'YBaCuO. L'interdiffusion du substrat de silicium et de 1"'YBaCuO a la température
de dépot impose l'introduction d'une couche tampon entre les deux matériaux. Nous
exposerons les conditions d'élaboration des différentes couches et nous montrerons comment
nous avons choisi la double couche tampon CeO, / YSZ. Enfin, le paragraphe V décrit les
différentes techniques de fabrication des structures suspendues, que nous comparerons d'un

point de vue technologique et électrique.

II -Méthodes expérimentales.
1- Dépot par photo-ablation laser.

a) Principe.

Les premicres expériences de dépot par ablation laser ont eu lieu dés 1965, mais cette
technique n'était guere utilisée avant son application au dépot de films minces d'oxydes
supraconducteurs a haute température critique [59, 60]. Sa mise en ceuvre est assez simple: un
faisceau laser pulvérise le matériau, qui constitue la cible, et la matiere ¢jectée est recueillie
sur un substrat placé en face du point d'impact (figure 2-1). Le plasma créé par I'impact du
laser est appelé la plume. Il est tres directionnel et limite la surface de dépot.

Comme nous le verrons au paragraphe III, 'obtention de couches minces d"YBaCuO de
bonne qualité nécessite le respect d'une certaine stoechiométrie en oxygene. Le dépdt par
ablation laser présente alors des caractéristiques qui le rendent particuliérement bien adapté au

dépot d'YBaCuO:
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figure 2-1: Appareillage de dépot par ablation laser utilisé au laboratoire.

¢ le matériau est transféré de facon stoechiométrique de la cible vers le substrat. Cela facilite

le dépot de matériaux multi-éléments tels que I'YBaCuO.

* la pression pendant le dépdt peut étre choisie indépendamment des autres parametres.
L'oxygene est le seul élément qui n'est pas transféré en quantité suffisante. Pour respecter la
stoechiométrie, les couches sont élaborées en atmosphére oxygénée.

* le choix de matériaux est large: il n'est limité que par I'absorption du matériau a la longueur

d'onde du laser de dépdt. Le développement d'une technologie a base d"'YBaCuO nécessite
en effet I'emploi d'autres matériaux pour la réalisation de couches tampons, d'isolation ou
de couches permettant la croissance dans une direction cristalline particuliére (jonctions par
biépitaxie par exemple [61]).
L'appareillage que nous avons utilisé¢ a été mis au point par Catherine CHABAUD-
VILLARD [62] et Michael SCHWERDTFEGER [63] lors de leurs theses. Il est automatisé et

contrdlé par un logiciel développé au laboratoire. Nous allons décrire ses principales

caractéristiques (figure 2-1):
* un laser a excimeres.

* le porte-cibles.

* le porte-substrat chauffant, et le contréle de température associé.

* les controles de pression.
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b) Le laser a excimeres.

Nous utilisons un laser a excimeres de type LPX200 (LAMBDA PHYSIK) rempli d'un
mélange KrF. Les mélanges de gaz actifs admis sont ArF, KrF et XeCl, émettant
respectivement a 193 nm, 248 nm et 309 nm. La littérature montre que des courtes longueurs
d'onde sont préférables pour le dépdt de films minces d'oxydes supraconducteurs. Le mélange
ArF serait alors le plus intéressant, mais I'absorption non négligeable de son rayonnement par
les molécules de l'atmosphére ambiante nécessite l'installation d'une canalisation sous vide
pendant tout le trajet du faisceau. L'énergie de ce laser "KrF" peut varier entre 80 et 600 mJ,
avec des durées d'impulsions de 30 ns et des fréquences de répétition entre 1 et 50 Hz. Son
utilisation est facile puisqu'un microordinateur pilote toutes les fonctions du laser:

* 1'¢énergie des impulsions ou la tension de décharge.

* la fréquence des impulsions.

* le remplacement automatique du mélange gazeux.

A sa sortie du laser, le faisceau est guidé dans 'enceinte de dépdt par deux miroirs plans et un
miroir concave de distance focale 60 cm. Lors de sa réflexion sur le premier miroir, un cache
permet de ne retenir qu'une surface de 20 X 7 mm?, éliminant les parties de plus faible énergie
et laissant ainsi un faisceau de répartition d'énergie plus homogene. Afin de réduire
'échauffement au niveau de la cible pendant le dépot, le dernier miroir est motorisé selon
deux axes indépendants et déplace I'impact du faisceau sur la cible sur une surface d'environ 1

cm?.

L'utilisation du fluor nécessite des précautions particulieres: les bouteilles contenant le
mélange de gaz Hélium / Fluor (5%) utilisé ne sont ouvertes que pendant le remplacement du
mélange dans la cavité laser (toutes les trois semaines) et sont conservées fermées dans un
local avec extraction permanente. D'autre part, il faut signaler qu'a cause de la lumiére laser
émise, ce type de laser impose le respect de certaines régles de sécurité:

* le trajet du faisceau depuis sa sortie du laser jusqu'a son entrée dans la chambre de dépdt ne
sort pas d'une enceinte fermée de plexiglas, non transparent a la lumiére UV.

* le port obligatoire de lunettes pendant les tirs.

» l'appareillage est installé dans une piéce fermée, dont la porte est munie d'un relais

commandant l'arrét des tirs s'il y a intrusion.
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c) Le porte-cibles.
Le porte-cibles, représenté en figure 2-2, accueille quatre cibles de 55 cm de diametre.
Le systeme permet donc le dépot séquentiel de quatre matériaux différents dans un méme
cycle. Le changement de cibles est motorisé et commandé par le logiciel de dépot. Comme
nous l'avons vu précédemment, la cible est ablatée sur une surface de 1 cm” environ pendant
un dépot. Nous avons défini huit zones distinctes. Lorsque toute la surface a été utilisée, elle
est régénérée par poncage au papier de verre de facon a garder toujours le méme état de

surface de dépdt en dépot.

d) Le porte-substrat chauffant.

Les couches d"YBaCuO ne présentent de bonnes qualités structurales que lorsqu'elles
sont déposées dans une atmosphere oxygénée et a haute température (entre 650 °C et 750 °C).
Le choix du mode de chauffage est alors un point critique de I'appareillage. Les substrats sont
placés sur un support dans un logement percé et maintenus par des pattes (figure 2-2). Le
support est introduit dans l'enceinte a vide par l'intermédiaire d'un sas et d'un bras de
chargement. Il est fixé sur le porte-substrat chauffant grace a un systéme de baionnettes. Un
chauffage par rayonnement en face arriére a été choisi lors des précédents travaux. D'autres
laboratoires choisissent un chauffage par conduction: par contact, ou par collage avec de la
laque argent. Cette dernicre technique peut poser des problémes lors du décollage si on utilise
des substrats fragiles.

L'¢lément chauffant est logé sous forme de serpentin dans le bloc d'alumine. Il est
constitu¢ d'un filament de NIKROTHAL (alliage de nickel, chrome et fer, de marque déposée
de la société KANTHAL), qui permet un chauffage sous vide ou sous atmosphere oxygénée.
Cela n'est pas le cas de tous les filaments de chauffage, notamment le KANTHAL (alliage de
chrome, fer et aluminum), qui ne supporte pas un chauffage sous vide secondaire (inférieur a
10~ mbar) a cause de I'aluminium.

La température est lue par un thermocouple placé au centre du support d'alumine. La
température n'est pas exactement celle du substrat (elle peut étre inférieure de 50 a 150 °C),
mais ce mode de mesure est trés reproductible. La température est contrdlée pendant le
chauffage, les dépots et le refroidissement par un régulateur de température de type

EUROTHERM ES818 piloté par le microordinateur.

38



Filament de chauffage en
Nikrothal

Thermocouple

=

Bloc d'alumine accueillant
ﬂJ le filament de chauffage

Mise en place du j
support sur le four I_r

.
el el el RLISLI9LRL T

- <« Support a baionnettes

Pattes de maintien ‘¥ Substrat

- Plume

~—— Cible

figure 2-2: Description du porte-substrat chauffant et positionnement par rapport a la cible.

e) Controle de pression.

L'enceinte de dépot est reliée a une pompe primaire par l'intermédiaire de deux tuyaux
de diamétres différents: le plus gros tuyau conduit a un vide résiduel de 0,4 Pa, tandis que le
plus petit est utilisé pour maintenir un flux laminaire pendant les dép6ts. Dans ce dernier cas,
I'oxygene est introduit a travers deux régulateurs de débit massique qui adaptent l'entrée du
gaz de fagon a maintenir la pression demandée, le débit de pompage étant constant. Toutes les
pressions atteintes avec le pompage primaire sont controlées par I'ordinateur, grace a la lecture
sur une jauge CONVECTRON et au régulateur de pression de type EUROTHERM ES815.

Nous verrons plus loin que nous avons du utiliser des pressions inférieures a 0,4 Pa
(jusqu'a 4 10 Pa). Elles sont atteintes grice 4 une pompe ionique et un sublimateur de titane
installés sur l'enceinte. La fermeture progressive de la vanne permet de maintenir la pression

désirée. La vanne étant manuelle, cette étape nécessite la présence de 'opérateur.
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2- Etude de la qualité cristalline des couches par diffraction de rayons X.

a) Introduction.

Les mesures par diffraction de rayons X ont été réalisées par Guy ROLLAND et
Frédéric LAUGIER du Service de Caractérisation Physique des Matériaux du LETI-DOPT.
Leur appareillage est constitué¢ de deux diffractometres de poudres de type SIEMENS utilisant
les raies Ky, et Ky, du cuivre, de longueurs d'onde respectives 0,15406 nm et 0,15443 nm.
L'analyse par diffraction de rayons X permet la détermination de la texture de couches
polycristallines, mais aussi des phases et des parametres cristallographiques. Les schémas de
la figure 2-3 extraite de l'article référencé [64], illustrent la définition des termes employés

pour caractériser les orientations des films.

SE 2 BE =

_|||~|I 12 _lll-l | ]
Substrat | R Substrat | I

M (1

BT TRl i |
Substrat | | i Substrat |

\_ﬁ (10 \_/—\1 (V)

figure 2-3: Représentation schéematique des différentes orientations que l'on peut rencontrer

dans les films minces [64].
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(D) : film a orientation aléatoire

(II) : film texturé; il posséde une direction de croissance privilégiée, mais pas d'orientation
dans le plan

(ITI) : film texturé et orienté dans une ou deux directions dans le plan (pseudo-épitaxié); il peut
exister des défauts tels que des macles, des marches, etc.

(IV) : film épitaxié; il est orienté selon trois dimensions.

On ne devrait donc parler d'épitaxie que dans le dernier cas. Cependant, et par abus de

langage, nous emploierons ce terme pour caractériser les films de type (III).

L'analyse par diffraction de rayons X est une technique non destructive, de mise en
ceuvre facile puisqu'elle ne demande pas de préparation sur les échantillons. Ces deux
avantages la distinguent d'autres méthodes de caractérisation structurale plus cotiteuses, telles
que la microscopie électronique a transmission (TEM) par exemple, et permettent des
analyses systématiques sur un grand nombre d'échantillons. Elle a été essentielle dans
'optimisation des épaisseurs et des conditions de dépot de nos différents matériaux.

Par la suite, nous utiliserons les conventions d'écriture usuelles suivantes:

(100) pour le plan 100.

[100] pour la direction 100.
{100} pour la famille des plans (100); soit les plans (100), (100), (010),(010), (001) et

(001).

e <100> pour la famille de direction [100].

b) Analyse de texture: spectre 6-20

Les spectres 0-28 permettent de déterminer la texture d'une couche mince, donc de
distinguer les films de type (I) des autres. Nous n'avons pas d'information sur I'orientation
dans le plan. En respectant la configuration représentée en figure 2-4, les familles de plans
cristallins orientés parallelement a la surface du substrat sont successivement amenées en
position de Bragg.

Les pics de diffraction sont enregistrés en fonction des différents angles 20 et
renseignent sur:
* la structure cristalline, par identification de la position des pics avec les valeurs publiées

dans les fiches ASTM du matériau étudié.

* les phases présentes dans le matériau, en recherchant les fiches ASTM des matériaux qui

correspondent le mieux aux pics observés.

41



* les parameétres de maille, puisque la condition de diffraction de Bragg impose:
2dna X sm(e) =nA (2-1)
ou dna est la distance entre les plans réticulaires (hkl), 8 est l'angle d'incidence du faisceau

représenté en figure 2-4, n est I'ordre de la réflexion, et A est la longueur d'onde des rayons X.
Cependant, ces mesures de parameétres de maille peuvent étre faussées par d'éventuelles

contraintes dans les films minces.

Source Détecteur

20

Film mince

Substrat

figure 2-4: Configuration utilisée pour l'enregistrement d'un spectre 0-20 par diffraction de
rayons X dans la position de Bragg.

c) Analyse de la mosaicité: spectres W-scan ou rocking curves.

Une fois que la texture d'une couche a ¢été établie, on peut chercher a mieux la
qualifier. La configuration de mesure est toujours celle décrite en figure 2-4, mais cette fois, la
source de rayons X et le détecteur sont fixes. Seul I'échantillon est 1égérement basculé autour
de la position 0. Les cristallites faiblement désorientés par rapport a la réflexion choisie sont
amenés en position de diffraction. La largeur a mi-hauteur (FWHM = Full Width at Half
Maximum) des pics ainsi obtenus donnent la désorientation moyenne des cristallites autour de
la direction de texture. La qualité de texture est inversement proportionnelle a la largeur a mi-

hauteur des rocking curves.

d) Analyse des relations épitaxiales dans le plan: @-scans.

Les spectres @-scans permettent de déterminer l'orientation épitaxiale dans le plan
d'une couche texturée, c'est a dire de distinguer les films de type (II) des films de type (III) et
(IV). IIs renseignent également sur les relations existant entre les axes cristallins de deux
matériaux déposés 1'un sur l'autre. La configuration de mesure est représentée sur la figure 2-5,

et l'appareillage complet est décrit en référence [65]. La méthode consiste a sélectionner une

raie de diffraction de la couche et a faire tourner 1'échantillon de 360° autour de l'axe @ Le
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nombre et la position des pics du spectre, appelé @-scan, traduisent la symétrie de
I'échantillon. Dans un cristal cubique, la présence de quatre pics séparé de 90° indique

l'existence d'une seule orientation dans le plan.

Echantillon

Détecteur

Source

figure 2-5: Configuration de mesure pour l'enregistrement de @-scans.

3- Mesures d'épaisseur par stylet.

La mesure de I'épaisseur des matériaux est une étape incontournable de la mise au
point d'un procédé technologique. La méthode la plus simple consiste a déplacer un stylet a la
surface de I'échantillon. Son mouvement vertical reproduit le profil de la surface sur un papier
millimétré, donc la rugosité de surface ou la hauteur d'une marche. Si la marche représente
I'épaisseur totale de la couche, elle permet la mesure de la vitesse de dépot de ce matériau.
Elle doit étre réalisée par une gravure chimique sélective, ou un masquage pendant le dépot.
Pour mesurer la vitesse de gravure d'un matériau, il faut au contraire que la marche soit
inférieure a I'épaisseur totale de la couche.

Nous utilisons un appareil de type TENCOR a-step. Sa résolution est d'environ 5 nm.
Cependant, I'imprécision sur les épaisseurs inférieures a 50 nm est assez grande. Nous verrons
au paragraphe IV, que pour déterminer précisément 1'épaisseur de couches fines, nous avons

du mettre en place une autre méthode de mesure.
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4 - Techniques de mise en forme des échantillons: la photolithographie.
Apres le dépot, la mise en forme des échantillons se fait en deux étapes principales: le

photomasquage, qui définit un masque de résine, et la gravure [66].

a) Photomasquage.

Le photomasquage est une technique permettant de transférer des motifs de taille
micronique d'un masque dans une résine. Le masque est une plaque de verre recouverte d'une
couche de chrome, dans laquelle sont gravés les motifs. Nos masques ont été fabriqués par la
société Dupont a partir des fichiers de dessins réalisés a l'aide du logiciel DW2000. Le
principe du photomasquage s'apparente a la photographie, puisqu'il comporte une étape

d'insolation puis de développement.

a) Etalement d'une T Résine

résine photosensible Film

Substrat

Lumiére UV

Masque
b) Insolation de la

£sine & travers | I Résine
resime a travers 1€ Film

masque
Substrat

¢) Développement de N I B Résine

la résine Film

Substrat

figure 2-6: Etapes de photomasquage: définition des motifs dans la résine.

* FEtalement d'une résine photosensible positive (figure 2-6-a):

Une résine photosensible positive est étalée sur le film a graver avec une tournette
HEADWAY EC 101, qui met I'échantillon en rotation rapide. Il suffit d'y déposer une
goutte de résine avec une pipette pour obtenir une couche fine et d'épaisseur uniforme.
L'épaisseur de résine déposée dépend de la vitesse et de la durée de la rotation, et de la

viscosité de la résine utilisée. Nous utilisons deux types de résines de marque SHIPLEY:
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S1813 et S1818. La résine S1818 est plus épaisse que la S1813, ce qui permet de choisir
des épaisseurs allant de 1 um avec la S1813 a 5000 tours / min jusqu'a 3,5 um avec la
S1818 a 1000 tours / min (Annexe B). Pour les motifs les plus petits, au dessous de 2 um,
il est obligatoire d'utiliser une faible épaisseur de résine. Apres étalement, nous séchons la

résine pendant dix minutes sur une plaque chauffante de température régulée a 85 °C.

Insolation (figure 2-6-b):

L'échantillon recouvert de résine est installé dans la machine a insoler par contact (de

type Karl Siiss MJB3). Cet appareil prend en compte le vieillissement de la lampe UV a

vapeur de mercure (A = 350 - 500 nm), ce qui veut dire que le temps réel d'insolation
s'allonge avec 1'age de la lampe. Cela facilite la reproductibilité de l'insolation. Avant toute
manipulation, les masques sont nettoyés aux ultrasons pendant dix minutes dans une
solution de REMOVER 1112 de marque SHIPLEY, puis soigneusement rincés sous un jet
d'eau désionisée également pendant dix minutes, et séchés. L'échantillon est positionné
avec précision par rapport au masque sous le microscope de la machine, a l'aide de vis
micrométriques. Lorsque le positionnement est correct, 1'échantillon est mis en contact
avec le masque par aspiration et est insolé pendant une durée comprise entre 4 et 10
secondes, selon 1'épaisseur de résine et la réflexion du substrat.

La longueur d'onde de la lumiére d'insolation détermine la taille minimale des motifs
réalisables. La dimension du motif doit rester trés supérieure a la longueur d'onde pour
¢éviter les phénomenes de diffraction. Cela explique pourquoi l'insolation se fait avec une
lumicére ultraviolette. La taille minimale des motifs que nous pouvons réaliser est d'environ
1 um. En dessous, il existe des appareils d'insolation par projection, plutét que par contact

ou par faisceau d'¢lectrons ou de rayons X.

Développement (figure 2-6-c):

La derniere étape de photomasquage consiste a dissoudre les zones de résine exposées
a la lumiére UV dans le développeur MF312-CD27 de marque SHIPLEY. Le temps de
développement nécessaire dépend de 1'épaisseur de la résine et de la durée d'insolation.
Pour étre reproductible, le temps de développement ne doit pas €tre trop court, car alors
une petite imprécision sur la durée a de plus grande conséquence. Le temps d'insolation est
adapté de fagon a toujours garder un temps de développement d'une minute. Enfin,

I'échantillon entier est réinsolé pendant 5 minutes a la lumiere UV. Cette dernicre étape,
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qui n'est pas obligatoire, permet de durcir la résine apres le développement par évaporation
des solvants.

La réussite du photomasquage est avant tout conditionnée par le respect de procédures
et de regles de propreté¢ simples. Tout d'abord, il est nécessaire de travailler en salle
blanche, ou propre, de facon a limiter le nombre de poussieres pouvant créer des défauts
sur les motifs, et de porter des gants. Ensuite, il ne faut négliger aucune des étapes,
notamment le nettoyage, le temps et la température de séchage. Il faut faire attention au
vieillissement des produits que 1'on utilise. Le REMOVER est remplacé tous les trois mois
environ. Les résines sont conservées a l'abri de la lumicre et les bouteilles de réserve au
froid. Le développeur ne sert que pendant une méme journée et doit étre jeté apres
plusieurs développements, car il est possible de rater un développement a cause d'un
produit déja saturé. Enfin, la durée de chaque opération étant critique, il faut les respecter

rigoureusement, surtout lorsqu'elles sont de I'ordre de quelques secondes.

b) Gravure par bombardement ionique.

Au laboratoire, il existe des techniques de gravure humide (ou chimique), et ionique
(physique ou chimique réactive). Pour la gravure humide de 1'YBaCuO, nous utilisons
principalement deux solutions:

* une solution d'acide orthophosphorique H;POs4 diluée a 1:3 dans de l'eau déionisée a
température ambiante.

* une solution d'EDTA (acide EthyleneDiamineTétraAcétique) diluée a 0,05 % dans de 1'eau
déionisée a température ambiante.

Ces techniques sont limitées par la trop grande isotropie de gravure, qui provoque une gravure

latérale importante, et donc une réduction de la taille des motifs. Dans les procédés que nous

présenterons au paragraphe V, nous n'avons utilis¢ que la gravure ionique. Celle-ci est

extrémement anisotrope, assez reproductible et n'utilise pas d'eau. On peut rappeler que

1"'YBaCuO ne supporte absolument aucun traitement a base d'eau, ce qui implique d'ailleurs

que, une fois déposés, les films doivent étre conservés a 1'abri de 1'air, chargé de vapeur d'eau.

La gravure ionique est une gravure mécanique par bombardement d'especes atomiques.
Comme représenté a la figure 2-7, le gaz, introduit dans la chambre de décharge, est ionisé par
collision avec les électrons émis par un filament de tungsténe constituant la cathode. Des
grilles canalisent le faisceau d'ions et empéchent les électrons de pénétrer dans la zone de

gravure. Une série de trois grilles accélere les ions, qui sont neutralisés par un filament de
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tungsteéne avant leur arrivée sur I'échantillon situé dans la chambre d'usinage a faible pression.
Nous avons principalement utilisé¢ du xénon, dans les conditions suivantes:

e pression résiduelle = 1,5 10 Torr.

 tension d'accélération =300 V.

» densité de courant avant neutralisation = 0,300 mA / cm?.

Le porte-substrat inclinable est refroidi par une circulation d'eau afin de limiter I'échauffement
provoqué par le bombardement. Dans certains équipements, le porte-substrat est refroidi a
l'azote liquide. Le calibrage de la vitesse de gravure doit étre réalisé¢ en fonction de 1'angle
d'attaque et du matériau. Les principaux inconvénients de la gravure ionique sont sa faible

sélectivit¢ de gravure entre les différents matériaux, et la désoxygénation des flancs

d"YBaCuO non protégés.
Porte substrat Bombardement Série de trois grilles
tournant et refroidi accélératrices
Pl Anode
———a—
a a3 .
o % 0% o Arrivée de gaz
i:j bl
503 he Filament de
o ° o5 cathode
o D G o
[ o ° >
Chambre de
E décharge
< ion . -
Chambre Filament de Bobine magnétique pour
s électron d'usinage neutralisation confiner les €lectrons émis
a basse pression par la cathode

® xénon recombiné

figure 2-7: Principe de l'usineur ionique.

c) Gravure lonique Réactive (GIR).
La gravure ionique réactive (GIR ou RIE) est une gravure ionique de nature chimique.
Le gaz de bombardement est un compos¢ fluoré (SFs ou CF4) qui réagit avec le matériau a
graver pour former des especes volatiles. Cette technique est donc tres sélective, mais elle ne
peut pas étre utilisée pour 1'YBaCuO qui est un matériau chimiquement trop complexe. Au
laboratoire, il est principalement utilisé pour graver le niobium ou le SiO, [18]. Nous verrons

au paragraphe V comment nous l'avons utilisée pour graver le silicium.
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d) Fabrication de masques mécaniques pour la définition des plots de
contacts.

Pour définir les plots de contacts, d'or ou d'argent, nous utilisons un masquage
mécanique, plutdét qu'un procédé lithographique de lift off (Annexe C). Cela permet de
conserver une surface d"'YBaCuO intacte sous les plots de contact. Les motifs du masque sont
définis par photomasquage dans une feuille de clinquant de cuivre, puis gravés dans une

solution de FeCl; a 70 °C.

5- Mesures des caractéristiques électriques des échantillons.

a) Caracteristiques R(T).

Polarisation en courant

Mesure de la

Pompage ¥ tension
Cryostat a Mesur’e de la
i i temperature
circulation
d'Hélium

Porte-
échantillons

——

Acquisition sur
micro-ordinateur

figure 2-8: Systeme de mesure de la résistance en fonction de la température.

Les mesures de caractéristiques R(T), de résistance en fonction de la température, sont
réalisées dans un cryostat a circulation d'hélium (figure 2-8). L'appareillage permet la mesure
simultanée sur six échantillons. Dans un premier temps, les échantillons sont refroidis par
pompage d'hélium dans le vase de 100 litres. Lorsque la température désirée est obtenue, il
suffit de réduire puis d'arréter le pompage pour remonter lentement en température. La
résistance est mesurée en quatre points. Un courant continu traverse tous les échantillons en
série et l'ordinateur, a 1'aide d'un scanner, enregistre pour chaque échantillon sa tension et la
température correspondante. La température est calculée comme étant la moyenne des

températures mesurées avant et apres la mesure de tension. Elle est mesurée avec une sonde
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de carbone pour les températures inférieures a 45 K, et avec une sonde de platine au dessus.
Des caractéristiques obtenues, nous déduisons la température critique des échantillons comme

la température ou la résistance devient nulle.

b) Caracteristiques J(T).

La densité de courant critique J. est un autre paramétre important de la caractérisation
de la qualité d'un film supraconducteur. Pour cette mesure, nous gravons des lignes dans les
films d"'YBaCuO par photolithographie. La densité de courant critique est égale au rapport du
courant critique sur la section de la ligne, soit le produit épaisseur du film X largeur de la
ligne. Le courant critique est le courant au-dessus duquel le matériau supraconducteur devient
résistif. En pratique, nous le mesurons sur les caractéristiques courant-tension des
¢chantillons, comme étant le courant correspondant a 1'apparition d'une tension de 10 pV, que

'on raméne au champ électrique en divisant par la longueur de la ligne.
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111 -Dépét de films d"YBaCuO épitaxiés sur substrats de silicium.

Apres avoir rappel€ les exigences technologiques requises pour le dépot d'YBaCuO en
couches minces, nous exposerons les résultats de la littérature concernant les films d"YBaCuO
sur silicium. Nous expliquerons ensuite comment, aprés avoir choisi une simple couche
tampon d'YSZ (Yttria-Stabilized-Zirconia), nous avons finalement adopté la double couche
tampon CeO, / YSZ pour obtenir des films d"'YBaCuO épitaxiés. Cette étude est résumée dans

un article publié¢ dans PHYSICA C [67].
1- Le matériau YBaCuO.

a) Structure cristalline orthorhombique.

Le composé supraconducteur YBaCuO que l'on veut déposer est la phase
orthorhombique YBa,Cu;O; (figure 2-9). Contrairement a la fiche ASTM n°® 38-1433 qui
échange b et ¢, nous avons considéré les parametres cristallins de la structure orthorhombique
suivants: a = 0,38185 nm; b = 0,38856 nm; ¢ = 1,16804 nm. L'axe c¢ est la plus grande
dimension. Ses propriétés supraconductrices sont étroitement liées a sa structure cristalline et
a sa stoechiométrie. Il est alors indispensable de maitriser sa croissance épitaxiale. Nous avons

¢galement représenté sur la figure 2-9 la modélisation de la conduction dans cette structure.

Cu-O Réservoir de charge
BaO Barriére diélectrique
BaO
Cu0; Plan CuO, conducteur
Y Y
CuO, — Plan CuO, conducteur
Barriere diélectrique
BaO BaO
—— Cu-O ———— Réservoir de charge

YB 32CU3O7

figure 2-9: Maille élémentaire de la phase orthorhombique YBa>Cus;O; et modélisation de la

conduction dans ce composé.
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Sa principale caractéristique est la présence de plans CuO,. Ses propriétés ¢électriques
sont déterminées par les liens des atomes Cu et O. Les plans CuO,, séparés par un site Y, sont
essentiellement responsables de la supraconductivité et les chaines CuO dans la direction b
constituent des réservoirs de charges. Des charges peuvent étre transférées entre les chaines et
les plans CuQO,. Les parametres de maille a et b sont trés peu différents, ce qui rend

généralement impossible la croissance d'un film non maclé.

b) Oxygénation de la couche d'YBaCuO.

La figure 2-10, extraite de la référence [68], montre que la teneur en oxygene x de
1"'YBa,Cu;Oy doit étre comprise entre 6,8 et 7 pour obtenir des températures critiques élevées.
Le respect de la stochiométrie en oxygene est donc un parameétre critique de 1'élaboration des
couches d'YBaCuO. Les conditions de pression pendant le refroidissement ont été¢ optimisées
de fagon a oxygéner les couches d'YBaCuO in-situ [62, 63]. L'évolution de la pression
d'oxygene apres le dépot d'YBaCuO est représenté sur la figure 2-11. Puisque notre systéme
de chauffage utilise le rayonnement du filament, la température optimale de dépot dépend de
l'absorption de chaque substrat. Nous 1'avons fixé a 720 °C dans le cas du silicium. On peut
remarquer qu'un substrat transparent dans le proche infrarouge (longueurs d'onde du
chauffage) devra étre recouvert d'une couche absorbante en face arriére. Ce n'est pas le cas du

silicium de faible résistivité qui absorbe naturellement assez de chaleur.

T A e R T e . ,
100 - figure 2-10: Evolution de la température
Ba,YCu30,
'5"“‘\+ 6<x<? critique et de la résistivité de I'YBa;Cu;O.
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figure 2-11: Evolution de la pression d'oxygene pendant le refroidissement.
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figure 2-12: Diagramme de phase pression-
température du composé YBaCuO. La zone
hachurée représente les conditions de
deépots utilisées et la ligne pointillée le
protocole suivi pendant le refroidissement

[63].

La figure 2-12 extraite de la thése de Michael Schwerdtfeger [63] résume le protocole
de pression et de température suivi pendant le dépot d'YBaCuO et le refroidissement. On peut
remarquer que 1'YBaCuO est déposé dans sa phase tétragonale et qu'il devient orthorhombique

seulement lors du refroidissement.
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c) Autres parameétres de dépot du matériau YBaCuO.

Malgré sa facilité de mise en ceuvre, le processus de dépot par ablation laser est
compliqué et n'est pas encore entierement compris [69]. Il met en jeu une multitude de
parametres interdépendants, eux mémes trés dépendants de l'appareillage, ce qui rend
impossible en pratique la reproduction de conditions décrites dans les publications. Nous
avons utilisé les valeurs ci-dessous, optimisées de fagon expérimentale lors des travaux
précédents:

e la densité de puissance délivrée sur la cible: 230 mJ (quelques J / cm?). Ce paramétre est

trés important, car il influence la composition de la matiere ablatée.

* la fréquence des tirs: 2 Hz, choisie de fagon a minimiser I'échauffement de la cible.

* la distance cible-substrat: 48 mm. La vitesse de dépdt dépend de la distance dcs cible-

substrat selon une loi de type 1 / dcs® [62]. Une vitesse de dépdt trop grande est mauvaise

pour la qualité cristalline des couches.
* la pression dynamique d'oxygeéne pendant le dépét: 67 Pa.

2- Utilisation du substrat de silicium.

a) Le choix d'un substrat.

Le choix du substrat influence bien évidemment trés fortement la croissance des films.
Dans une premicre approche, le choix peut se porter sur des substrats facilitant la croissance
cristalline des films. Le substrat idéal devrait réunir les critéres suivants, par rapport a
1"YBaCuO [70]:

* le meilleur accord de maille possible dans le plan de I'interface.

* une faible différence de coefficient de dilatation entre les deux matériaux.

* une bonne stabilit¢ chimique a la température de dépot (faible interdiffusion avec
1"'YBaCuO).

* une bonne compatibilité avec les autres étapes du procédé.

Dans le tableau 2-1, nous avons reporté les principaux substrats utilisés pour la
croissance de 1'YBaCuO, ainsi que leurs principales propriétés [71]. Les substrats de SrTiOs et
LaAlO; présentent les meilleurs accords de maille avec I'YBaCuO. Cependant, 1'application
envisagée impose tres souvent le choix de substrats qui ne sont pas idéaux pour la croissance
cristalline. C'est le cas du MgO et du saphir (ALLOs), qui sont préférés au SrTiO; pour les

applications hyperfréquences en raison de leurs faibles pertes diélectriques, et du silicium.
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Réseau Parametre de Désadaptation Coef. de £ tan O

cristallin maille (nm) maximale  dilatation a 10 GHz
avec YBaCuO (10°/K) et 77K
(%)
SrTiOs cubique 0,3905 1,2 11,1 2200 10°
MgO cubique 0,421 9,0 13,8 9,6 - 10 6,2 10°
Al O; hexagonal a=0,476 21,0 8,0 94-11,6 10®
c=1,299
LaAlOs; rhomb. 0,5357 1,8 10,0 20,5-27 7,6 10°
o =60°6'
Y:ZrO, cubique 0,523 35,5 11,0 25 8103
a 300 GHz
Si cubique 0,543 40,6 3,8 11,4 410"
a 300 GHz
YBa,Cu;0; | orthorhomb a=0,38856 - 14,0 - -
b=0,38185 13,0
c =1,16804 25,0

tableau 2-1: Parametres cristallins et quelques propriétés des principaux substrats utilisés

pour la croissance de I'YBaCuO. € est la constante diélectrique et tan O la tangente de pertes,

d'apres [71].

b) Intéréts du choix du substrat de silicium.

Malgré le fait qu'il ne satisfait pas tous les critéres de sélection définis ci-dessus,
l'utilisation du silicium comme substrat de croissance de 1'YBaCuO présentent de nombreux
intéréts. De facon générale, le développement d'une électronique supraconductrice a haute
température critique sera favorisée par l'utilisation des substrats de la microélectronique a
semiconducteurs, principalement basés sur le silicium: silicium, silicium sur isolant (SOI), et
aussi silicium sur saphir (SOS). Dans le cas des bolomeétres, on pourrait imaginer par exemple
la réalisation de pixels de détection supraconducteurs sur le méme substrat qu'un amplificateur
a semiconducteurs refroidi. Au dela des perspectives d'hybridation, le substrat de silicium est
trés utilisé, et donc beaucoup moins cher que les substrats plus spécifiques de 1"'YBaCuO. Le
prix en francs par cm® d'un substrat de silicium est d'environ 3 alors que celui du SrTiO; par

exemple est d'environ 300.
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Enfin, le substrat de silicium est idéal pour la fabrication de bolométres YBaCuO

suspendus, car:

» 1l existe de nombreuses techniques de gravure du silicium.

* des films épitaxiés d'YBaCuO sur silicium ont été obtenus par plusieurs laboratoires [72].

* le silicium est transparent dans l'infrarouge lointain. La figure 2-13 montre que c'est le seul

substrat parmi les substrats utilisés pour 'YBaCuO a étre transparent au-dessus de 16 um
[73, 74, 75]. Dans l'infrarouge lointain, il peut étre intéressant d'éclairer le détecteur, muni

d'une antenne, par l'arriére du substrat car I'adaptation d'indice est alors meilleure qu'avec le

vide.
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figure 2-13: Transmission infrarouge dans le domaine 16 - 500 um de substrats couramment

utilisés avec I'YBaCuO, d'apres [73, 74, 75].

c) Les problemes posés par le substrat de silicium et les solutions retenues.
Le silicium présente principalement trois difficultés pour la croissance de 1'YBaCuO:

¢ le silicium et 1'YBaCuO ont des coefficients de dilatation trés différents (respectivement

3.810° et 13 10° °C' en moyenne sur (a, b)).

Puisque 1'YBaCuO est déposé a haute température, son €paisseur doit étre limitée a
environ 50 nm afin de garder une bonne ¢lasticité et d'éviter 'apparition de craquements

dans la couche [72, 76]. Dans toute notre étude, 1'épaisseur d'YBaCuO est fixée a 40 nm.

55



¢ lesilicium et I'YBaCuO interdiffusent a la température de dépot.

Il apparait que I'¢lément barium forme facilement le composé BaSiO4 [77, 78]. La
stoechiométrie nécessaire a 1"'YBaCuO n'est plus respectée et les films déposés directement
sur silicium ne présentent pas de bonnes propriétés supraconductrices [79, 80]. Ce
probléme est probablement le principal posé par le silicium. Trois solutions sont reportées
dans la littérature [81]:

(i) s'éloigner de la région d'interface en déposant des films épais (au dessus de 3 um).
Des températures critiques de 45 K jusqu'a 90 K ont été obtenues ainsi par
pulvérisation [82] et par projection conjuguée avec un recuit rapide [83]
respectivement. Les densités de courant critique sont certainement faibles (quelques
centaines d'A / cm?*a 77 K).

(11) réduire la température de dépot ou réaliser un recuit rapide.

La plus haute température critique (85 K) a été obtenue par co-évaporation lors d'un

procédé de dépot ne dépassant pas la température de 650 °C [84]. Il faut remarquer que

cette voie est intéressante, afin d'étre compatible avec la technologie des
semiconducteurs. Cependant, des transitions au-dessus de 77 K n'ont pas encore été
obtenues a des températures de dépot encore plus faibles (proches de 450 °C). Les plus
hautes densités de courant critiques obtenues sur des films déposés directement sur

silicium ne dépassent pas 9 10* A / cm2 a 4,2 K [85].

(ii1) intercaler une couche tampon faisant office de barriere entre les deux matériaux.
Dans le tableau 2-2, nous avons reporté quelques résultats de la littérature concernant
les films minces d'YBaCuO déposés sur un substrat de silicium en utilisant une couche
tampon. Les meilleurs résultats ont été¢ obtenus avec une couche tampon d'YSZ
(Zircone stabilisée a I'yttrium) par Fork et al. [72]. Les auteurs ont atteint des
températures critiques de 86 a 88 K et des densités de courant critique de 2,2 10° A /
cm”a 77 K.

En conclusion, nous avons choisi d'éviter l'interdiffusion du Si et de 1'YBaCuO en
utilisant une couche tampon d'YSZ. Nous étudierons par la suite cette simple couche
tampon YSZ ainsi qu'une double couche tampon CeQO; / YSZ, qui permet d'améliorer la
qualité des films d"'YBaCuO [86, 87, 88]. Dans notre cas, I'usage d'une couche entre Si et
YBaCuO est particulierement intéressant, puisque celle-ci pourra servir de membrane de

support pour le film d"YBaCuO suspendu.
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Auteurs Année Couches tampons T. (R=0) J. (A /cm?)
Lee [79] 1988 sans 76 K -
Venkatessen [80] 1988 sans 50K -
Venkatessen [80] 1988 Si0O; 25K -
Mogro-Campero [89] 1988 710, / Si0O, 83 K -
Harada [90] 1988 MgO 45K -
Venkatessen [80] 1988 710, 80 K 510°a 10K
Harada [90] 1988 71O 82 K -

Chin [91] 1988 71O, 65 K -
Puzzer [92] 1989 710, 60 K -
Krasnosvobodtsev [93] 1991 V4(0)) 88,5 K -

Wu [94] 1989 MgAlO4/ BaTiOs 86 K 5,810*a77K
Fork [72] 1990 YSZ 86-88 K 2210°a77K
Ogale [95] 1990 YSZ 86 K -
Myoren [96] 1990 YSZ 80 K 10*a77K
Sanchez [97] 1992 YSZ 82 K -
Lubig [98] 1992 YSZ 86 K 10°a77 K
Lecoeur [99] 1994 YSZ 80 K -
Myoren [96] 1990 Y.0:/YSZ 84 K 10°477 K
Copetti [86] sur SOS 1993 CeO,/ YSZ 90 K 210°477K
Aguiar [87] sur Si 1994 CeO,/ YSZ 83 K -

Y. Li[100] sur CoSi,/Si 1995 CeO,/ YSZ 87-89K -
Belousov [101] 1995 BaSiO, 75 K -

tableau 2-2: Quelques résultats de la littérature concernant les films minces d'YBaCuO

déposés sur silicium avec une couche tampon.

¢ le substrat de silicium présente toujours un oxyvde natif de SiO, amorphe a sa surface.

La présence d'une couche d'oxyde amorphe empéche a priori le démarrage d'une

croissance épitaxiale sur le substrat méme si celui est monocristallin. Plusieurs groupes ont

fait des études complétes sur des techniques de nettoyage et de passivation de la surface par

gravure dans une solution d'acide fluorhydrique [102, 103, 104]. Le principe consiste a

graver le SiO, avec l'acide HF, et a hydrogéner la surface en formant des liaisons Si-H, afin

de la rendre passive vis a vis d'une nouvelle oxydation lors du transfert du substrat vers le

groupe de dépdt. Il faut ensuite chauffer le substrat au dessus de 800 °C dans un trés bon

vide, de facon a volatiliser ces liaisons de surface et a retrouver une surface de silicium non

oxydée au moment du dépot. Dans un premier temps, nous avons essay¢ de reproduire cette

méthode, mais nous l'avons rapidement abandonnée. En effet, 1'étape de gravure et
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d'hydrogénation de la surface du substrat peut se révéler trés contaminante si elle n'est pas
effectuée dans des conditions d'extréme propreté. A titre de comparaison, la résistivité¢ de
I'eau déionisée utilisée dans les articles cités est de 1'ordre de 16 MQ alors que la notre est
de 10 MQ au mieux. De plus, notre groupe de dépot ne permet pas de chauffer au dessus
de 800 °C afin de retirer I'hydrogene de surface.

Nous avons alors choisi de ne rien faire plutét que de mal faire, c'est a dire de ne pas
graver l'oxyde natif avant les dépots comme cela est préconisé en références [76, 98].
Les auteurs expliquent que le démarrage de 1'épitaxie sur le silicium naturellement oxydé
est possible lorsqu'on utilise une premiére couche tampon de YSZ (ou ZrO,). Lors des
premiers instants du dép6t sous vide, le Zr métallique arrive sur le substrat et réagit avec le
Si0; selon la réaction suivante:

Zr+2 Si0, - ZrO, + 2 SiO (2-2)
Le compos¢ SiO formé étant plus volatile que SiO,, il s'évapore et laisse une surface de
silicium libre pour démarrer la croissance épitaxiale d"YSZ. On peut ensuite augmenter la

pression d'oxygene de fagon a conserver une stoechiométrie correcte.
3- Détermination des conditions de dépét.

a) Préparation du substrat de silicium.
Nous utilisons des substrats de silicium (001) de type n (résistivit¢ 1-3 Q.cm),
découpés a la dimension 1 x 1 ¢cm? et d'épaisseur 400 pm. Ils sont simplement dégraissés aux
ultrasons avant d'étre introduits dans I'enceinte de dépot. La procédure comprend trois étapes

de durée 10 minutes environ: trichloroéthane, acétone, alcool isopropylique.

b) Pression de dépot d'YSZ.

Pour les deux couches tampons que nous avons étudiées (YSZ et CeO, / YSZ), 1'YSZ
est toujours déposé le premier sur le substrat de silicium. Les substrats introduits dans
l'enceinte de dépdt possédent une couche d'oxyde natif. Afin d'éviter la croissance
supplémentaire de 1'oxyde de silicium, les substrats sont chauffés jusqu'a la température de
dépot sous un vide résiduel de 4 10* Pa. Les tirs commencent a cette pression de fagon a
favoriser la réaction (2-2) décrite ci-dessus. Apres 30 secondes environ, la vanne plateau est
fermée partiellement jusqu'a atteindre la pression de 6 10 Pa. Cette pression est maintenue
pendant tout le dépot par réglage de la fermeture de la vanne. Il faut remarquer que la pression
de dépdt d'YSZ est statique et qu'il n'y a pas d'introduction d'oxygene.

La valeur de 6 10~ Pa est le résultat d'une optimisation déduite des mesures de spectres

0-26 et w-scans sur la raie (002) de 1'YSZ. A plus haute pression dynamique d'oxygéne (6,5
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Pa), les couches d'YSZ étaient orientées aléatoirement. On peut expliquer cela par la
croissance de 'oxyde SiO, a travers la couche d'YSZ pendant le dépot qui perturberait alors
I'épitaxie. Des films déposés a la pression résiduelle de 4 10* Pa montraient les deux

orientations (001) et (111).

c) Température de dépot d'YSZ.

Pour déterminer la température de dépot d'YSZ, nous avons cherché a obtenir les plus
petites valeurs de FWHM des w-scans des pics (002) (ou de la désorientation moyenne autour
du pic (002) d'YSZ) (figure 2-14). Plus la température de dépot est €levée, plus cette valeur est
petite. Cependant, sur la méme figure 2-14, nous avons reporté l'évolution du rapport des
intensités des pics ZrO, (004) sur YSZ (004) en fonction de la température de dépot. Au
dessus de 780 °C, ce rapport, qui traduit la dissociation de I'YSZ en ZrO,, atteint des valeurs

non négligeables. Nous avons alors choisi la température de dépdt intermédiaire de 770 °C.

1,2
N
1,0 B - u ) ‘ ‘a ;
0,8 1 s
0,6 _
q
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o i
0,2 1 ° , @ o
’. o s {
0,0 ‘ \ ‘ \ ‘ \ ‘ I ‘ I ‘
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figure 2-14: Influence de la température de dépot sur la désorientation moyenne autour du
pic (002) d'YSZ M) et évolution du rapport des intensités des pics ZrO; (004) sur YSZ (004)

en fonction de la température de dépot (®).
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d) Résumé des conditions de dépot retenus pour les trois couches.
Dans le tableau 2-3, nous avons rassembl¢ les conditions de dépot des trois matériaux
YSZ, CeO, et YBaCuO. Les conditions de dépot de 'YBaCuO sont expliquées au paragraphe

III-1. Celles de CeO, ne se sont pas révélées trés critiques et ont été fixées a des valeurs

proches de celles d"'YBaCuO: 720 °C et 40 Pa de pression dynamique d'oxygene.

Couche YSZ CeO, YBaCuO
Température de dépot (°C) 770 720 720
Pression de dépot O, (Pa) 6107 40 65
Vitesse de dépot (nm/tir) 0,012 0,038 0,035
Energie du laser (mJ) 230 300 230
Fréquence (Hz) 5 1 2

tableau 2-3: Résumé des conditions de dépots des trois matériaux utilisés.

4- Analyse de la texture des films.

Un exemple de spectre 1-21 mesuré sur un film d'YBaCuO d'épaisseur 40 nm déposé
sur une double couche de CeO, / YSZ est reporté sur la figure 2-15. Les spectres enregistrés
avec une simple couche tampon d"YSZ sont similaires, la seule différence étant la présence ou
I'absence du pic (002) correspondant au CeQO,. Sur le spectre 1-21 ci-dessous, nous observons
les pics (002) et (004) de la structure cubique YSZ et le pic (002) de la structure cubique
CeO,. La texture axe c perpendiculaire au substrat est celle que nous recherchons pour
I'YBaCuO. Elle correspond a une orientation des plans CuQ, parallélement au substrat, et se
traduit par la seule présence des pics correspondant aux réflexions (001) sur le spectre. Nous
pouvons également observer la présence des phases parasites BaZrO;, BaCeOs, Y,0s, CuO.

Le tableau 2-4 rassemble les valeurs des désorientations moyennes de la texture de
chaque matériau. La valeur moyenne obtenue sur le pic (005) d"'YBaCuO est 0,8°, le meilleur
résultat étant 0,7°. Cela est encore loin des résultats obtenus sur SrTiO;: 0,25° et sur MgO:

0,41° [63], mais est tout de méme acceptable.
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figure 2-15: Spectre de diffraction 1-21 enregistré sur un film d'YBaCuO d'épaisseur 40nm
déposé sur une double couche tampon CeQ,/ YSZ sur silicium (001). Les pics des phases

parasites sont signalées par une astérisque.

w-scan FWHM pic YSZ (002) pic CeO, (002) pic YBaCuO (005)
Valeur moyenne 1° 1,4° 0,8°
Meilleur résultat 0,8° 1° 0,7°

tableau 2-4: w-rocking curve FWHM de chaque couche.

5- Orientation épitaxiale des films d'YBaCuO dans le plan.

a) Directions considérées dans l'étude.

La figure 2-16 est une projection stéréographique sur laquelle sont représentés les
poles des familles de plans diffractants utilisés dans cette étude. La construction d'une telle
projection est expliquée en annexe D.

Nous avons utilisé:

e pour le silicium: les familles de plans de type {224} qui coupent la surface (001) selon les

directions [100] et [110].
e pour 1'YSZ et le CeO,: les familles de plans de type {024} qui coupent la surface (001)
selon les directions [100] et [010].
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figure 2-16: Projection stéréographique simplifiée d'un cristal cubique (001).

 pour I'YBaCuO orthorhombique: les plans (108) et (108) qui coupent la surface (001)

selon la direction [010] et les plans (018) et (018) qui coupent la surface (001) selon la
direction [100]. Les parametres de maille a et b de la structure étant trés voisins, les angles
entre chaque plan (018) et (108) avec la surface (001) sont trés voisins (20,6° et 20,9°
respectivement). Cela permet de recueillir par le mouvement de rotation @ les quatre
réflexions séparés de 90° les unes des autres pour la méme position du détecteur et le
méme angle d'incidence w (figure 2-5).

b) Influence de l'épaisseur de la couche d'YSZ sur l'orientation épitaxiale

des films d'YBaCuO déposés sur YSZ / Si.

La figure 2-17 contient des spectres de diffraction en mode @-scan traduisant les
relations d'épitaxie entre 1'YBaCuO et I'YSZ pour différentes épaisseurs de la couche d'YSZ.
L'axe de rotation @ était positionné parallelement a 1'axe [001] des différents matériaux. La
position relative des différents pics nous indique que:

* la structure cubique d'YSZ se superpose cube a cube avec celle du silicium. Le décalage de

45° en @entre les pics des familles de plans {224} du silicium et ceux des familles {024}
de 1'YSZ montre que les directions de mémes indices hkl sont superposées (Si [100]

parallele a YSZ [100] par exemple).
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figure 2-17: Spectres de diffraction en mode @-scan traduisant les relations d'épitaxie entre
les familles de plans {108} et {018} de I'YBaCuO (40 nm) déposé sur YSZ / Si pour différentes
épaisseurs de la couche d'YSZ: a) 200 nm, b) 100 nm; c) 50 nm; d) 30 nm
et e) les familles de plans {024} de l'YSZ (spectre typique de I'YSZ pour ces épaisseurs)
et 1) les familles de plans {224} du Si.

* la couche d'YBaCuO posséde deux orientations dans le plan. Lors de la rotation en mode @

scan, on obtient en effet huit pics de diffraction séparés de 45° (au lieu de quatre séparés de
90°). Nous noterons SR1 le sous-réseau correspondant aux pics apparaissant aux mémes
angles que ceux de 1I'YSZ, et SR2 l'autre sous-réseau. La figure 2-19 schématise la
situation: les axes a et b de 1'YBaCuO sont alignés avec 1"YSZ, ou tournés de 45°.

¢ les deux orientations de 1'YBaCuO sont en proportion égale lorsque la couche d'YSZ est de

faible épaisseur. Sur les courbes c et d, les pics des réseaux SR1 et SR2 sont égaux.

* ['orientation cube a cube de 1'YBaCuO sur YSZ (YBaCuO [100] parallele a YSZ [100])

devient prépondérante lorsque I'épaisseur d'YSZ augmente. L'intensité des pics de SR2 est

moins forte que celle de SR1 sans toutefois s'annuler complétement (courbes a et b).
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La proportion de chaque orientation dans la couche d'YBaCuO dépend de 1'épaisseur
de la sous-couche d'YSZ. Nous avons cherché a expliquer cela par la variation du parametre
de maille apparent de 1'Y'SZ sur Si en fonction de son épaisseur:

l. Notre cible d"YSZ étant composée de 5 % molaire d'Y,0s, son paramétre de maille

calculé vaut 0,512 nm [105, 106]. La valeur mesurée sur les spectres 6-20 est égale
a 0,515 nm. Le paramétre de maille du silicium étant 0,543 nm, les couches fines
d'YSZ ont tendance a étre étirées. Lorsque les couches d'YSZ deviennent plus
épaisses, la contrainte imposée par le substrat de silicium se relache et le paramétre
de maille apparent d"YSZ diminue progressivement vers 0,512 nm.

2. Afin d'expliquer cette prédominance de SR1 obtenue sur les films d'YSZ
d'épaisseur 100 et 200 nm, nous avons calculé¢ le désaccord de maille entre
YBaCuO et YSZ a 1000 K (température de dépdt de 'YBaCuO), en recherchant la
plus proche coincidence des sites d'oxygene, comme cela est suggéré par Garrison
et al. [107]. Nous avons alors considéré trois mailles d'YSZ pour quatre d"YBaCuO
dans le cas SRI1, et une maille d'YSZ pour la racine carrée de deux mailles
d'YBaCuO dans le cas SR2. Nous obtenons un désaccord égal a 0,8 % pour SR1
(alignement cube a cube) et a 6,7 % pour SR2 (rotation de 45°). Cela confirme bien
que l'alignement cube a cube est favorisé lorsque le parametre de maille d'YSZ se
rapproche de 0,512 nm. Les calculs montrent également que le désaccord de maille

dans le cas SR2 est réduit si des plus grand paramétre de maille sont considérés.
Nos résultats sont cohérents avec les articles de Fork et al. [108] et Lubig et al. [98],
qui utilisent des cibles d'YSZ de composition respective 9 et 6 % molaire. Le paramétre de
maille de leur matériau YSZ est donc plus grand que le nétre, puisque le parameétre de maille
de la zircone yttriée augmente avec sa proportion d'Y,0Os. Ils observent tous les deux une seule
orientation des films d'YBaCuO sur YSZ / Si, dans laquelle les axes (a, b) sont tournés de 45°

par rapport a 'YSZ.

Conclusion:

Nous déduisons de ces observations que le sous-réseau SR1 est favorisé lorsque la
couche tampon présente un paramétre de maille proche de 0,512 nm, et, a l'inverse, que le
sous-réseau SR2 est favorisé lorsque le paramétre de maille est plus grand que 0,512 nm.
Puisque nous n'avons jamais réussi a réduire suffisamment la maille apparente d'YSZ de fagcon

a n'obtenir que SR1, nous allons introduire une couche de plus grand parametre entre YSZ et
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YBaCuO de fagcon a n'obtenir que SR2, soit une rotation totale de 45 ° de la couche

d"YBaCuO par rapport a cette couche.

c) Alignement épitaxial des films d'YBaCuO obtenu avec l'introduction

d'une couche de CeQO;
Notre hypothése est confirmée par l'introduction d'une couche de CeO, entre YSZ et
YBaCuO. Le CeO, apparait comme le matériau idéal puisque son parametre de maille vaut

0,541 nm, ce qui correspond a la diagonale de la maille (a,b) de 1'YBaCuO:

0,38 nm x -/2 = 0,541 nm. Les quatre pics observés sur le spectre en mode @-scan de la figure
2-18-a révele effectivement l'existence d'une seule orientation dans la couche d"'YBaCuO. Ce
spectre a ét¢ mesuré sur un film d"YBaCuO d'épaisseur 40 nm déposé sur une bi-couche CeO,
(10 nm) / YSZ (70 nm) sur silicium. La structure de 1'YBaCuO est alors complétement
tournée de 45° par rapport a la structure du CeO, (YBaCuO [100] est parallele a CeO, [110]).

La structure du CeO, est elle-méme alignée cube a cube avec celle de I'YSZ et du Si.
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figure 2-18: Spectres de diffraction en @-scan traduisant les relations d'épitaxie entre:
a) les familles de plans {108} et {018} de I'YBaCuO (40 nm)
b) les familles de plans {024} du CeO: (10 nm)
c) les familles de plans {024} de I'YSZ (70 nm)

et d) les familles de plans {224} du Si.
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d) Résumé des relations épitaxiales obtenues dans les deux cas.

Sur la figure 2-19, nous avons représenté les relations é€pitaxiales que nous avons
déduites des spectres en mode @-scan précédents. Les structures cubiques d'YSZ et de CeO,
sont alignées cube a cube avec celle du silicium. Dans le cas d'une simple couche tampon
YSZ, la couche d'YBaCuO posséde deux orientations dans le plan: les axes a et b de
1'YBaCuO sont alignés avec 1'YSZ, ou tournés de 45°. Dans le cas de la double couche

tampon CeO, / YSZ, les films d'YBaCuO n'ont qu'une seule orientation épitaxiale, dans

laquelle les axes (a, b) sont tournés de 45 © par rapport au CeO,.

a) YBaCuO/ YSZ / Si b) YBaCuO/ CeO»/ YSZ / Si
: <] YBaCuO
7L77 ......

YBaCuO et

Si L ’ | ’ L Si

figure 2-19: Représentation schématique des relations d'épitaxie entre les différentes couches

déduites des mesures de @-scan.
6 - Caractéristiques R(T) en fonction des épaisseurs de couches tampons.

a) Influence de l'épaisseur d'YSZ sur les caractéristiques R(T) des films
d'YBaCuO sur YSZ / Si.

Nous avons mesuré les caractéristiques R(T) des quatre films d'YBaCuO sur YSZ / Si

que nous avons caractérisés en mode (-scan. Les caractéristiques sont reportées sur la figure

2-20 pour les différentes épaisseurs de la couche d'YSZ. La résistance chute toujours a partir

de 90 K. Une chute abrupte avec une température critique T. (R=0) de 88 K est observée dans
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le cas d'une épaisseur de couche d'YSZ de 100 nm. Pour les épaisseurs de 30 nm et 50 nm, la
transition s'étend de 20 K a 90 K. Ce phénomene doit €tre mis en relation avec les deux
orientations observées en proportion égale sur les spectres @scan de la figure 2-17.
Cependant, dans le cas de I'épaisseur 200 nm, la proportion de chaque orientation était
similaire a celle obtenue avec la couche d'épaisseur 100 nm. Nous supposons que I'ensemble
des couches était alors trop épaisse et trop rugueux, ce qui a provoqué l'apparition de

craquelures et de marches dans les films. Cette hypothése n'a été vérifiée par aucune

observation.
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figure 2-20: Caractéristiques R(T) de films d'YBaCuO d'épaisseur 40 nm déposés sur YSZ / Si

en fonction de différentes épaisseurs de la couche de YSZ.

b) Influence de l'épaisseur de CeO; sur les caractéristiques R(T) des films
d'YBaCuO sur CeQ,/ YSZ / Si.

Nous fixons I'épaisseur d'YSZ a 70 nm. Les caractéristiques R(T) de films d"YBaCuO
déposés sur CeO, / YSZ / Si sont reportées sur la figure 2-21 pour différentes épaisseurs de la
couche de CeO,. Le meilleur résultat a été obtenu en utilisant une couche de 10 nm. Au-
dessous de cette valeur, les couches de CeO, ne sont pas trés homogenes. Au dessus, le R(T)
du film d'YBaCuO présente un transition ¢largie. Cela peut s'expliquer par 1'augmentation de
la rugosité des couches de CeO, a ces épaisseurs. L'épaisseur de la couche de CeO, est donc

un paramétre critique pour 1'obtention de films d'YBaCuO de bonne qualité.
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figure 2-21: Caractéristiques R(T) de films d'YBaCuO d'épaisseur 40 nm déposés sur une
double couche tampon CeQ./ YSZ (70 nm) sur silicium en fonction de différentes épaisseurs

de la couche de CeO:.

7 - Caractéristiques des films d'YBaCuO optimisés sur silicium.

a) Epaisseurs de couches choisies.
La figure 2-22 et le tableau 2-5 résument l'empilement et les épaisseurs de couches

optimisés de fagon a obtenir des films d"YBaCuO épitaxiés et de température critique élevée.

Couche YSZ CeO, YBaCuO
Epaisseur (nm) 70 10 40
Domaine d'épaisseur conseillé (nm) 50-100 8-10 <50

tableau 2-5: Epaisseurs de couches conseillées pour l'obtention de films d'YBaCuO ayant de

bonnes qualités supraconductrices.
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YBaCuO 40 nm

I 0 O, 0nm

< YSZ 70 nm

Silicium

figure 2-22: Représentation schematique de l'empilement et des épaisseurs de couches

donnant les meilleurs resultats.

b) Caracteéristiques R(T).

La caractéristique R(T) obtenue typiquement sur les films d'YBaCuO optimisés est
représentée sur la figure 2-23. La température critique des films dépasse 88 K, pour une
largeur de transition inférieure a 2,5 K. Le rapport de la résistance a 300 K sur la résistance a
100 K est proche de trois, ce qui est cohérent avec les résultats généralement obtenus sur des

films d'YBaCuO épitaxiés sur des substrats monocristallins.

30— ‘ ‘ ‘ ‘ —
25- / .
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15+
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Température (K)
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0 40 80 120 160 200 240 280

figure 2-23: Caractéristique R(T) typique obtenue sur les films d'YBaCuO d'épaisseur 40 nm
deposés sur CeQ, (10 nm) / YSZ (70 nm) / Si
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c) Densité de courant critique J.(T).

Nous avons grave une ligne de largeur 10 um et de longueur 50 um de facon a mesurer
le courant critique. Les résultats reportés sur la figure 2-24 ont été mesurés sur les
caractéristiques courant-tension des échantillons en prenant un critére en tension de 10 uVv
(champ électrique = 0,2 V / m). Les films présentent alors des densités de courant critique
supérieures a 10° A / cm* & 77 K. Cette valeur est de l'ordre de grandeur de celle obtenue sur

les bons films déposés sur d'autres types de substrats.

P ~.

Densité de courant critique J, (A/cmz)

20 30 40 50 60 70 80 90
Température (K)

figure 2-24: Evolution de la densité de courant critique avec la température mesurée sur un

film d'YBaCuO d'épaisseur 40 nm déposé sur CeO; (10 nm) / YSZ (70 nm) / Si.

d) Conclusion de l'étude des films d'YBaCuO épitaxiés sur silicium.
Les performances des films d"YBaCuO que nous réalisons sur silicium sont parmi les
meilleures publiées dans la littérature (tableau 2-2). Les couches présentent les

caractéristiques que nous recherchons pour la réalisation des bolométres.
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IV -Caractérisations complémentaires des couches d'YBaCuO et des couches tampons

1- Caractérisation en microscopie électronique en transmission.

Les observations en microscopie €lectronique a transmission (TEM) ont été réalisées
par Cyril VANNUFFEL du Service de Caractérisation Physique des Matériaux du LETI-
DOPT. Elles avaient pour but de caractériser les différentes interfaces, substrat-YSZ, YSZ-
CeO; et CeO,-YBaCuO, ainsi que le suivi de la croissance a travers les couches. Nous I'avons
¢galement utilisée pour valider la technique de mesure d'épaisseur des couches tampons que
nous avons mis en place en conjuguant les mesures par ellipsométrie et par réflectivité de
rayons X.

L'observation en TEM nécessite une préparation de I'échantillon qui est souvent tres
dégradante pour 1'YBaCuO. Il doit étre aminci en deux étapes afin que 1'ensemble substrat-
couches soit transparent:
¢ polissage:

Notre cas est favorable puisque le substrat de silicium est facilement abrasé, contrairement
aux substrats spécifiques de 1'YBaCuO (SrTiO;, MgO). Lors du premier essai, des
précautions particulieéres ont été prises pour ne pas dégrader I'YBaCuO, en remplagant I'eau
par de l'alcool. Malgré cela, le film d"'YBaCuO s'est amorphisé et a disparu & de nombreux
endroits. Lors du deuxiéme essai, le polissage du substrat avec du glycol a donné de
meilleurs résultats.
¢ bombardement ionique:
La dernicre étape d'amincissement est réalisée par bombardement ionique, en maintenant

I'échantillon a la température de 'azote liquide.
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Une vue en coupe de l'empilement YBaCuO / CeO, / YSZ / Si est montrée sur la
figure de la page ci-contre. Les trois couches déposées sont régulieres et il existe une couche
d'oxyde amorphe de 3,8 nm entre le silicium et 1'YSZ. L'ordre de grandeur de 1'épaisseur de
cette couche est celle de I'oxyde natif du silicium. Cependant, il est étonnant de constater que
malgré sa présence, les couches supérieures ont poussé en respectant la structure du silicium.
D'aprés Matthee et al. et Fenner et al. [76, 109], il est probable que cette couche soit du SiO,
plutdt que SiZrOs, et qu'elle se soit formée aprés le dépot des couches a cause du grand
coefficient de diffusion de I'oxygeéne dans 1"'YSZ. Cela serait cohérent avec 1'hypothése que
nous avons formulée en III-2-c, selon laquelle I'oxyde natif disparait par combinaison avec Zr
juste avant le dépdot d'YSZ, permettant ainsi le démarrage de 1'épitaxie sur une surface de

silicium non oxydée.

Nous avons inséré a la page suivante un cliché de microscopie haute résolution
montrant la couche de CeO, et une partie de la couche d"YSZ. Elles apportent les informations
suivantes:

* les couches d'YSZ et de CeO, apparaissent quasi-monocristallines sur une grande surface.
* l'interface entre YSZ et CeO, n'est pratiquement pas visible. Cependant, le paramétre de
maille d'YSZ étant plus petit que celui de CeO,, nous observons par endroit un plan

supplémentaire dans la structure d'YSZ (dislocations).
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2- Mesure des épaisseurs des couches tampons.
Nous avons vu que les épaisseurs des couches tampons influencent énormément la

qualité de I'YBaCuO. L'épaisseur d'YSZ est assez importante pour étre mesurée directement
par stylet mécanique (O-step). La mesure de 1'épaisseur de la couche de CeO, pose un

probléme particulier. En effet, elle est trop fine (de 1'ordre de 10 nm) pour étre mesurée par O-
step. Dans des cas similaires, on étalonne habituellement la vitesse de dépdt sur une couche
plus épaisse. Cette solution ne donne pas de bons résultats avec CeO,, qui n'est pas de la
méme qualité lorsque la couche est fine ou épaisse. Nous avons alors voulu mesurer les

¢épaisseurs des couches fines par ellipsométrie.

a) Mesures de l'épaisseur d'YSZ par ellipsométrie spectroscopique optique
a angle variable.

Les mesures par ellipsométrie spectroscopique ont été réalisées et interprétées par
Frangois BERTIN et Amal CHABLI du Service de Caractérisation Physique des Matériaux du
LETI-DOPT.

Cette méthode permet la mesure d'épaisseurs inférieures & 1 pm et d'indices de
matériaux en couches minces. Elle utilise le changement de polarisation d'un faisceau
lumineux, de longueur d'onde comprise entre 0,25 et 1,7 um, lors de sa réflexion a l'interface
entre deux matériaux d'indices différents. L'épaisseur est déduite d'une modélisation utilisant
les indices des matériaux. L'épaisseur d'une couche peut étre mesurée si elle est transparente,
d'indice connu et différent de celui du substrat. A l'inverse, si 1'épaisseur de la couche est
connue, l'indice d'un matériau peut étre déterminé. Il est possible de mesurer les différentes
épaisseurs des matériaux constituant une multicouche, si leurs indices sont bien distincts.

Nous n'avons pas eu de probléme pour mesurer 1'épaisseur de I'YSZ car les indices des
matériaux ZrO, et d'Y,O; étaient connus. Pour ce type de mesure, 1'utilisation du silicium est
favorable, car son indice est trés différent de ceux des oxydes étudiés. Le spectre
ellipsométrique d'une simple couche d'YSZ déposée sur Si a été exploité en utilisant une loi
de mélange (Bruggemann) des indices de ZrO, et Y,Os, qui avait été mesurés par ce méme
service auparavant. Le résultat de la régression, représenté sur la figure 2-25, montre que
l'accord entre les points expérimentaux et le modele est satisfaisant. Nous avons déduit une

¢épaisseur de 41,5 nm et une concentration volumique égale a 5 % d'Y»O; dans ZrO..
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figure 2-25: Résultat de la régression réalisée sur les paramétres cos(d) et tan (psi) servant a

la determination des épaisseurs en ellipsométrie.

A ce stade de I'é¢tude, la mesure de 1'épaisseur de CeO- par ellipsométrie n'était pas
encore possible car, a notre connaissance, I'indice de CeO, n'est pas publié¢ dans la littérature.
Nous avons alors eu recours a la méthode de mesure par réflectométrie de rayons X,

récemment développée dans le Service de Caractérisation Physique des Matériaux.

b) Mesures des épaisseurs d'YSZ et de CeQO; par réflectométrie de rayons X.

Les mesures par réflectométrie de rayons X ont été réalisées par Michel BURNIN du
Service de Caractérisation Physique des Matériaux du LETI-DOPT.

La figure 2-26 représente la réflectivité de rayons X mesurée sur la méme couche
d'YSZ que celle étudiée par ellipsométrie de fagon a vérifier la cohérence des deux méthodes
de mesures. La méthode consiste a étudier la variation de l'intensité d'un faisceau de rayons X
réfléchi a la surface d'un échantillon en fonction de I'angle d'attaque [110, 111]. On parle de
rayons X rasants car cet angle 20 est compris entre 0,1° et 3°. En dessous d'un certain angle
d'incidence O, le rayonnement incident est totalement réfléchi. Sur la figure 2-26, la
réflectivité vaut un jusqu'a 0,25°. Au dessus de 6., une fraction du faisceau incident traverse la
couche et est partiellement réfléchie a la surface du substrat. L'intensité réfléchie présente des
oscillations qui résultent d'interférences entre les différents dioptres: air-couche et couche-
substrat, et qui permettent de déduire l'épaisseur de la couche par simulation (REFSIM de
Siemens). L'épaisseur d'YSZ est évaluée a 40 nm. Cette valeur est trés proche de celle

mesurée par ellipsométrie.
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figure 2-26.: Mesures et simulation de la réflectivité mesurée sur une simple couche

d'YSZ sur silicium.
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figure 2-27: Mesures et simulation de la réflectivite mesurée sur une bi-couche

CeQO;/ YSZ sur silicium.
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Nous avons poursuivi I'étude en enregistrant la réflectivité de rayons X d'une bi-couche
CeO, / YSZ déposée sur silicium. Dans le cas de multicouches, on doit observer plusieurs
périodes qui correspondent a I'épaisseur de chaque couche [112]. Sur la figure 2-27, nous
observons effectivement un battement. Les épaisseurs d'YSZ et de CeO, sont alors estimées a
38,2 nm et 5,5 nm. La simulation est encore meilleure si une fine couche de SiO, de 3,5 nm
est introduite entre Si et YSZ, confirmant ainsi les résultats de TEM.

La décroissance de l'enveloppe des oscillations et de leur amplitude en fonction de
l'angle renseignent sur la rugosité des couches et des interfaces [113]. Les figure 2-26 et figure
2-27 montrent de nombreuses oscillations, qui nous indiquent que les couches et les interfaces
sont peu rugueuses. Cependant, ce sujet est encore tres discuté parmi les spécialistes et nous

resterons sur des considérations qualitatives.

c) Détermination de l'indice de CeQO: par ellipsométrie spectroscopique.

1,0
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T 04 06 08 10 12 14 16 04 06 08 10 12 14 16

figure 2-28: Loi d'indice du CeQ; déduite des mesures en ellipsométrie spectroscopique.

Connaissant les épaisseurs des deux matériaux constituant la bi-couche, nous avons
mesuré son spectre ellipsométrique. La régression permet alors de déduire les indices. L'indice
du CeO,, représenté sur la figure 2-28, a pu étre mod¢lisé par une loi d'oscillateur:

A

N=_ e — 2-3
Ve E’-B’ -2jGE (2-3)

avec &,=3,261; A=10,353; B=4,007; G=0,3261.
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d) Validation de la technique de mesure d'épaisseur.
Finalement, nous cherchons a valider la technique précédente en comparant des
mesures d'épaisseurs d'YSZ et de CeO, en ellipsométrie et en rayons X rasants avec des

mesures en TEM. Cette étude est en cours.
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V -Techniques de fabrication des structures suspendues par micro-usinage du substrat

de silicium en face avant.

1- Introduction.

La technologie des microsystemes vise l'intégration monolithique ou hybride des
fonctions de capteurs, d'actionneurs et de traitement du signal [114]. Les premicres
réalisations sur silicium arrivent au stade industriel. Dans la mesure ou les films d"'YBaCuO
sont déposés sur silicium, nous bénéficions de toute l'expérience de micro-usinage acquises
sur ces substrats [115, 116]. Nous devons cependant modifier ces techniques de fagon a les
rendre compatibles avec la technologie de 1"'YBaCuO.

Nous avons étudié trois techniques de fabrication de structures suspendues par micro-
usinage du substrat de silicium par la face avant. La gravure en face avant nous a semblé plus
facile, car elle ne nécessite pas de dépots sur les deux faces du substrat, ni d'alignement a
travers le substrat. Elle est également plus intéressante, car elle permet de définir des

membranes localement et de fagon beaucoup plus précise.

¢ La gravure par KOH:

Nous avons naturellement commencé par ce procedé, qui est le plus utilisé¢ dans la
littérature. La méthode nécessite deux €tapes de photolithographie et deux étapes de dépot
distinctes. Nous expliquerons comment l'anisotropie de la gravure par KOH intervient pour
suspendre les lignes. Apres la description chronologique des étapes de fabrication, nous
exposerons les problémes rencontrés, et non entierement résolus, dans le choix d'un
matériau de protection efficace. Nous n'avons donc pas fabriqué de bolométres suspendus

YBaCuO par cette méthode.

La gravure par GIR (Gravure Ionique Réactive):

Cette technique a été décrite par le groupe de Barth [58] lors de la conférence Applied
Superconductivity en Aolt 1994 (ASC'94). Nous l'avons alors rapidement appliqué a nos
¢échantillons. Elle ne nécessite qu'une seule étape de dépot et de photolithographie. La
protection de I'YBaCuO pendant la gravure du silicium est réalisée par la résine qui sert a
la lithographie. Nous avons fabriqué un grand nombre d'échantillons par ce procéd¢, ce qui
a permis une étude en fonction des dimensions et finalement la réalisation d'un détecteur

optimisé, présentant de bonnes caractéristiques.
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» Utilisation de substrats SIMOX:

Initialement, les substrats SIMOX (Separated by [Mplanted OXygen) ont été étudiés
pour des applications militaires et spatiales. Leurs caractéristiques étant trés intéressantes
pour la microélectronique et la réalisation de capteurs, ils sont aujourd'hui en plein essor.
Nous avons développé un procédé de fabrication de bolometres suspendus YBaCuO basé
sur l'utilisation de ce type de substrat. La technique dégrade trés peu 1'YBaCuO qui est
déposé¢ sur un substrat de silicium déja suspendu et ne subit ainsi aucune étape
technologique. Les premiers ponts suspendus fabriqués ainsi ont montré des performances
trés prometteuses en détection, mais par manque de temps, nous n'avons pas pu étudier de

facon systématique autant de détecteurs que par la méthode GIR.

2- Gravure par KOH.

a) Gravure anisotrope du silicium par KOH.

Il est admis depuis longtemps que l'ensemble des solutions alcalines (organiques,
minérales, ou mixtes) sont susceptibles de graver le silicium [117, 118]: EDP
(Ethylenediamine), KOH, TMAH, NaOH, LiOH. Les solutions a base de KOH sont les plus
utilisées. Notre dispositif expérimental est représenté sur la figure 2-29. La solution KOH est
composée de 440 g de pastilles de KOH, d'un litre d'eau déionisée et de 88 ml d'alcool

isopropylique. Le bain est maintenu a 80 °C.

Thermométre j E [ Bain-marie
B . ﬁ (eau)
P R ’
orte- .
échantillons S(él(glt:gn KOH
a
vd
AT T ]

Plaque chauffante

figure 2-29: Dispositif expérimental utilisé pour la gravure KOH.
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figure 2-30: Principaux plans cristallographiques de la structure cubique du silicium.
Nous rappelons que le silicium posséde une structure cubique. Les principaux plans
que nous considérerons dans cette étude sont représentés sur la figure 2-30. La gravure du
silicium monocristallin par KOH présente les caractéristiques suivantes:

* la gravure est anisotrope: La figure 2-31 extraite de la référence [119] montre clairement

que les vitesses de gravure latérales du silicium sont différentes pour chaque plan
cristallographique. Cette différence est parfois énorme, puisque pour un substrat (001), la
vitesse est pratiquement nulle dans la direction [110], correspondant a la projection des
plans (111), et vaut 1 um / min dans la direction tournée de 15 ° par rapport a [100].

» la vitesse de gravure de certains matériaux est proche de zéro: SiO,, Si;N,, des matériaux
métalliques (Al, Au, Cr, Cu, Ti, ...) et certains produits organiques (PI, SOG, PPQ). Tous
ces matériaux peuvent donc €tre utilis€és comme masque de gravure.

* la vitesse de gravure dépend du dopage du silicium.

-:,?,,h figure 2-31: Vitesses de gravure latérale en
60
fonction de la direction dans le plan mesurées
sur un substrat de silicium (001) [119].
20
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Etude préliminaire sur des substrats de silicium recouverts d'une couche de Si;Ny:

Dans un premier temps, nous avons étudié les profils de gravure du silicium en
fonction de l'orientation d'une fente dans la couche de SisNi par rapport a [110]. Sur une
plaquette de silicium (001), il existe un méplat perpendiculaire a la direction [110] (Annexe
E). La direction [110] étant la direction de clivage, les bords des morceaux de substrats que
nous utilisons sont toujours alignés avec la direction [110] (ou perpendiculaires puisque le
matériau est cubique), qu'il soient clivés ou découpés a la scie.

1% cas: la fente réalisée dans la couche de SizNy est alignée par rapport a [110].
La vitesse de gravure est pratiquement nulle dans la direction [110]. En pratique, la gravure
s'arréte donc sur les plans (111) et le silicium n'est pas gravé latéralement (figure 2-32). On

ne peut pas suspendre des structures en procédant ainsi.
[ B

" [001]
[110]

Plan (111) [110]

Silicium

figure 2-32: Profil de gravure du silicium lorsque la fente est alignée par rapport a [110].

2°™ cas: la fente réalisée dans la couche de Si;Ny est tournée d'un angle quelconque O par
rapport a [110].
Cette fois, la figure 2-33 montre que le silicium a été gravé latéralement, laissant la couche

de Si;N4 suspendue. Les plans cristallographiques ont été gravés a des vitesses différentes,

ce qui fait apparaitre deux pentes.

[001]
[110]

[110] (1i0]

Couche
de Si3N4

Silicium

figure 2-33: Profil de gravure du silicium lorsque la fente est tournée d'un angle 0

quelconque par rapport a [110].
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Fabrication d'un pont suspendu.

L'étude précédente a montré qu'il est nécessaire de désorienter les fentes par rapport a
[110] pour graver le silicium latéralement. Pour obtenir un pont suspendu, il faut ¢galement

respecter la régle géométrique suivante [120]:

a > tan” (%) (2-4)

ou O est I'angle de désorientation du pont par rapport a [110], w est la largeur du pont et L est
longueur du pont multipliée par cos(0). Les gravures commencent de chaque c6té du pont et
s'arrétent sur les plans (111). Si l'angle a est trop petit, les deux plans ne se rejoignent pas et la

ligne ne peut pas étre suspendue (figure 2-34-a). Si l'angle O est assez grand pour que le plan
(111) marquant l'arrét de gravure d'un des cotés traverse la largeur de la ligne, le pont devient

suspendu (figure 2-34-b).

Limitesde —
gravure sur le
plan (111)
Zone de
recouvrement
des deux
gravures
L L
a) l'angle de désorientation Q est trop b) l'angle de désorientation A est assez
faible. Les deux gravures ne se rejoignent grand pour que les deux gravures se
pas et le pont ne peut pas étre suspena’u. rejoignent. Le pont est suspendu.

figure 2-34: Influence de l'angle de désorientation O par rapport a la direction [110] pour la

fabrication des ponts suspendus sur silicium (001).

b) Etapes technologiques de fabrication.

La séquence de fabrication des structures suspendues YBaCuO par gravure KOH est
décrite a la figure 2-35. Apres le dépdt des trois couches et des plots de contacts a travers un
masque mécanique, nous définissons les motifs des bolométres par photolithographie, puis
nous gravons l'échantillon par bombardement ionique. La gravure doit s'arréter dans la couche
d'YSZ (figure 2-35-b). Apres avoir retiré la résine avec de l'acétone, nous déposons une

nouvelle couche qui servira a protéger 1'YBaCuO pendant la gravure KOH. Par une nouvelle
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photolithographie, alignée a la premicre, et une gravure ionique jusqu'au silicium (figure 2-35-
c et d), nous définissons des ouvertures dans la couche supérieure. L'échantillon est ensuite
plongé dans la solution de KOH, et le silicium est gravé en profondeur et latéralement selon le
procédé que nous avons expliqué ci-dessus, laissant les structures suspendues (figure 2-35-¢).
Pendant cette derniere étape, 1'YBaCuO est protégé au dessus et sur les cotés par la couche de

protection, et au-dessous par les couches tampons.

Couches Couche de

- YBaCuO |:| tampons |:| protection |:| Résine

o YBaCuO
a) Dépot des films Couches tampons

Silicium

Résine
b) Photolithographie et g g g YBaCuO

gravure ionique de Couches tampons
1"'YBaCuO RTpe
Silicium
c) Dépdt et || || Resine

Couche de protection

photolithographie.de la — — = 5.0
couche de protection.
Couches tampons

Silicium
. Couche de protection
d) Gravure ionique de la
couche de protection | [— YBaCuO
i 'au silici Couches tampons
jusqu'au silicium.
Silicium
e) Gravure du silicium par Couche de protection
KOH laissant la structure | M YBaCuO
suspendue. 7%/ \ﬁ Couches tampons
Silicium

figure 2-35: Séquence de fabrication des structures suspendues par gravure KOH.
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figure 2-36: Photographie MEB
d'un pont fabriqué par gravure
KOH. On distingue la ligne
d'YBaCuO en relief.

I3

figure 2-37: La gravure n'a pas
duré assez longtemps pour
suspendre complétement le pont

de largeur 20 um et de longueur
100 um.

figure 2-38: Aprés un temps
suffisant, les deux gravures
latérales se sont rejointes,
laissant  le  pont  suspendu

(largeur 8 um, longueur 60 um).



c) Réalisations.

La photographie MEB de la figure 2-36 montre un pont suspendu réalisé selon la
séquence de fabrication décrite en figure 2-35. Sur la membrane d'YSZ suspendue, nous
distinguons la ligne d"'YBaCuO en relief, de largeur 8 um et de longueur 100 um, réalisée lors
de la premiére lithographie. Cependant, il faut remarquer que le poids de I'empilement
apparait trop important: le pont semble s'affaisser et les couches sont déchirées a l'endroit
signalé par la fleche. Cet échantillon n'a pas été testé électriquement pour deux raisons. La
premigére raison est la plus importante et sera développée au paragraphe suivant: la couche de
protection n'a pas été efficace sur l'ensemble de I'échantillon. De plus, en fin de procédé,
I'échantillon est entiérement recouvert par la couche de protection isolante, qu'il faut retirer au
dessus des plots de contact. Nous pensons qu'il est possible de dégager ces plots par gravure
ionique et masquage mécanique (puisque sur les structures suspendues, toute lithographie est
maintenant interdite).

Les figure 2-37 et figure 2-38 sont des photographies au microscope optique de la
structure de la figure 2-36. Elles illustrent le principe de gravure que nous avons décrit
précédemment. Les lignes sont désorientées de 45 © par rapport a [110] et la vitesse de gravure
est d'environ 1 um / min. Dans le premier cas, la gravure n'a pas été assez longue et le pont
n'est pas suspendu. Dans le second cas, les gravures latérales se sont rejointes pour suspendre
le pont. Nous pouvons observer que la gravure s'est bien arrétée sur les plans (111), soit le

long des directions [110] dans le plan.

d) Le probléme: choix d'une couche de protection efficace.

Le principal probléme que nous avons rencontré lors du développement de ce procédé
est le choix de la couche de protection supérieure. Le matériau Si;Ns que nous avons utilisé
lors de I'étude préliminaire est tres efficace vis a vis de la gravure KOH, car trés peu gravé par
cette solution, mais il est déposé a 300 °C sous vide. Ces conditions sont inacceptables pour
I'YBaCuO qui perd alors toutes ses propriétés supraconductrices, principalement par
désoxygénation. Nous avons alors essay¢ deux autres matériaux disponibles au laboratoire:
YSZ et SiO..

Dans un premier temps, nous avons déposé des couches d"YSZ par ablation laser, a
température ambiante et sous oxygene, sur les films d'YBaCuO gravés. La figure 2-39-a
montre I'exemple d'une couche trop fine (130 nm) qui a été percée pendant la gravure KOH.
Une couche plus épaisse (390 nm) a présenté des compressions en sortie de dépdt (figure 2-
39-b). Une couche d'épaisseur intermédiaire a cloqué pendant la gravure et n'a pas été efficace

(figure 2-39-c). Nous avons alors dépos¢ 1'YSZ a plus haute température (250 °C). Mais les
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couches étaient extrémement fragiles et ne supportaient pas 1'étape de photolithographie. La
solution qui a donné le meilleur résultat est celle utilisée lors de la fabrication de la structure
de la figure 2-36. La moitié de la couche d'YSZ avait été¢ déposée a 60 °C et la seconde a 250 °
C.

La photographie de la figure 2-39-d montre une couche de SiO, déposée a la
température ambiante sur silicium aprés gravure dans la solution de KOH. Les nombreux
carrés observés sont la preuve de la porosité de la couche. En effet, chaque trou dans la
couche laisse passer le KOH qui grave le silicium selon ses plans cristallogaphiques, et laisse

apparaitre des carrés dont les bords sont alignés avec [110].

b) couche d'YSZ plus épaisse et contrainte

50 um

¢) couche d'YSZ qui a cloquée apres passage  d) couche de SiO: poreuse; chaque trou est
dans la solution KOH: probleme d'adhérence révélé par un carré
figure 2-39: Illustration des problemes rencontrés lors du choix d'une couche de protection

efficace vis a vis de la gravure KOH.
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En conclusion, cette technique de gravure par KOH ne nous a pas permis de fabriquer
des bolometres YBaCuO suspendus. Les deux problemes (couche de protection et dégagement

des plots de contact) ont été étudiés et seulement partiellement résolus par manque de temps.
3- Gravure lonique Réactive (GIR).

a) Le profil de gravure.

La gravure ionique réactive du silicium est réalisée en atmosphére de gaz SFe. Les
molécules de gaz SFs se transforment en ion F™ a leur arrivée sur I'échantillon et réagissent
avec le silicium pour former des espéces volatiles. La figure 2-40 montre le profil de gravure
obtenu dans le silicium. La gravure a une nature isotrope et se produit donc en profondeur et
latéralement.

Les parametres de gravure sont choisis de facon a privilégier la gravure chimique par
rapport au bombardement ionique, c'est a dire une pression de gaz SFg assez élevée et une
puissance de plasma faible. Cependant, ces conditions n'ont pas fait l'objet d'une étude
systématique:

* puissance de plasma RF =30 W.
» débit d'entrée de gaz SF¢ =40 sccm.

* pression dynamique pendant la gravure = 1,5 Pa.

gravure latérale
-

YBaCuO +
couches tampons

silicium

figure 2-40.: Photographie au MEB du profil de gravure par GIR.
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La vitesse de gravure latérale du silicium est de I'ordre de 0,5 um / min, la vitesse de
gravure en profondeur vaut le double. Cette vitesse est restée constante tout au long de I'é¢tude.
Cela est appréciable dans la mesure ou le temps de gravure nécessaire pour suspendre une
structure est déterminé uniquement a partir de cet étalonnage et en fonction des dimensions du

motif.

b) Etapes technologiques de fabrication.

La séquence de fabrication des structures suspendues par Gravure lonique Réactive est
décrite a la figure 2-41. Apres le dépot des trois couches et des plots de contact a travers un
masque mécanique, nous définissons les motifs des bolométres par photolithographie, puis
nous gravons l'échantillon par bombardement ionique jusqu'au silicium (figure 2-41-b).
L'échantillon, toujours recouvert du méme masque de résine, est ensuite introduit dans la
chambre de gravure GIR, ou le silicium est gravé en profondeur et latéralement. Puisque
1'YSZ n'est absolument pas gravé par ce procédé, la gravure progresse sous l'empilement des
deux cotés du motif. Aprés un temps suffisant, les deux gravures se rejoignent et laissent la

structure suspendue figure 2-41-c.

Couches

oA YBaCuO
Ims P
a) Dépot des fi Couches tampons

Silicium

LLLLLLLL

b) Photolithographie et Reésine
gravure ionique de Q E YBaCuO
1'YBaCuO jusqu'au | Couches tampons
silicium Silicium

c¢) Gravure ionique - - — YBaCuO

réactive par SF6

L Couches tampons
laissant la structure W

suspendue Si

figure 2-41: Séquence de fabrication des structures suspendues par Gravure lonique

Réactive.
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c) Retrait de la résine.

La derniére étape est le retrait de la résine. Habituellement, la résine est dissoute avec
de I'acétone. Nous évitons de procéder ainsi pour deux raisons:

e ['échantillon que nous manipulons maintenant comprend les motifs suspendus. La traversée
de la surface d'un liquide casse inévitablement quelques ponts suspendus. On perd ainsi
I'avantage de la gravure séche par GIR.

* la résine que nous devons enlever a subi une gravure ionique et une gravure GIR. Elle s'est
donc transformée. Avec 1'acétone, les flancs de résine situés au bord des motifs ne sont pas
retirés et il reste alors une sorte de film de résine trés fin qui se replie sur les motifs. La
plupart du temps, cela est fatal aux structures suspendues qui doivent supporter un poids
supplémentaire et des contraintes différentes lors de la descente a froid.

Nous retirons la résine par plasma d'oxygene. Le probléme précédent est résolu
puisque c'est un procédé sec. Cependant, il faut prendre garde a ne pas endommager le film
d'YBaCuO. Pour cela, nous utilisons un plasma de faible puissance (150 W) et dans une
pression d'oxygéne assez ¢levée (de 1'ordre de 120 Pa). Le temps de gravure dépend du temps

de gravure GIR. Il est préférable de le fractionner de fagon a ne pas échauffer 1'échantillon.

d) Quelques réalisations.

Nous ne détaillons pas ici les dimensions des structures. Cela fait 1'objet de
I'optimisation des détecteurs au chapitre 3, ou d'autres photos représentant les méandres
optimisés sont ¢galement montrées. Quelques exemples de structures suspendues réalisées
(ponts ou méandres) sont montrés sur la figure 2-42 et la figure 2-43. La largeur de piste varie

de 4 a 10 pm, et la longueur de 50 a 200 um.

a) Pont 4 um % 100 um b) Pont 10 um % 50 um

figure 2-42: Deux exemples de ponts suspendus réalisés (photographies au MEB).



a) Méandre a 5 brins (largeur de piste 10 um) b) Méandre a 7 brins (largeur de piste 4 um)
figure 2-43: Deux exemples de méandres suspendus réalisés (photographies au MEB)

e) Vitesse de gravure en fonction du voisinage.

La vitesse de gravure peut €tre génée par son voisinage. Comme le montre les
photographies de la figure 2-44, la gravure du silicium est plus lente entre les lignes des
méandres qu'a l'extérieur. Cette caractéristique n'avait pas été prise en compte lors de la
réalisation du premier masque BOLOI. Cela nous a géné dans la fabrication des méandres. En
effet, les lignes extérieures étant gravées plus vite, elles se trouvaient suspendues avant les
lignes intérieures. Il fallait donc prolonger la gravure pour suspendre 1'ensemble. Mais de cette
facon, on ne peut jamais obtenir un méandre gravé de facon uniforme. Ce probleme a été
résolu dans le second masque BOLO2 en dessinant une géométrie de méandres ou toutes les

pistes sont entourées du méme voisinage (figure 3-42 et 3-44).

|connections au substrat

a) Photographie au MEB b) Photographie au microscope optique

figure 2-44: Illustration de la différence de vitesse de gravure entre les lignes d'un meéandre et

a l'extéerieur
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f) Limitations de la technique.

Les couches que nous avons déposées sur le silicium sont fortement contraintes a
cause de leur différence de coefficient de dilatation avec le substrat. Lorsque nous retirons le
substrat, les contraintes imposées par le silicium se relachent. Sur le silicium, les couches sont
tendues. Elles ont donc tendance a se relever deés qu'elles sont suspendues (figure 2-45). Ce
probléme impose la fabrication de méandres connectés au substrat & chaque extrémité des
brins. Le méandre de la figure 2-43-b était cependant entierement suspendu et a montré une
bonne transition supraconductrice. La largeur des pistes étaient alors de 10 um, et le poids de
'ensemble peut expliquer qu'il ne se reléve pas trop. Les méandres de la figure 2-45 ont des
pistes de largeur 8 um. Nous n'avons pas mesuré le R(T) du méandre de la figure 2-45-b, car

ce motif semble peu reproductible et peu adapté a la photodétection.

a) Méandres entierement suspendu b) Cas exceptionnel et non reproductible

figure 2-45: Illustration de la révélation des contraintes existant dans la multicouche lorsque

le substrat est complétement retireé.

La principale limitation de la technique est la largeur maximale de gravure. En effet,
pendant que le silicium est gravé par SF6 pour suspendre les ponts, la couche de résine
diminue également en épaisseur et aussi en largeur. La figure 2-46 illustre la situation ou toute
la résine a été gravée sur le pont. Dans ce cas, I'YBaCuO a perdu ses propriétés
supraconductrices et est méme devenu isolant. Pour graver une largeur plus grande, il faudrait
déposer plus de résine lors de la premicre lithographie. Nous déposons déja une épaisseur de
2,4 um, et il n'est pas tellement possible d'augmenter encore cette épaisseur. Par contre, il est
certainement possible de traiter cette résine afin qu'elle durcisse et qu'elle résiste mieux.
Enfin, nous avons essayé de déposer un matériau de protection supplémentaire au-dessus

d'YBaCuO.
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fin de la couche
de résine protectrice

YBaCuO non protégé

figure 2-46: Limitation de la largeur de gravure a cause de la gravure de la résine.

Les résultats n'ont pas été concluants dans la mesure ou nous avons alors retrouvé les mémes
problémes de dégagement des plots de contacts qu'avec la technique KOH. De plus, de
nombreux ponts suspendus ont cassé sous le poids trop important de 1'empilement.

Une étape critique du procédé est la gravure ionique des couches d'YBaCuO et des
couches tampons. Il faut absolument graver la couche d'YSZ jusqu'au silicium, car ce
matériau, et c'est notre chance pour la membrane de support, n'est absolument pas gravé par la
gravure ionique réactive a base de SFe. Les photographies de la figure 2-47 montrent la
situation ou il restait une trés fine couche d'YSZ, invisible a l'observation méme au
microscope optique, apres la gravure ionique. Cette couche a été percée par endroit sous 1'effet

du bombardement, mais la gravure du silicium n'a pas pu se faire correctement.

a)Film trés mince d'YSZ qui a géné la b) Fond de gravure (silicium)

gravure
figure 2-47: Effet d'une gravure ionique incomplete de la couche d'YSZ apres la gravure GIR.
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g) Caractérisation électrique: R(T).

La caractérisation électrique sera détaillée au chapitre 3 lors de l'utilisation des
structures suspendues pour la détection. Du point de vue technologique, nous voulons montrer
que 1"'YBaCuO suspendu garde de bonnes qualités supraconductrices, et que différents motifs
appartenant au méme substrat présentent les mémes températures critiques (figure 2-48). Cette
derniére propriét¢é démontre la faisabilit¢é d'une fabrication collective des structures
suspendues, en vue de la fabrication de matrices de détecteurs. Chaque pixel doit alors avoir
des propriétés similaires.

Le taux de réussite de la fabrication de structures suspendues par cette technique de
GIR est supérieure a 90 %. Sur 12 motifs d'un échantillon, il arrive qu'un soit raté, la plupart
du temps a cause d'une poussicre présente sur l'échantillon, ou d'une bulle dans la résine.

Nous n'avons pas fait d'étude systématique sur la longévité des structures suspendues.
Cependant, le méandre optimis¢ de largeur de piste 4 um, dont nous avons mesuré la

sensibilité¢ dans l'infrarouge, a été sous test pendant trois mois en évoluant tres peu.

600 T
|—*— méandre 3 brins (n°4) - long. = 120 um figure 2-48: Deux exemples de
5001 —~— pont 150 pm (n°10) . o ,
{0 o caracteristiques R(T) mesurées
+— pont 50 um (n 12)v/v
400i o e sur plusieurs motifs suspendus
/ -/./.
300+ /'/,./ 1 d'un méme échantillon (masque
200 - /',-/. 1 BOLOI; largeur de pistes = 10
] ‘/. ‘/0/”/”/‘
100- J/“," L um).
1 //~/‘¢/
0*"—v—'——‘4’ T T T T T

80 82 84 8 8 90 92 94 96

2500 ' ‘ — ‘ : ‘
|—=— méandre 7 brins (n°7) - long. = 680 um
2000 * méandre 3 brins (n°9) - long. = 120 pm |
3 +— pont 150 um (n°10)_/./'/'/
51500 ~ :
- /
-2 1000 - s ]
o2 i
500~ S 1
| .I/ ﬂi‘fA/AA
0 —M T T T T

78 80 8 8 86 88 90 92 94
Température (K)
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4 - Technologie utilisant un substrat SIMOX.

a) Présentation du substrat SIMOX.

Un substrat SOI (Silicon On Insulator) est constitu¢ d'une couche mince de silicium
sur un oxyde. L'oxyde peut étre un substrat massif: substrats SOS (Silicon On Sapphire), ou
une couche enterrée.

On appelle substrats SIMOX (Separation by IMplanted Oxygen) les substrats SOI
fabriqués par implantation d'une couche de SiO, dans un substrat de silicium massif (figure 2-
49-a). L'implantation d'oxygene est réalisée a forte dose et a une énergie de 1'ordre de 200 keV
[0]. Le substrat est ensuite recuit a trés haute température (1320 °C), pendant 6 heures, dans
une atmosphere d'argon et d'oxygene pour former un film de silicium sans précipité d'oxyde,
ainsi que des interfaces abruptes entre le SiO, et le Si. Les substrats SIMOX sont
commercialisés par la société francaise SOITEC, issue du LETI en 1992, et par la société
américaine IBIS. Ils possedent une tres bonne homogénéité des épaisseurs du film de silicium
superficiel et de l'oxyde enterré, mais un colt ¢€levé car ils nécessitent des machines
spécifiques et puissantes.

Une autre technique de fabrication présentant un plus faible colit de fabrication est
actuellement en développement au LETI: le "Wafer Bonding". Le substrat SOI est alors
réalisé par collage direct entre deux plaquettes de silicium, I'une étant préalablement oxydée.
Une premicre étape de nettoyage du silicium permet de préparer des surfaces hydrophobes
(liaisons Si-H, Si-F, Si-C-H) ou hydrophiles (liaisons Si-O-H). Lors de la mise en contact, le
collage est réalisé par des liaisons entre les SI-F et Si-H dans le cas des liaisons hydrophobes,
ou entre les liaisons Si-O-H dans le second cas. Un recuit au dessus de 200 °C permet de
solidifier la structure par formation de liaison Si-O-Si. Enfin, un amincissement de I'une des
plaquettes permet d'obtenir 1'épaisseur de silicium désirée. Cette technique ne limite pas le

choix de I'épaisseur d'oxyde enterré.

Les substrats SOI ont différentes applications:

» circuits durcis pour les utilisations militaires, spatiales, ou encore dans l'accélérateur de
particules du CERN. Grace a leur couche d'oxyde, les technologies a base de SOI réalisent
une isolation di¢lectrique compléte entre les dispositifs d'une méme plaquette. Cela permet
d'éliminer les effets de transistor parasite (LATCH UP) et les erreurs logiques ("Single
Event Upset") dans les circuits soumis a des impulsions de rayonnement électromagnétique

(X ouy), ou a des ions lourds énergétiques.
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» fonctionnement & haute température (150 °C). A haute température, le fonctionnement des
transistors MOS sur substrat massif est perturbé par 1'apparition de courants de fuites, dus
aux importantes surfaces des jonctions (source, drain et caisson). L'oxyde enterré remplace
le caisson nécessaire a l'isolation entre les transistors de types différents.

» applications aux technologies futures a basse consommation (CMOS VLSI). L'isolation
di¢lectrique compléte entre dispositifs autorise un accroissement de la densité d'intégration.
L'espace minimum n'est plus limité par des problémes de verrouillage, mais uniquement
par des régles de dessins imposées par la lithographie. De plus, 1'utilisation de substrats
SOI pourrait réduire la tension de seuil des dispositifs (au-dessous de 0,5 V) et ainsi réduire
la tension d'alimentation, qui devra étre de I'ordre de 1 a 2 V dans les années a venir.

* microtechnologie: application a la fabrication de capteurs. Des membranes pour capteurs

de pression, fonctionnant a haute température (> 400 °C), sont réalisées par gravure de la
couche d'oxyde enterré. Puisque nous maitrisons la croissance d'YBaCuO sur silicium,
nous avons cherché a appliquer cette idée a la fabrication de microbolometres suspendus
YBaCuO. Cette étude est résumée dans un article soumis a publication dans Applied

Physics Letters [122].

b) Etapes technologiques de fabrication.

Nous avons utilisé des substrats SIMOX provenant du LETI. Les épaisseurs de
silicium superficiel et de SiO, valent respectivement 150 nm et 400 nm. La séquence de
fabrication est décrite en figure 2-49. Nous commengons par définir les motifs des futurs
bolometres dans la couche de silicium superficiel par photolithographie et gravure au GIR en
atmosphere SF, (figure 2-49-b). L'échantillon est ensuite plongé dans une solution de HF a 10
% ou seul 'oxyde de silicium est gravé, a une vitesse de 50 nm / min. Si le temps de gravure
est suffisant, nous obtenons des ponts suspendus de silicium (figure 2-49-c). La dernicre étape
consiste a déposer les couches tampons et la couche d'YBaCuO sur ce "substrat de silicium
suspendu" (figure 2-49-d). Les plots de contacts sont ensuite déposé€s a travers un masque
mécanique.

Les couches déposées sur le silicium superficiel sont supraconductrices, alors que
celles déposées sur le silicium massif en fond de substrat sont isolantes. Cette situation nous
est favorable puisqu'elle évite tout risque de court-circuits par le fond de substrat. Elle
s'explique par la forte rugosité que présente la surface du fond de substrat qui constituait
l'interface entre le silicium massif et la couche de SiO, implantée dans le substrat SIMOX
avant la gravure dans HF. Par cette technique, le film d"YBaCuO est donc suspendu et mis en

forme sans avoir subi aucune étape technologique.
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B vBacuo [ | Couches [ ghiicium Sio, [ Résine

tampons
Si (150 nm)
Substrat SIMOX |
8) Substra Si05 (400 nm)
Silicium
| Résine
b) Photolithographie et Si (150 nm)
gravure de la couche 8102 (400 nm)
supérieure de silicium Silicium
par GIR au SF4
c¢) Gravure de la couche | 21(%15(251(? rzm)
de SiO, dans HF 10 % ?
Si
YBaCuO (40 nm)
d) Dépot des films sur H H M Couches tampons (80 nm)
la structure suspendue N Si (150 nm)
de silicium Si0, (400 nm)
Si

figure 2-49: Séquence de fabrication d'une structure suspendue a partir d'un substrat SIMOX

c) Limite du procéde.

L'espace entre la membrane de silicium et le fond du substrat est déterminé par
I'épaisseur de la couche sacrificielle de SiO,, qui vaut 400 nm. Comme le montre la
photographie de la figure 2-50-a, il arrive que la membrane se colle au fond du substrat lors de
la sortie de 1'échantillon de la solution de HF. L'épaisseur de SiO,, qui est pourtant la plus
grande accessible par cette technologie, n'est pas suffisante pour éviter un collage
¢lectrostatique.

Afin de limiter la tension exercée sur les ponts lors de la traversée de la surface, nous

sortons les échantillons de la solution de HF en position verticale, avant de les plonger dans
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I'eau déionisée pour stopper la gravure. Nous ajoutons ensuite de 1'alcool isopropylique au
dessus de l'eau, de facon a favoriser I'évaporation du liquide sur I'échantillon lors de sa sortie
de I'eau. Il arrive ainsi que certains motifs soient réussis, c'est a dire non collés, mais de facon
non contrdlée (figure 2-50-b).

Enfin, ce probléme pourrait étre résolu en utilisant des substrats SOI fabriqués par la
technique de "Wafer Bonding". Cette technologie permet en effet la réalisation de couches de

Si0, de plus grande épaisseur (jusqu'a quelques microns).

BT
K

| pont collé sur fail :
le substrat S

a) pont 10 x 50 um’ o une partie est collée  b) pont 10 x 50 um’ complétement suspendu.
au substrat
figure 2-50: lllustration des problemes de collage rencontrés lors de la fabrication des ponts

a partir d'un substrat SIMOX.

d) Caractérisations électriques d'un pont de largeur 10 um et de longueur
100 um: R(T) et Jc(T).

Le fait que 1"'YBaCuO ne subisse aucune des étapes de fabrication constitue le principal
intérét technologique de l'utilisation d'un substrat SIMOX. Les caractéristiques R(T) de deux
ponts suspendus de largeur 10 um et de longueur 100 um, I'un de type SIMOX, l'autre de type
GIR le démontrent (figure 2-51). Le pont SIMOX présente une température critique de 88 K,
qui est supérieure de 1 K a la température critique du pont GIR. Il faut tout de méme
remarquer que la technologie GIR n'est pas trés dégradante pour 1"YBaCuO, méme s'il subit

une étape de photolithographie et deux étapes de gravure.
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figure 2-51: Comparaison des caractéristiques R(T) de deux ponts de largeur 10 um et de
longueur 100 um, l'un fabriqué par GIR l'autre a partir d'un substrat SIMOX.

figure 2-52: Caractéristiques courant-tension d'un pont de largeur 10 um et de longueur 100
um fabriqué a partir d'un substrat SIMOX. Le film d'YBaCuO a une épaisseur de 40 nm. Les

températures sont comprises entre 80 K et 84,4 K.
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La figure 2-52 représente les caractéristiques I-V mesurées sur un pont suspendu de

type SIMOX de largeur 10 um x 100 pm a des températures comprises 80 entre 84,4 K. Afin
de limiter les risques de destruction par emballement thermique, nous avons utilisé la
polarisation en tension (chapitre 1- I1I-6 et chapitre 3- IV). A 80 K, le courant critique a 10 pV
(0,1 V/ m) est égal a 3 mA. Le film d"YBaCuO ayant une épaisseur de 40 nm, nous déduisons

une densité de courant critique de 7,5 10° A / cm?.

5- Conclusions sur les trois techniques de fabrication.

a) Facilité de fabrication.

Les deux techniques utilisant la gravure ionique réactive et les substrats SIMOX sont
clairement les plus simples de mise en ceuvre. Elles ne nécessitent qu'une seule étape de
photolithographie et dégradent trés peu la qualité¢ de 1"'YBaCuO.

Méme si la technique de micro-usinage par KOH est trés bien maitrisée pour la
fabrication des capteurs, il reste difficile de l'adapter a 1'YBaCuO. La gravure étant tres
corrosive, nous n'avons pas trouvé de matériau de protection assez efficace et compatible avec

1"'YBaCuO.

b) Considérations a priori pour les performances en photodétection.

La technique KOH nécessite une couche de protection supplémentaire. La capacité
calorifique des structures suspendues fabriquées ainsi seront plus élevées que celles fabriquées
par GIR et avec SIMOX. Le temps de réponse devrait donc étre augmenté sans amélioration
de la sensibilité, sauf si cette couche supplémentaire est aussi un bon absorbant a la longueur
d'onde étudiée.

La technique GIR permettra la réalisation des bolometres de plus petite conductance
thermique, puisque c'est elle qui met en jeu le moins de matériau. Dans le cas du SIMOX, il
reste une fine couche de silicium sous les couches tampons et 'YBaCuO qui améliorera la
rapidité du bolometre. Nous étudierons alors quelle est la perte en sensibilité correspondante.

Les membranes des ponts de type SIMOX étant constituées de silicium, elles seront
certainement plus robuste mécaniquement et électriquement, puisque les plus grandes

conductances thermiques permettront des courants plus élevés.
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CHAPITRE 3 - CARACTERISATION DES BOLOMETRES

SUSPENDUS
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I -Introduction.

Les résultats du chapitre précédent ont montré la faisabilit¢ technologique des
structures suspendues YBaCuO et la reproductibilité obtenue lors de la fabrication. Il reste
maintenant a démontrer que ces structures sont utilisables en tant que détecteurs. En effet,
¢tant donné leur grand degré d'isolation thermique, ces structures sont extrémement fragiles et

trés exposées a une destruction par emballement thermique.

Avant de mesurer les performances des bolometres pour la détection infrarouge, il est
indispensable de bien comprendre le comportement électro-thermique des structures réalisées.
Nous présentons ainsi au paragraphe III une étude qui confronte modele thermique et mesures
sur de simples lignes suspendues de type GIR en fonction de leurs parameétres géométriques.
Nous reportons également une mesure réalisée sur un pont de type SIMOX. Les résultats sont
comparés a un pont de type GIR de mémes dimensions et analysés en tenant compte de la
conductivité thermique et de la chaleur spécifique des matériaux mis en jeu. Parall¢lement,
une ¢étude originale de la zone d'emballement thermique a pu étre réalisée sans destruction

systématique des ponts grace a la polarisation en tension (paragraphe 1V).

L'ensemble des mesures précédentes et des calculs nous a permis de définir des critéres
pour la fabrication d'un détecteur optimisé par la technique GIR, en tenant compte a la fois des
caractéristiques thermiques, du facteur de remplissage mais aussi des contraintes
technologiques. La sensibilité a I'irradiation d'un corps noir et le bruit ont ét¢ mesurés afin de
déterminer le NEP et la détectivité D* des bolomeétres. Ces caractéristiques sont reportées au

paragraphe V et comparées a la littérature.

Les mesures de conductance thermique, bande passante et bruit ont été réalisées lors
de deux séjours au laboratoire GREYC a I'SMRA de Caen, et les mesures en polarisation en

tension et de sensibilités au corps noir au CEA a Grenoble.
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II -Dispositifs expérimentaux.

1- Amplificateur.

Nous utilisons sur les deux bancs de mesures (Caen et Grenoble) le méme type
d'amplificateur différentiel bas bruit développé a Caen [123]. Il est construit autour d'un

amplificateur d'instrumentation SSM2017 qui présente a 10 kHz un niveau de bruit de

09 nV/ JHz (voir schéma complet en annexe F). Deux types de polarisation, en courant et
en tension, sont disponibles. La polarisation en courant est réalisée a travers une résistance
d'injection élevée devant la résistance du détecteur. Le second type de polarisation sera
détaillé lors de I'¢tude des caractéristiques I-V des microstructures suspendues dans et au dela

de la zone d'emballement thermique (paragraphe 1V).

2- Banc de mesures électriques et optiques (GREYC-Caen).
a) Dispositif de mesures.
tension 10kO resmtance d'injection

sinusoidale § —\VV

tension 1 kQ détection | p.. o

continue de synchrone fy o anc®

polarisation dynamique
détecteur || oscilloscope fRéP-OHSe

optique AV

amplificateur analyseur de

différentiel - spectre | Bruit et

SSM2017 HP3562A | Bande passante

figure 3-1: Représentation schématique du dispositif de mesures.

La résistance dynamique du détecteur est mesurée en quatre points en permanence de
fagon dynamique, par injection d'un petit courant sinusoidal (3,2 nA efficace a une fréquence
fo d'environ 700 Hz) superposé au courant de polarisation continu (figure 3-1). La tension
correspondante est mesurée par détection synchrone. Grace a un découplage capacitif a
l'entrée de I'ampli, seule l'amplitude du signal de détection est amplifiée, on s'affranchit donc
du niveau continu important au milieu de la transition résistive. Un analyseur de spectre

HP3562A est utilisé pour les mesures de bande passante et de bruit.
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b) Le cryostat.

Le cryostat utilis¢ a Caen comprend une garde extérieure remplie d'azote liquide. Le
réservoir intérieur peut étre rempli d'azote ou d'hélium liquide. L'échantillon est maintenu
sous vide et est refroidi par contact avec le doigt froid. Dans sa configuration simple, une
résistance chauffante permet d'ajuster la température lue par une diode calibrée et deux
¢chantillons peuvent étre testés lors d'une descente a froid. Comme on le verra lors des
mesures de bruit a basse fréquence sur les méandres, il peut étre équipé d'un systéme de
régulation de température trés performant. Un thermomeétre supraconducteur est alors placé a
la place d'un échantillon et remplace la diode.

Les échantillons sont collés a la laque d'argent sur un porte échantillon en alumine
avec pistes d'or ou en époxy avec pistes de cuivre. Les contacts entre échantillon et support

sont réalisés avec un fil d'aluminium par soudure aux ultrasons.

c) Diode laser et visualisation du spot.

Les mesures optiques sont réalisées sous irradiation d'une diode laser émettant a 788
nm. Sa puissance nominale est 3 mW et peut étre modulée jusqu'a quelques dizaines de MHz.
Le cryostat est équipé de hublots transparents dans le visible. Une loupe binoculaire et une
caméra CCD sont installées de facon a observer la position et la forme du spot sur

I'échantillon.

3- Banc de mesures dans l'infrarouge (CEA-Grenoble).

a) Le cryostat.

Le cryostat utilisé lors des mesures infrarouges est un cryostat compact a bain d'azote
liquide emprunté au Laboratoire d'Infrarouge du LETI (LIR). L'échantillon est maintenu sous
vide statique et est refroidi par contact avec le doigt froid a 77 K (figure 3-2). Son autonomie
apres remplissage est d'environ une heure. Afin de pouvoir choisir la température de travail, il
a fallu modifier le doigt froid en ajoutant une résistance de chauffage et une sonde de
température. L'énorme avantage d'un tel cryostat est sa grande souplesse d'utilisation. Comme
le montrent les figure 3-3 et figure 3-4, la température, 78 K lors de la descente a froid, et le
changement de température sont stabilisés en environ 4 minutes. A l'inverse, les variations de
température dues aux fluctuations de température du bain d'azote lui-méme peuvent se révéler
limitantes. Ce cryostat est donc bien adapté aux mesures de sensibilités, mais il sera
nécessaire d'utiliser un doigt froid avec une plus grande masse thermique et une régulation de

température pour réaliser des mesures de bruit a basse fréquence.
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Température (K)

Température (K)

blindage électromagnétique

blindage p-métal

N\

AMPLIFI
CATEUR

échantillon J
éeran froid /' i hublot (3-5 ou 8-12 pm)
angle de vue r—Hi modulateur mécanique
(diaphragme)
corps noir
100 °C

figure 3-2: Description du banc de mesures infrarouges.

300 T . T T T T T T T T T T T T T
, o porte échantillon chauffant
250 |- o | doigt froid 77 K 1 figure 3-3: Dynamique de
200 | ‘ refroidissement du cryostat
LIR

150
100 -

50 1 n 1 n 1 n 1 n 1 n 1

0 30 60 90 120 150 180 210 240 270 300
Temps (s)

figure 3-4: Changement de
température du cryostat LIR
selon le courant de chauffage

(compris entre 10 et 70 mA).

78 L

60 120 180 240 300 360 420 480
Temps (s)
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b) Connections électriques.

Les échantillons sont collés sur une plaquette d'alumine avec de la laque d'argent. Les
contacts sont alors pris par soudure aux ultra-sons avec un fil d'or entre les plots d'or de
I'échantillon et les pistes d'or de la plaquette. Un connecteur, développé au CEA-LETI, se
positionne ensuite sur la plaquette et permet de sortir les signaux par une nappe de 37 fils. Les
signaux sortant du cryostat entrent ensuite directement dans le coffret blindé¢ de I'amplificateur
sans sortir du blindage. Nous avons pris soin de relier toutes les masses entre elles
(amplificateur, corps du cryostat, alimentation). Le systéme permet de tester jusqu'a 8

échantillons lors d'un refroidissement.

c) Puissance émise par le corps noir et regue par un pixel.

L'énergie rayonnée par la surface d'un corps noir est donnée par la loi de Stephan

qo = 0y %@4 (3-1)

ou o est l'énergie rayonnée, exprimée en W / m?, dans toutes les directions, sur toutes les

[124]:

longueurs d'onde, par unité de surface et de temps, Gy vaut 5,73 W/ m* et T est en K. Le corps

noir est porté a la température 100 °C, on a donc:

7301 .
q, =5,73% 00@ =1109 W / m (3-2)

Le détecteur recoit les radiations par une ouverture ménagée dans 1'écran froid relié au
doigt froid qui le protége des radiations a 300 K du capot du cryostat. La hauteur de cet écran
(d = 1,6 cm) et le diamétre de 1'ouverture définissent l'angle de vue du détecteur (figure 3-5).
La puissance regue par le détecteur va dépendre alors de sa surface propre et de l'angle solide
avec lequel il voit le corps noir. Nous disposons de deux ouvertures, de surface S', définissant
deux angles de vue différents. Par la suite, la surface S d'un pixel sera fixée a 100 x 100 um?,
dimension assez standard dans le domaine des détecteurs. La distance entre le détecteur et le
corps noir sera fixée a 10 cm lors de toutes les mesures. Il est indispensable de s'assurer par
une simple construction géométrique que l'angle solide défini par I'ouverture est entierement
compris dans la surface du corps noir, de diametre 5 mm (figure 3-5). La puissance recue par

le détecteur s'écrit en fonction de 1'angle de vue:
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détecteur - surface S=100x100 pm’

Définition de I'angle® s
X '
- dI<— écran froid - d = 1,6 cm
> cm ouverture - surface S': [ =5,7
d —~——— <« hublot du cryostat
5 cm angle de vue
Position
du pixel < corps noir - diamétre 5 cm

figure 3-5: Dimensions utiles pour le calcul de la puissance regue par le détecteur.

100 T T T T T T T T T 100 T T T T T T T T T T T
N 7 | SN
| ‘\l //
80| 1 sy [} N ]
/ \
| \ ~ | \
NN
60F | D60 1
o "% ‘ | \
40 E 401 \M \ 1
L “ 4 § H\‘\,‘f N
20*’ 4 H 207‘1\‘@/ \ ]
0 ! : ! - ! - ! - ! - : - 0 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T ‘w\
2 3 4 5 6 7 8 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24

Longueur d'onde (um)
figure 3-7: Transmission du hublot 8-12um.

Fonction z

(812 um)

3 4 5 6 ¥
x=\/ A

figure 3-8: Fonction z(x) définissant la fraction du rayonnement compris entre A; et A».
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N

- 55 2
Precue = 0 % £ x cos” 0 (3-3)

ou S, S' et d sont définies sur la figure 3-5 et O est I'angle entre 1'axe de 'ouverture S' et la
droite passant par le centre du détecteur. Dans le cas du masque optimis¢ BOLO?2, les pixels
ont été volontairement regroupés au centre de 1'échantillon et cos 0 est proche de 1. Le calcul
de l'angle solide par S'd* est une approximation. L'erreur que nous commettons est
négligeable (puissance trop élevée d'environ 2 %). L'application numérique donne 1,1 pW

pour l'ouverture de 5,7 mm et 0,54 uW pour I'ouverture de 4 mm.

d) Hublots - filtres.

La transmission des hublots doit étre prise en compte dans le calcul de la puissance
recue. Nous disposons de deux hublots: I'un est transparent dans la gamme 3-5 pm, l'autre
dans la gamme 8-12 um (figure 3-6 et figure 3-7). Ils couvrent des domaines de longueurs
d'ondes infrarouges standards couramment utilisés au Laboratoire d'Infrarouge pour la
caractérisation des détecteurs. La formule de Stephan que nous avons utilisée précédemment
donne la puissance émise dans toutes les longueurs d'onde. Le calcul de la fraction du
rayonnement total, comprise dans un intervalle donné de longueurs d'onde A est immédiat en

faisant usage de la courbe de la figure 3-8. Celle-ci donne les valeurs de la fonction
z(x) = zeodX / :I)OGOdX dans laquelle x = A / A, avec A qui représente le maximum d'émission

(Wien) a une température donnée et vaut 2896 / T, soit 7,76 pm pour le corps noir a la
température 100 °C (Am en um et T en K). La fraction du rayonnement total comprise entre X,
et x> vaut f = z(x,) - z(x;). Nous avons déterminé les fractions de puissance traversant chaque
hublot, en tenant compte de la transmission et de f: 0,6 pour le hublot 8-12 pm et 0,2 pour le

hublot 3-5 pm. La puissance recue par le détecteur de taille 100 x 100 um? est reportée dans le

tableau 3-1:

ouverture 4 mm (0,54 uW) ouverture 5,7 mm (1,1 pW)
hublot 3-5 um (% 0,2) 0,108 pW 0,22 pW
hublot 8-12 um (x 0,6) 0,324 pW 0,66 uW

tableau 3-1: Puissance regue par un détecteur de taille 100 x 100 um?’ selon le hublot et

l'ouverture utilisés pour un corps noir a 100 °C.
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figure 3-9: Description d'une puce 1 cm x I cm du masque BOLOI.

figure 3-10: Description d'une puce I cm x 1 cm du masque BOLO?.

110



IIT -Caractéristiques électro-thermiques des lignes suspendues; confrontation du modele

thermique et des mesures.

1- Introduction.
Au chapitre 1, nous avons exprimé la sensibilité d'un bolométre polarisé¢ en courant en

fonction de la conductance thermique G et de la constante de temps de réponse T:
g = nl 9 dR

DC

Gll+wt? dT G-4)
Afin de définir une structure suspendue optimisée pour la détection, il est indispensable de
connaitre 1'évolution de ces deux grandeurs en fonction de la géométrie. Dans un premier
temps, nous avons étudié¢ des lignes suspendues a cause de leur géométrie simple. Les
équations de diffusion de la chaleur dans un solide nous ont permis d'exprimer G et T en
fonction des dimensions des ponts. Nous avons ensuite vérifié la validit¢ de chaque
expression en la confrontant aux résultats des mesures.

Ces mesures consistent essentiellement a étudier le comportement des ponts soumis a
un échauffement, de nature électrique (effet Joule) ou optique (diode laser). Le chauffage
¢lectrique nous a permis de déterminer la conductance thermique G, par mesure de 1'élévation
de température provoquée par le passage d'un courant continu Ipc. La puissance effectivement
regue par le pont est alors exactement connue, puisque égale a R x Inc?, contrairement au cas
optique ou I'absorption des films et la distribution de puissance dans le spot interviennent. De
facon complémentaire, puisque la puissance de la diode laser est localisée et peut éEtre
facilement modulée, nous l'avons utilisée pour mesurer la réponse optique en fonction de la
position du spot le long du pont et la bande passante. Bien que ce ne soit pas le but principal
de cette étude préliminaire, étant donnée la surface des ponts inadaptée a la détection, les

sensibilités optiques, NEP et détectivités de certains ponts ont été évalués.

2- Echantillons étudiés.

Nous avons commencé par des mesures sur des ponts de type GIR de largeur 10 um et
de longueurs 50, 100 et 150 um réalisés a partir du masque BOLO1 (figure 3-9). Différents
points du modele thermique ont pu étre vérifiés mais une erreur de conception majeure sur le
masque s'est révélée. En effet, la résistance mesurée entre V' et V- était la somme de la
résistance du motif et des lignes d'amenées. En conséquence, une imprécision trop grande sur

la valeur réelle de la résistance du motif nous a empéché de déterminer correctement la
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figure 3-11: Détail des prises de tension placées au ras des motifs dans le masque BOLO2

(exemple des ponts de largeur 10 um)

conductance thermique. Les mesures sur des ponts de largeurs 4, 6 et 8 um et de longueurs
100, 150 et 200 pm issus du masque corrigé BOLO2 (figure 3-10) compléte 1'é¢tude sur la
conductance thermique électrique et la bande passante. La figure 3-11 détaille la position des
prises de tension placées au ras des motifs dans le masque BOLO2. La résistance mesurée
entre V' et V™ est alors exactement celle du pont. Le courant est injecté par la borne I" du motif
choisi et sort par la borne commune I'. Un seul pont de type SIMOX, de largeur 10 pum et de
longueur 100 pm, issu de BOLOI, a été étudié.

Les températures critiques des échantillons étudiés étaient environ 84 K pour la série

BOLOL1 et 82 K pour la série BOLO2. Le pont SIMOX transite a 86 K environ.

3- Dépendance du signal optique avec la température.

La caractérisation d'un échantillon commence par la mesure de sa caractéristique R(T).
Cela est indispensable afin de déterminer les valeurs du thermometre dR / dT, qui permettront
de déduire 1'élévation de température a partir de la variation de résistance. Cette mesure est le
point critique de 1'é¢tude. En effet, la température est mesurée avec une sonde de température
classique, qui est beaucoup moins sensible que le bolometre en cours de test. La résistance du
détecteur peut changer du simple au double pendant que la température lue reste constante. I1
existe donc une incertitude sur la valeur exacte du facteur de conversion de AR en AT.

La figure 3-12 montre que la réponse optique évolue, a l'incertitude de mesure de

température pres, comme la dérivée de la résistance et confirme sa nature bolométrique. Pour
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figure 3-12: Evolution de dR / dT et de la réponse optique en fonction de la température pour

un pont 10 X 150 um’.

la suite de 1'é¢tude, nous nous placerons toujours a la température a laquelle la réponse optique

est maximale.

4 - Conductance thermique électrique.

a) Calcul selon le modele thermique dans le cas d'un chauffage uniforme.

D'aprés Carslaw & Jaeger [125], la forme générale de 1'équation de diffusion de la

chaleur dans un solide est:

f=—k =T (3-5)
ou f est le flux de chaleur et k la conductivité thermique du matériau. L'équation en fonction

du temps est:

oT
c— +0.f= 3-6
p P q (3-6)

ou p est la masse volumique, c est la chaleur spécifique du matériau et q est la densité de

chaleur par unité de volume déposée dans le matériau.

113



ﬁ s —_—

\ \ 4

\
) 0 +¢/2 %

figure 3-13: Structure considérée dans le calcul de la conductance thermique électrique.

Etudions 1'¢lévation de température provoquée par un chauffage uniforme (électrique
ou optique) sur I'ensemble d'un pont suspendu. La structure envisagée est représentée par une
bande de largeur w, de longueur & et d’épaisseur d thermallisée a ses extrémités a la
température T, (figure 3-13). A 1'équilibre, et en faisant 'hypothése adiabatique qu'il n'y a
aucune fuite latérale (la chaleur ne s'évacue que par les deux extrémités du pont, selon x),
I'équation (3-6) devient :

ﬂ =4 avec T =Ty pour x| = { /2, (3-7)
x> k
2

ey 6

La température le long du pont a donc un profil parabolique: T- T, = (g

2
L'élévation moyenne de température le long du pont (- ££/2< x <+{/2) est: AT = ?2[k (3-9)

Si on appelle P la puissance totale déposée dans le pont, on a P = q x £wd. La conductance

P
thermique G, définie par G = AT s'écrit:

12kwd
4

(en W/ K) (3-10)

Dans un premier temps, nous vérifierons la dépendance en w / £ par des mesures sur
des ponts de dimensions différentes, en considérant la tri-couche comme un seul matériau.
Une étude plus détaillée en fonction des matériaux sera faite au paragraphe 7 lors de la
comparaison avec un pont suspendu de type SIMOX. La cohérence de la valeur mesurée avec

celle attendue par application numérique de la formule (3-10) sera alors discutée.
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figure 3-14.: Températures initiale et finale lors de la mesure électrique de la conductance

thermique décrites sur le R(T) du pont 6 x 200 um’ (BOLO2).

b) Mesures sur les ponts GIR (BOLO2).

Nous avons mesuré la conductance thermique électrique G des ponts suspendus de
différentes largeurs et longueurs, issus du masque BOLO2. La procédure de mesure est la

suivante:

* la température initiale de 1'échantillon est choisie dans la transition résistive (figure 3-14).

¢ le passage d'un courant continu Ipc dans la structure apporte une puissance Rlpc* connue, et
provoque une ¢lévation de température AT donc de résistance AR.

* la valeur de la résistance est alors enregistrée pour différentes valeurs de courant, donc de

puissance.
* la mesure préalable du R(T) du motif nous donne la valeur de dR / dT dans le domaine de

résistance considéré et permet de déduire I'élévation de température AT correspondant a la

puissance re¢ue Rlpc’.
Les résultats de 1'évolution de AT en fonction de la puissance sont reportés sur la figure

3-15. On remarque tout de suite que les courbes ne sont pas lin€aires, et cela méme si I'on

s'attache a diviser chaque valeur de AR par la valeur de dR / dT mesurée a la température
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finale. Cela est une conséquence de l'incertitude sur la mesure du R(T). Pour contourner ce
probléme, la valeur de G a été déterminée comme l'inverse de la pente de chaque courbe dans
sa partie linéaire, c'est a dire a l'origine. Les résultats et les puissances considérées comme
limite de la zone linéaire sont reportés dans le tableau 3-2. L'écart a la lin€arité des courbes de
la figure 3-15-a) montre que la mesure a été faite a une température inférieure au maximum de
dR / dT; dans la figure 3-15-b), la courbe est incurvée dans le sens contraire, montrant que 1'on

avait dépassé le maximum.

Structure G mesurée dar (Q/K) Puissance considérée G 5 12
(W /K) dT dans le calcul (W)  dR/dT  w?
Pont 6 x 200 um? 5,6 108 586,4 1,23 10 1,06 107
Pont 4 x 100 um? 1,13 107 652,2 6,0 10° 1,08 107
Pont 6 x 150 um? 1,26 107 2293 1,66 107 3,4107
Pont 8 x 100 pm’ 2,2107 373 3,210 9,210®

tableau 3-2: Résultats des mesures de conductances électriques sur différents ponts

12kwd dR
et —.

£ dT

suspendus et comparaison des mesures normalisées d'apres la loi G =

12kwd
c) Verification de la loi G = T (3-10).

12kwd

On cherche maintenant a vérifier que les mesures suivent la loi G = (3-10),

. : t
c'est a dire que la valeur normalisée G x — est constante. Cependant, on ne mesure pas
w

: P . P dR dR
directement —— =G, mais —— =G /. Le résultat dépend alors du thermomeétre ——
AT AR dT dT

utilisé, qui est propre a chaque échantillon. Si dR / dT évolue strictement selon un facteur
géométrique d'un motif a l'autre, il n'influence pas le résultat. Mais cela n'est pas le cas et il

faut tenir compte de 1'écart entre le dR / dT mesuré et celui attendu d'apres les dimensions du

R w
motif, soit normaliser G en la divisant encore par %Q X e

mesuré

Les valeurs de G normalisées reportées dans la derniere colonne du tableau 3-2 et la

linéarité du tracé du rapport G / (dR / dT) en fonction de w?/ & sur la figure 3-16 montrent
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figure 3-16: Tracé du rapport G / (dR/dT) en fonction du rapport w’/ {~.

que l'accord est satisfaisant, excepté pour le pont 6 x 150 um?. Celui-ci était particulier
puisque ses propriétés supraconductrices étaient dégradées lors de cette mesure. Sa résistance

était beaucoup plus €levée que celle des autres ponts. Cela peut expliquer I'écart observé.
5- Sensibilité optique.

a) Calcul dans le cas d'un chauffage localisé sur une partie restreinte du
pont.

Afin de mieux comprendre le comportement électro-thermique des ponts, nous
allons maintenant évaluer quelle sera 1'¢lévation de température lorsqu'une partie restreinte du
pont seulement recoit la chaleur. C'est typiquement le cas d'un éclairage par un spot focalisé¢
de diode laser.

L'équation ( 3-7 ) reste valable. Seule la fonction q, densité de chaleur, sera différente.
Nous considérons un chauffage uniforme entre les deux abscisses x; et X, (figure 3-17). Le

probléme reste donc a une dimension, et est séparé en trois parties:

e de x; a x2(source de chaleur): T = _21)(2 +ox+f3

e de- if/ZéleIT:yX‘f'a

e dexxa+¥/2:T=ex+n
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-irh/2 X1 X2 0 +f/2

figure 3-17: Situation considérée lors d'un éclairage localisé a une partie restreinte du pont.

La condition T = Ty pour |x| = /2 restant valable, on obtient:

— q(X1 _Xz)
6 x fk

5

3
(x, +x, +x," = 1) (3-11)

Si P est la puissance totale déposée, on a cette fois P = q X wd % (x»-x,), soit
8kwdt
4x(x,x, %" +x,7) (3-12)
3

G=
{JZ

On peut chercher des variables plus faciles a utiliser pour la suite:

* L =largeur totale du spot lumineux (L =X, -X;)

N . _X1*tXp
e X = position moyenne du spot lumineux ( X = B )
La conductance thermique s'exprime alors:
_ 8kwd{
- L en W/K 3-13
3
b) Mesure du profil de réponse en fonction de la position du spot focalisé le
long du pont.

La forme du spot de la diode laser et sa position sur le pont sont visualisées par une
loupe binoculaire et une caméra CCD. Le spot n'a pas une forme circulaire idéale de diametre

25 um, mais allongée de largeur 25 um et de longueur 500 pm environ. Pour les mesures,
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figure 3-18: Réponses optiques de deux ponts GIR de largeur 10 um, et de longueurs 50 et
150 um selon la position du spot de largeur 25 um le long du pont et ajustements

paraboliques selon la formule (3-13).

nous avons disposé€ ce spot allongé perpendiculairement au pont, ce qui correspond a la
géométrie considérée en figure 3-17. Les réponses optiques mesurées a différentes positions X
du spot de la diode laser le long du pont (déterminée par les graduations d'une vis
micrométrique) sont reportées sur la figure 3-18. La formule (3-13) montre que la
conductance thermique du systéme est inversement proportionnelle a X2, La réponse optique
étant elle-méme inversement proportionnelle a G, on cherche a ajuster le profil mesuré avec

une parabole. L'accord est satisfaisant pour les deux ponts.

c) Sensibilité maximale mesurée avec le spot focalisé au centre des ponts.

Si nous déplagons maintenant ce spot dans la direction perpendiculaire au pont, nous
pouvons estimer la fraction de puissance effectivement regue par le rapport entre le signal
maximum et la somme des signaux en chaque point. Nous trouvons un rapport de 0,065 pour
les ponts de longueurs 50 et 150 um, et 0,06 pour le pont de longueur 100 um. Les sensibilités
maximales mesurées, avec le spot au centre des ponts et un courant de polarisation de 8,2 pA,
sont rassemblées dans le tableau 3-3. Nous avons pu vérifier que les sensibilités sont

multipliées par trois avec un courant de 24 pA.
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La sensibilit¢ du pont de longueur 150 um est plus élevée que celle des ponts de

longueurs 100 et 50 um. D'aprés la formule S = av = - e X de, les valeurs doivent
AP G/1+w’t? dT
suivre une loi en #* (puisque dR / dT et 1 / G sont proportionnels & ). Nous avons donc
reporté dans la derni¢re colonne chaque valeur de sensibilité divisée par la longueur du pont
au carré. L'accord, satisfaisant pour les ponts de longueurs 50 et 100 um, ne I'est plus pour le
pont 150 um. Ce probléme s'explique par l'incertitude sur l'évaluation de la fraction de
puissance recue par les ponts d'apres la forme du spot. Recherchant plus une étude qualitative
que quantitative, nous n'avons pas approfondi ces mesures. La sensibilit¢ des détecteurs

optimisé€s sera mesurée précisément par la suite sous irradiation d'un corps noir.

pont Température  Puissance recue Sensibilité S/ i
(K) (W) (V/W) (V.W'.um?)
10 x 50 um? 85 1,5107 107 42,8 107
10 x 100 um? 85,2 1,4 107 385 38,5107
10 x 150 um? 85 1,5 107 568 25,2107

tableau 3-3: Sensibilités maximales mesurées avec le spot centré et un courant de 8,2 uA,

evaluées sur les ponts de la série BOLOI.

6 - Bande passante.

a) Vérification de la loi T proportionnel a 2.
Nous avons rappelé au chapitre 1 que la sensibilité d'un bolométre polarisé en courant
s'écrit:

S :Lde

DC — (3-14)
GJl+w’t?> dT i

C : .
ouT :E est la constante de temps de réponse, avec C la capacité calorifique et G la

conductance thermique du bolométre. Dans un premier temps, nous simplifions a nouveau le

probléme en considérant la tri-couche comme un matériau unique. La capacité calorifique C
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figure 3-19: Réponses temporelles a un échelon de lumiere de deux ponts de largeur 10 um et

de longueurs 50 et 150 um’ (BOLOI) et leurs ajustements a des exponentielles décroissantes.

. , 12kwd .
s'écrit alors C = p x ¢ x £wd et d'aprés la formule (3-10): G = P on obtient:
p X C X ',f‘.l2
= 3-15
12k ( )

Nous chercherons alors a vérifier que le temps de réponse T est proportionnel a &2 et
indépendant de la largeur w. Nous étudierons la validité de la formule en fonction des

constantes thermodynamiques des matériaux lors de la comparaison avec le pont SIMOX au

paragraphe 7.
Si le bolomeétre est soumis a un échelon de lumiére (signal carré), sa réponse sera:
nxIye E‘ t @
S=———"xd-exp(—— 3-16
G xp(=) (3-16)

Sur la figure 3-19, nous avons reporté les réponses temporelles a un échelon de lumiére de
deux ponts de largeur 10 pm et de longueurs 50 et 150 um?®. Par ajustement a des
exponentielles décroissantes, nous mesurons des temps de réponse de 150 et 880 ps pour les

ponts de longueurs 50 et 150 um respectivement.
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figure 3-20: Fréquence de coupure en fonction de l'inverse de la longueur des ponts au carré.

La constante de temps peut également €tre mesurée par détermination de la fréquence

de coupure a -3 dB lors de l'excitation sinusoidale de la diode laser. Elle s'exprime en fonction

de f. par T = o Les fonctions de transfert de différents ponts ont été enregistrées sur un

analyseur de spectre HP3562A et sont reportées sur les figure 3-21 et figure 3-22. Les
résultats sont rassemblés dans le tableau 3-4.

Nous pouvons vérifier rapidement que les mesures en fréquences sont équivalentes
aux mesures temporelles des constantes de temps de réponse. Les fréquences de coupure a -3
dB des ponts 10 x 50 um?* et 10 x 150 pm?* sont 923 et 170 Hz. Les mesures temporelles
donnent 1061 et 180 Hz. Ces valeurs sont plus ¢élevées que celles mesurées sur les fonctions

de transfert mais restent cohérentes.

largeur / longueur 50 um 100 um 150 um 200 um
4 um 349 Hz 89 Hz
6 um 117 Hz 87 Hz
8 um 322 Hz
10 pm 923 Hz 253 Hz 170 Hz

tableau 3-4: Fréquences de coupure a -3 dB de ponts de différentes longueurs et largeurs.
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figure 3-21: Fonctions de transfert de trois ponts de largeur 10 um et de longueurs 50, 100 et
150 um (série BOLOI). Les niveaux des plateaux correspondent aux valeurs de sensibilités

reportées dans le tableau précédent.
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figure 3-22: Fonctions de transfert normalisées a 0 dB au plateau, mesurées sur des ponts de

largeurs 4, 6 ou 8 um et de longueurs 100, 150 ou 200 um (série BOLO2)
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Comme le montre la figure 3-20, la dépendance de la fréquence de coupure en 1/ &2,

C . . .
attendue d'aprés T = G’ est effectivement vérifiée pour chaque série de mesures. Nous avons

compar¢ les résultats série par série car les caractéristiques des ponts, notamment les
épaisseurs relatives de chaque couche l'une par rapport a l'autre, semblent étre différentes.
Cela modifie les valeurs de conductivité et de chaleur massique de l'empilement et fausse

ainsi la comparaison d'apres les facteurs géométriques. Seule la valeur 170 Hz mesurée sur le

pont 10 x 150 um? est un peu trop élevée. On s'attend plutdt a 105 Hz. La série de mesures sur
BOLO2 permet en plus de s'assurer que la fréquence de coupure est bien indépendante de la
largeur.

Remarque: influence de la réponse photovoltaique du silicium.

Sur ces fonctions de transfert mesurées de facon optique, nous remarquons une
remontée du signal dans les hautes fréquences, contraire a l'interprétation bolométrique. Cette
observation a été faite également par une équipe allemande [126]. Cela s'explique simplement
par la contribution du substrat de silicium qui absorbe la lumiére de la diode laser a 788 nm.
Nous mesurons en fait la tension aux bornes d'un systéme constitué¢ de la mise en parallele du
pont qui nous intéresse et d'un élément photovoltaique. Cette contribution du silicium est
négligeable a basse fréquence, puisque le signal bolométrique du pont est dominant, mais est
observée a partir de 1 kHz environ. Son amplitude dépend de la valeur de la résistance du pont
et donc de la température. Ce signal est nul lorsque le pont est supraconducteur puisqu'il est
alors court-circuité, et est plus important a la température ambiante. Il dépend également de la
surface de silicium éclairée. Lors de la série de mesures sur BOLO1, le spot était plus focalisé
que lors de la seconde. Nous observons effectivement la remontée de signal sur la figure 3-22

alors qu'elle n'existe pas sur la figure 3-21.

b) Mesures de la fréquence de coupure de fagon électrique.

La mesure de bande passante consiste a injecter une puissance sinusoidale dans le pont
et mesurer sa tension a la fréquence de modulation correspondante. Nous l'avons mesurée
jusqu'a présent de facon optique. Nous voulons comparer ces résultats a une mesure purement
thermique, c'est a dire électrique. Dans le cas optique, le probléme était facilité par I'utilisation
de la diode laser qui fournit directement une puissance alternative lorsqu'elle est modulée par

un courant sinusoidal. La mesure dans le cas électrique est moins facile a mettre en ceuvre
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Fonction de transfert translatée a 0 dB (dB)

Fonction de transfert translatée a 0 dB (dB)

figure 3-23: Comparaison des deux méthodes de mesures: optique et électrique, sur deux

pont de longueur 100 um et de largeur 4 um
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exemples de la série BOLO2.
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puisque la puissance alternative RI? n'est pas sinusoidale lorsque le courant est sinusoidal:
P = RI3 x cos? () (3-17)
Les variations de tension aux bornes du pont sont données par V = Rl X cos(wt) ou R varie

en fonction du chauffage selon R = Ry+ AR avec AR = aP (proportionnelle a la puissance); on
obtient finalement:

Vv =[R, +a((R, +AR) X I} x cos* ()| X1, % cos(t) (3-18)

Le terme qui correspond a la coupure du chauffage ¢électrique est donc le terme d'harmonique

trois AR x I;® x cos’(wx). Dans le cas du masque BOLOI, la résistance mesurée est la somme
des résistances du pont et des lignes d'amenées. Le terme d'harmonique trois est alors dominé
par la composante continue: Ry % I,* X cos’(txt), et la chute de tension aux bornes du pont due
a la coupure n'est pas mesurable. La mesure a été possible sur les échantillons de la série
BOLO?2 ou la tension est mesurée au ras des ponts.

Nous avons injecté un courant de valeur efficace 3,5 et 4,1 pA dans deux ponts de
longueur 100 pm et de largeurs 4 et 8 um respectivement. L'amplitude de la troisiéme
harmonique du signal aux bornes du pont est mesurée directement par un amplificateur a
détection synchrone. Nous avons ensuite reporté les résultats sur les spectres de réponses en
fréquence mesurés de fagon optique, a la fréquence double de la celle du courant injecté

puisqu'on se réfere a la fréquence de la puissance (figure 3-23). L'accord est alors satisfaisant.

c) Calcul de la fonction de transfert dans le cas d' un chauffage uniforme.
Nous considérons la structure définie a la figure 3-13. Nous avons déterminé par la
formule (3-8) que la température le long du pont lors d'un éclairage homogéne ou un

chauffage ¢lectrique a un profil parabolique. Le cas ou la température initiale est
22 2

T, (j -x%)/ 7 , c'est a dire ou le pont serait initialement uniformément chauffé, est traité a

la page 98 du Carslaw & Jaeger [125]. La formule suivante donne I'évolution de la

température en fonction du temps, a la position x:

_32xTO) & (-1° O k@2n+1)*m O 2n+ )T
CH R Z(2n+1)3 xExpB-ﬁthxcosgfg (3-19)

n=0

ou K= &est la diffusivité exprimée en m? / s; k la conductivité en W / (m x K), p la masse

volumique en kg / m® et ¢ la chaleur massique en J / (kg x K).
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figure 3-24: Comparaison entre mesures des fonctions de transfert normalisées en fréquence
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par la fréquence de coupure et calculs en fonction de x =

128



Calculons la valeur moyenne en intégrant selon x entre - £ /2 et+ { /2:
() 96 1 0 K(2n+1)° 10

o) Z Py e (3-20)

Le cas traité est le cas ou le pont est initialement chauffé et ou I'on arréte le chauffage au
temps t=0. Nous nous intéressons en fait au cas contraire, ou l'on applique le chauffage au

temps t=0. La réponse a un échelon homogene de puissance est donc:

SO =1 ﬁ 96 ¢ 0 k(2n+1)>m*td (3-21)

O=1"70 Z(2n+1) Exp H )
222

La transformée de Laplace de I'expression précédente, avec o = K(zn;l)]—[, est:

S _1_9%5 1 X ! 3-22
(S)_s Tl“nZO(Zn+1)4 s+a (3-22)
1
La fonction de transfert en fonction de s est H(s) = (( ) avec E(s) = T (transformée d'un
¢chelon u(t)). La réponse en fréquence s'exprime alors:
96 1 jw(a — jw
H(jo)=1-", x 1 (2 Jz) (3-23)
T =0(2n+ 1) w” +a
2
Soit en module et en posant x = wt :
KTC
0 |
U U
‘H( )‘2 El 96 1 y 1 B
X)) —U~ % 4
n n= (2n + 1) + 2 D’Z
0 0 +[(2n 1) g O
H 0 x, 0OH
(3-24)
0 7
[ [
+ E& S ! X b X ! B
4 2
™ S2n+1)°  x 211
[ 0 ® 1+ %Zn +1) H [
E 0 x, 0O E
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figure 3-25: Fonctions de transfert du pont 10 X 150 um?’ selon la position du spot, au centre

ou a une extrémite.

Pour chaque pont, la réponse en fréquence a été normalisée en abscisse par la

fréquence de coupure. Sur la figure 3-24, nous avons reporté le calcul de la fonction de

"2

w:[Z d'apres la formule (3-24). Lors des

transfert en fonction de la fréquence normalisée x =
K

mesures de la série BOLOI, le spot était plus focalis¢ que lors de la seconde. Cela peut
expliquer le 1éger écart observé, puisque le calcul est fait dans le cas d'un chauffage uniforme,
alors que l'accord est parfait pour la série BOLO2 avec le spot plus défocalisé. D'autre part, la

coupure a -3 dB a lieu lorsque x,, = 1, ce qui correspond a I'expression de T suivante:

1 pxcxi?
o ke o

Cc

Cette formule est similaire a la formule (3-15) et démontre ainsi a posteriori que le pont
suspendu peut étre assimilé a un systéme du premier ordre.

Vérifions rapidement de facon qualitative que la réponse est plus rapide (fréquence de
coupure plus élevée) lorsque le pont est éclairé sur une extrémité qu'a son centre (figure 3-25).
Cela s'explique intuitivement par le chemin plus court que la chaleur doit parcourir pour

s'évacuer.
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7 - Evaluation des performances d'un pont SIMOX.

a) Introduction.

Jusqu'a présent, notre étude a porté sur l'influence de la longueur et de la largeur des
ponts sur la conductance thermique et la constante de temps de réponse. La tri-couche était
considérée comme un matériau unique et nous avons €carté toute considération sur l'influence
des matériaux composant la membrane, le choix des matériaux et de leurs épaisseurs étant
fixé par I'épitaxie de 1'YBaCuO. Avec la technologie SIMOX, nous avons accés a une
composition de membrane différente. Les structures GIR et SIMOX ne différent que par la
présence d'une couche de silicium d'épaisseur 150 nm sous 1"'YBaCuO et les couches tampons
dans le cas SIMOX. Comme expos¢ dans le chapitre précédent, les problemes de collage
¢lectrostatique rencontrés en fin de gravure humide par HF ont limité le nombre d'échantillons
SIMOX réussis. Cependant, un pont suspendu de type SIMOX de largeur 10 um et de
longueur 100 um a pu étre entierement caractérisé. Nous comparerons ses performances a un
pont de dimensions identiques fabriqués par GIR et, dans les deux cas, nous chercherons a
relier valeurs mesurées et attendues d'aprés les conductivités thermiques et les chaleurs
spécifiques des matériaux [122].

Pour cette analyse, nous considérons les deux types de membranes décrites a la figure
3-26. Chaque couche est caractérisée par son épaisseur d;, sa conductivité thermique k;, sa
chaleur spécifique c; et sa masse volumique p;. Les valeurs concernant le matériau CeO, étant

proche de YSZ et son épaisseur étant faible, nous associons ces deux matériaux en considérant

fﬁ
Type GIR < >
W : YBaCuO
:YSZ + CeO,
Type SIMOX : YBaCuO
/ :YSZ + CeO,
: Si

figure 3-26: Description des deux types de membranes considérées.
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Epaisseu Conductivité Chaleur spécifique Masse volumique

r thermique ci (J.K'kgh oi (kg.m?)
di (nm) ki (WK‘ml)
1- YBaCuO (a,b) 40 9,112 18612 635012
2-YSZ (+CeO,) 80 1,202 12540 58500
3-Sitypen 150 500% 209¢ 2330?

tableau 3-5: Valeurs des parameétres considerés dans les calculs a 90 K d'apres:

@ Phelan [127]; ¥ Langlois [38] et ¥ Touloukian [128]

une épaisseur d'YSZ de 80 nm (somme de 70 nm et de 10 nm). Toutes les valeurs considérées
dans les calculs sont rassemblées dans le tableau 3-5. Nous faisons toujours I'hypothése que la
chaleur ne s'évacue que dans le sens de la longueur. Nous pouvons donc considérer, compte
tenu des valeurs des épaisseurs comparées a la longueur, qu'une section transverse du pont est

1sotherme.

b) Conductance thermique.

Par la formule (3-10), nous avions évalué¢ précédemment la conductance thermique

12k, wd,

d'une couche: G, = ~ . Puisqu'une section du pont est isotherme, la conductance de

'ensemble est constituée de la somme de la conductance de chaque couche:

12w
= ; ><Zkid,i (3'26)

G

L'application numérique donne 5,5 107 W / K pour le pont GIR et 9 10° W / K. Le rapport
Gsmox / Gorr vaut 167.

Les mesures sur le pont SIMOX ont été réalisées de la méme fagon que sur les ponts
de type GIR. La conductance thermique du pont SIMOX de largeur 10 um, de longueur 100
um est déterminée par l'inverse de la pente a l'origine de la caractéristique AT en fonction de
RI? (figure 3-27). Malheureusement, cette mesure a été réalisée sur des motifs du masque
BOLOI1 ou les prises de tension n'étaient pas encore placées au ras du pont. En conséquence,

nous ne pouvons donner qu'une estimation de la conductance thermique: 2 10° W / K.

G (W/K) pont GIR pont SIMOX rapport SIMOX/GIR
calculs 5,5.107 9.10° 164
mesures 1,2.107 2.10° 167

tableau 3-6: Comparaison des calculs et des mesures de conductances thermiques en W/ K.
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figure 3-27: Elévation de température en fonction de la puissance dans le cas du pont SIMOX
10 % 100 um?’.

Le tableau 3-6 rassemble les calculs et les mesures de conductance thermique pour les
deux ponts. La présence du silicium entraine une augmentation de conductance thermique de
167. La seconde constatation est que, dans les deux cas, la valeur mesurée est de 1'ordre de 4,5
fois plus grande que celle attendue. Cela indique que les valeurs de conductivité thermique
réelle des matériaux sont plus faibles que les valeurs considérées d'apres les références [38,
127, 128]; cela peut provenir de défauts dans les matériaux. Cette hypothése est assez
probable dans la mesure ou les films d"'YBaCuO et d'YSZ subissent des contraintes. De plus,
la couche supérieure de silicium du substrat SIMOX a de fortes chances d'étre dégradée
puisqu'elle a subit une implantation d'oxygene puis un recuit de recristallisation. L'écart entre
la mesure et les calculs étant du méme ordre de grandeur, les rapports calculés et mesurés
correspondent bien. Cela montre alors que, compte tenu de I'incertitude sur les mesures de G,
évaluées sur des motifs BOLOI, et sur les valeurs réelles de conductivité thermique des
matériaux utilisés, I'augmentation de conductance observée s'explique bien par I'écart relatif

entre la conductivité thermique d'une structure avec et sans silicium.
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figure 3-28: Comparaison de la fonction de transfert de ponts GIR et SIMOX de mémes

dimensions 10 % 100 um’.

c) Constante de temps de réponse T.

A partir de 'expression de la conductance thermique (formule 3-26) et puisque la
capacité calorifique de I'ensemble de la structure est la somme de la capacité calorifique de

chaque couche, la constante de temps de réponse s'écrit:

C Zpicidi

= X 3-27
G 12 ijdi ( )

L'application numérique donne 191 ps pour GIR et 2,2 ps pour SIMOX, et un rapport Tris /
Tsivox €gal a 87.

Les fonctions de transfert des ponts SIMOX et GIR de largeur 10 pm et de longueur
100 um sont reportées sur la méme figure 3-28. Les niveaux des plateaux correspondent aux
sensibilités mesurées pour un méme courant de polarisation de 8,2 pA. Nous mesurons alors
une fréquence de coupure de 19 kHz, correspondant a une constante de temps de 8 ps. Les

résultats sont rassemblés dans le tableau 3-7.
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calculs 191,9 2,0 97,4
mesures (spot focalis¢) 629 8,4 75
mesures ramenées a un 450 6 75

chauffage uniforme

tableau 3-7: Comparaison des calculs et des mesures de constantes de temps de réponse en

us

Les constantes de temps ont ét¢ mesurées sous irradiation d'un spot focalisé centré.
D'apres les formules (3-10) et (3-13) avec X =0 et L =25 um, la relation entre la conductance
G, mesurée par chauffage uniforme électrique et la conductance apparente G, intervenant
dans la mesure avec un spot focalisé est G = 1,4 x Go,.. Le calcul met en jeu la conductance
lors d'un chauffage uniforme. Pour relier la mesure de constante de temps aux calculs, il faut
donc diviser la mesure par 1,4 (T =Toy / 1,4). Comme dans le cas de la conductance thermique,
l'accord entre les rapports mesuré et calculé est satisfaisant. Cependant, chaque valeur calculée
est plus faible que la mesure, indiquant que la capacité calorifique réelle de la structure est
plus grande que celle calculée. En effet, les valeurs de masse volumique reportées dans le
tableau 3-5 pour YSZ et Si sont celles de ZrO- et Si non dopés. Il est donc probable que les

valeurs réelles des masses volumiques de YSZ et silicium dopé soit plus élevées.

d) Sensibilité optique et électrique
Au chapitre 1, nous avons défini les conditions d'emballement thermique dans le cas

d'une polarisation en courant:

dR
G-Ix—<0 3-28
dT (3-28)

Le courant ou se produit 'emballement thermique est donc:

I G
I = 3-29
emballement dR / dT ( )

Afin de comparer les sensibilités des deux structures, nous devons les polariser dans des

conditions identiques vis a vis de leur emballement thermique. Nous choisissons de polariser

chaque pont a un courant Io défini par Verghese [34] comme [, = J03x1 Dans le

emballement

tableau 3-8, nous avons reporté les valeurs de courant d'emballement que nous ne devrons pas
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dR / dT (Q /K) Iembal]ement IO = \/0793 X Iemballement

pont GIR 113,4 32,5 pA 17,8 pA
pont SIMOX 386,5 228 pA 125 pA
SIMOX/GIR 3,4 7,1 7,1

tableau 3-8: Courant d'emballement thermique et courant de polarisation préconisé par

Verghese [34].

dépasser, ainsi que le courant de polarisation I, permettant d'étudier chaque pont dans les
mémes conditions vis a vis de I'emballement thermique. A 8,2 pA, la sensibilité optique du
pont SIMOX, mesurée avec un spot focalisé au centre du pont est 28,8 V / W. Nous pouvons
donc déduire que la sensibilité du SIMOX a 200 pA vaut 702 V / W. Nous rappelons que
celle du GIR est 385 V/ W pour 8,2 pA.

I dR ,
= —x—— , nous pouvons évaluer

Par comparaison avec la sensibilit¢ €lectrique S, G 4T

l'absorption de chaque structure a A = 788 nm. De la méme fagon que pour les constantes de

temps de réponse, nous ramenons la mesure avec un spot focalisé a un chauffage uniforme par

G = 1,4 X Gg.. Et, puisque la sensibilité optique s'écrit:
I x dR
Selec = rI X =
G dT

opt

(3-30)

S
——" Elle est estimée a 13 % dans le cas SIMOX et

L'absorpti t égal rt 2
absorption N est égale au rappo 14%S

elec

3,5 % dans le cas GIR (a A = 788 nm). La valeur plus élevée obtenue dans le cas SIMOX est

due a la contribution du silicium dans l'absorption totale.

Sensibilité Sensibilité Sensibilité Sensibilité
optique a 8,2 uA  électrique a 8,2 pA  optique a Iy ¢lectrique a Iy

d'aprés G mesurée

pont GIR 385 V/W 7749V /W 836 V/W 16821 V/ W
pont SIMOX 288V /W 158,5V/W 439V /W 2416 V/ W
SIMOX/GIR 0,075 0,020 0,525 0,144

tableau 3-9: Résumé des sensibilités optiques et électriques.
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figure 3-29: Calculs de la transmission et de la réflexion des deux types de structures.

A partir de I'expression des coefficients de réflexion R et de transmission T d'un
champ ¢électromagnétique a l'interface de deux milieux d'indices différents, nous avons calculé
l'absorption A des deux types de structures (A = 100 - R - T). Nous avons utilisé un logiciel
écrit par Amal Chabli (LETI / DOPT / SCPM) et des fichiers d'indices optiques couvrant les
longueurs d'onde 0,25 a 0,85 um. Certains indices proviennent de mesures par ellipsométrie
réalisées par Frangois Bertin (LETI / DOPT / SCPM). Les résultats sont reportées a la figure
3-29. A 788 nm, nous calculons une absorption de 11% dans le cas GIR et 70 % dans le cas
SIMOX. L'écart entre les calculs et les mesures peut signifier que 1'on fait une erreur sur
l'estimation de la puissance regue de la diode laser, c'est a dire que l'on sous estime les
sensibilités optiques. D'autre part, si on mesure 3,5 % dans le cas GIR, on devrait mesurer
22,3 % dans le cas SIMOX, si on respecte le méme écart que celui calculé (11% comparé a 70
%). Toutes ces incohérences peuvent s'expliquer a nouveau par la différence entre 1'indice du
silicium considéré dans le calcul, et celui du SIMOX. Ces calculs confirment tout de méme le

fait que le silicium de la membrane SIMOX entraine une augmentation de I'absorption.
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e) Facteur de qualité Q.

La couche de silicium provoque une diminution du temps de réponse de 75, mais
¢galement une perte en sensibilité électrique de 6,9. Pour cette comparaison, les ponts sont
placés dans les mémes conditions vis a vis de leur emballement thermique, c'est a dire a un
courant de polarisation I. Afin de comparer les performances dans leur ensemble, nous
définissons un facteur de qualité Q, comme le produit de la sensibilité électrique par la bande

passante, soit:
I dR 1
0= (31

Si on considére le rapport du facteur de qualité du SIMOX par rapport a GIR, au courant de

polarisation [ s =1/0,3% , on obtient:

dR/dT

Qsivox — \/ Gor 9 dRgpox / dT x Tor (3-32)
Qo Gomox AR /AT Tgyox
soit,
Qsimox - dRgy0x / dT x |11+ k.d, % 1
Qe | dRgp /dT kd, +k,d, 1+ pseyds (3-33)

plcldl + p2c2d2

avec 1, 2 et 3 représentant YBaCuO, YSZ et Si comme décrit sur la figure 3-26.

L'application numérique donne 14 et la mesure 10,74. Il est intéressant de constater
que la présence de la couche de silicium apporte une amélioration globale des performances
d'un ordre de grandeur. En fait, la baisse de sensibilité attendue d'apres I'augmentation de G de
167 dans le cas SIMOX, est compensée en grande partie par le plus grand courant de
polarisation utilisable. Dans notre cas, la sensibilité ¢lectrique au courant I est réduite de 6,9
seulement, et la constante de temps de réponse est réduite d'un facteur 75.

La technologie SIMOX permet donc de réduire la constante de temps de réponse, en
fonction de 1'épaisseur de silicium, sans que la sensibilité soit réduite dans la méme
proportion. Cette propriété a ét¢ démontrée sur les caractéristiques électro-thermiques de la

structure SIMOX et est indépendante de la longueur d'onde incidente.

Conductance Constante de temps = Sensibilité électrique = Sensibilité optique a
thermique G de réponse T a200 pA 200 pA
210°W /K 8 us 3866 V/ W 702V /W

tableau 3-10: Résumé des caractéristiques du pont 10 % 100 um? SIMOX
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f) Considérations genérales sur le choix du troisieme matériau.

Tout notre travail sur les structures suspendues a pour origine la croissance des films
d'YBaCuO épitaxiés sur silicium. Nous considérons donc que les deux premiers matériaux,
YBaCuO et CeO, / YSZ, sont entierement déterminés par I'épitaxie des films. La seule liberté
que nous ayons dans la composition de la membrane est I'ajout d'un troisiéme matériau. Nous
pouvons alors définir des critéres de sélection basés sur ses propriétés thermodynamiques.
L'analyse de la formule (3-33) montre que les performances de la structure suspendue seront

meilleures si on ajoute un troisieme matériau de grande conductivité thermique ks et de petite

capacité calorifique pscs. Le matériau doit alors présenter un rapport ks / pscs le plus grand
possible. Le choix du matériau n'est pas illimité puisqu'il doit en premier lieu étre compatible
avec la technologie utilisée. Nous prenons trois exemples de matériaux: YSZ, SizNy4 et SiO,,
que nous avons envisagés dans la technologie KOH, exposée au chapitre 2. La troisiéme
couche se trouve alors au dessus de YBaCuO / CeO, / YSZ, mais l'analyse reste la méme. Les
rapports des facteurs de qualité calculés par la formule (3-33) pour une épaisseur de troisiéme
couche de 150 nm sont reportés dans le tableau 3-11. Le silicium est en effet un bon candidat
puisque c'est lui qui posseéde le rapport k / pc le plus élevé. L'ajout du silicium entraine une
amélioration du facteur de qualit¢ Q d'un ordre de grandeur, alors qu'on ne prévoit pas
d'amélioration considérable avec les autres matériaux. Cela nous indique, que des ponts
suspendus YBaCuO fabriqués par gravure KOH auraient des performances globalement
identiques a celles fabriquées par GIR, avec l'inconvénient d'une technologie plus compliquée.

Les technologies GIR et SIMOX sont donc les plus intéressantes.

3¢ couche k p c k/pc Q/Qar
(150 nm) (WXK'm") (kg.m?) (T kg'kgh (W.m2.J")

S1a90 K 500 2330 209 107 14,0
Si;Ns a 300 K 50 3440 836 1,74 107 1,5
Si0, 290 K 6 2650 229,9 9,8 10° 1,7
YSZ a90 K 1,2 5850 125.,4 1,6 10° 1,07

tableau 3-11: Propriétés thermodynamiques et rapport des facteurs de qualité pour chacun

des matériaux considéres.
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figure 3-30: Exemples de spectres de bruit mesurés, avec un courant de polarisation Ipc = 0

uA, sur deux ponts 10 x 100 um?, l'un de type GIR (bruit blanc = 1,4 nV / </ Hz ), l'autre de

type SIMOX (bruit blanc = 4,3 nV / /Hz ).

Ponts T R Inc bruit détecteur e, = /4k TR J e +e,
K Q@ ®A)  (av/ JHz) (nV / JHz) (nV / JHz)

10 x 50 pm? 85 101,9 0 1,0 0,69 -

10 x 100 pm? 852 244 0 1,07 1,07 -

10 x 150 pm? 84,7 369 0 1,3 1,31 -

6 x 200 pm’ 83,3 581,2 0,82 1,92 1,63 2

4 x 100 pm? 84,1 340 1,66 3,37 1,26 2,4

6 x 150 pm’ 79,6 1666 0 3,2 2,70 -

10 x 100pm’ 88,7 1275 0 4,2 2,50 -

SIMOX

tableau 3-12: Bruit blanc mesuré sur les ponts et comparaison au bruit de Johnson et de

phonons.
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8- Mesures du bruit.

Pour chacun des ponts GIR et SIMOX, le bruit a ét¢ mesuré sans modulation optique a
la sortie de l'amplificateur et ramené a l'entrée en divisant par le gain A de la chaine de
réception (A = 1000). Nous avons reporté sur la figure 3-30 deux exemples de spectre que
nous avons mesurés sur des ponts 10 x 100 um* de type GIR et SIMOX. Les spectres
comportent tous une zone de bruit en 1/ f, et une zone de bruit blanc au dela de 1 kHz. Nous
¢tudierons le bruit en 1 / f des méandres au paragraphe V; nous ne nous intéresserons ici qu'a
la nature du bruit blanc.

Le bruit mesuré en sortie de la chaine de réception est la somme quadratique du bruit

du détecteur et de la tension équivalente de bruit du préamplificateur (€umpi = 0,9 nV / ~Hz

). La densité spectrale de bruit blanc du détecteur est donc:

en détecteur = \/Wg - en ampli2 (3'34 )

Dans le tableau 3-12, nous avons reporté les mesures de bruit blanc des ponts, déduites

de la formule (3-34), que nous comparons aux deux sources de bruit a priori majoritaires:
« le bruit de Johnson: e,> =4k, TR
* le bruit de phonons: e,” =4k, T*GS?

e s : I dR . o\ T
ou S est la sensibilité¢ électrique: S :axﬁ. Les trois premicres mesures, réalisées a

courant nul sur des ponts de largeur 10 pm, s'expliquent parfaitement par la contribution du

bruit de Johnson. Le bruit mesuré sur le pont SIMOX et sur le pont 6 X 150 um?®, également a
courant nul, est plus ¢élevé que le bruit de résistance. Nous pouvons expliquer cela par une

dégradation de la qualité¢ du film, qui induit un bruit excédentaire. Dans les deux cas de

courant non nul, nous avons reporté le calcul de la somme quadratique ./e,* +¢,” , les deux

sources de bruit étant statistiquement indépendantes. Calculs et mesures sont en accord sur le

pont 6 x 200 pm?, alors qu'ils ne le sont pas sur le pont 4 x 100 pm?.
En conclusion, le bruit mesuré s'explique par les contributions des bruits de Johnson et

de phonons, souvent additionnés d'un bruit excédentaire li¢ a la qualité du film d'YBaCuO.
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9- Résumé des performances optiques: sensibilité, NEP et détectivité.

D'aprés les mesures de bruit précédentes, nous pouvons déduire les NEP optiques et
détectivités des ponts dont on a mesuré la sensibilit¢ (BOLOI1). Le bruit est mesuré a une
fréquence juste inférieure a la fréquence de coupure. La détectivit¢ D* est calculée en
considérant une surface éclairée circulaire de diametre 25 pum. La mesure de ces
caractéristiques ne faisaient pas partie des objectifs de cette étude préliminaire sur les ponts.

Nous les reportons pour avoir déja une idée des performances que I'on pourra atteindre avec

des détecteurs de géométrie optimisée. Les valeurs D* / /T sont néanmoins au niveau des
meilleurs résultats publiés sur les bolometres supraconducteurs (chapitre 1). Tous les résultats

sont comparés a la littérature au paragraphe VI de ce chapitre.

Ponts Constante Sensibilité Bruit NEP optique  Détectivité¢  D*/. /¢
de temps  optique D*

T (us) V/W nV / JHz pW//Hz cm/Hz/W cm/J

10 x 50 pm? 172 321 1,7 53 4,710° 3,6 10"
a24,6 pA  a900 Hz a 900 Hz a 900 Hz

10 X 100 pm? 629 1155 2,8 2.4 1,0 10° 4,010"
a24,6 pA  a240 Hz a 240 Hz a240 Hz

10 x 150 um? 936 1704 3 1,8 1,4 10° 4,6 10"
a24,6 pA  a200 Hz a 200 Hz a200 Hz

10 X 100 pm? 8,4 702 11 17 1,510° 5,210"
SIMOX a 200 pA alkHz alkHz a1l kHz

tableau 3-13: Résumé des performances en détection a 788 nm des ponts de la série BOLOI.

10 - Conclusion sur 1'étude des ponts suspendus.

La confrontation systématique des mesures aux calculs selon le modele thermique a
montré la validité des expressions de conductance thermique (3-10) et (3-13), et de bande
passante (3-15) et (3-24). D'autre part, et a condition qu'on ne dépasse pas le courant
d'emballement thermique, les ponts se sont montrés robustes et stables dans le temps. Tous
ces résultats sont satisfaisants et nous permettent d'envisager la fabrication d'un détecteur de

géométrie optimisée.
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IV -Mesures en polarisation en tension.
1- Etude de I'emballement thermique.

a) Principe de la polarisation en tension.

Jusqu'a présent, nous avons travaillé a courant constant loin des conditions
d'emballement thermique. A tension constante, les risques d'emballement thermique sont
écartés. En effet, la puissance électrique s'écrit en fonction de la tension: P = V? / R. Ainsi,
lorsque la température (donc la résistance) augmente, la puissance dissipée diminue. Cette
propriété nous permet d'é¢tudier les conditions d'emballement thermique des structures
suspendues sans les détruire.

D'apres le schéma électrique de la figure 3-31, on peut écrire lorsque le systeme est
bouclé et sans emballement thermique:

V=A% Voo (3-35)
v = Rl X i0 + Vpolar

0 3-36
OV =(R; +R;,) Xig + Vg (3-30)
On en déduit:
R R;+R )
\ :_RTxAxvpont +1RIZX Violar = Rj X1 (3-37)

La polarisation en tension est réalisée de fagon active par injection d'un courant qui dépend de

la différence entre la consigne Vporar €t 1a tension du dispositif Vpont -

Vpont

Vs

i

figure 3-31: Schéma électrique du systeme de polarisation en tension.

143



4000
3500 - , :
3000 * { *
2500 | | i
2000 | f
1500 f f

1000 :

o |

. | . | . | .
0 100 200 300 400 500

figure 3-32: Caractéristiques I-V d'un pont suspendu 10 X 50 um’ enregistrées en
polarisation en tension aux températures (de 1 a 9): 79,8, 80,2; 80,7, 81,2; 81,9; 82,7, 83,8;
84,2; 84,7 K.

b) Cas de l'emballement thermique.

L'emballement thermique traduit la situation ou la conductance thermique n'est plus
assez grande pour évacuer la puissance apportée dans le bolométre. Cela se traduit par un
échauffement donc une augmentation de résistance. La tension aux bornes du dispositif
augmente plus que la consigne ne 1'impose, et devient égale a Vpone + Vemb. On peut exprimer

le courant icmp de contre-réaction traversant le pont, lorsque l'emballement se produit, en

fonction du courant isas dans le cas sans emballement, en introduisant Vpont + Vemb dans

l'expression précédente:
R,
—= XAXV -
R, +R, b (3-38)

lemb = lsans ~
La contre-réaction active du systéme de polarisation réagit donc en envoyant moins de courant
dans le pont, ce qui se traduit sur les caractéristiques I-V par l'apparition d'une branche de
résistance négative. Deux exemples de caractéristiques [-V de structures suspendues,

enregistrées en polarisation en tension a différentes températures, sont reportés sur les figure

3-32 et figure 3-33.
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figure 3-33: Caractéristiques I-V d'un méandre a 5 brins de largeur de pistes 10 um
enregistrées en polarisation en tension aux températures (de 1 a 13): 79,9; 80,2; 80,6, 81,2;
81,6, 82,1, 82,6, 83,0; 83,1, 83,2; 83,3, 83,4; 83,45, 83,5, 83,55 K. Les courbes 9 a 13 sont

reproduites dans l'encadré.

Sur la figure 3-33, les points de rebroussement ont une valeur constante en tension
jusqu'a 82,7 K, et cette valeur augmente ensuite brutalement. Cela indique que le film
d'YBaCuO transite vers 1'état normal. La conductance thermique reste la méme, et pour un
méme ¢échauffement, 1'augmentation de résistance est plus importante qu'auparavant. Le point
de rebroussement permet de déterminer la conductance thermique si on connait précisément le

R(T) (voir paragraphe d).

c) Interprétation qualitative des caractéristiques I-V.

La forme des caractéristiques I-V obtenues s'explique par I'échauffement qui se
produit dans la structure suspendue. Nous pouvons alors exprimer la tension et le courant en

fonction de la température pour tracer une caractéristique I-V paramétrée. Si on se place a

1'équilibre thermique, ona: G (T-Tp) =P =V x I =V?/R puisque la consigne est la

tension, soit V = /JR xGx(T-Tp) .
Si, pour l'exemple, on admet que la résistance R dépend de la température, de fagon

quadratique: R = A + B x T% on peut construire alors une caractéristique I-V en calculant a
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chaque température T les valeurs de V = J (A+Bx TZ) xGx(T-T,) et =V /(A+B1T?)

respectivement. Nous avons tracé sur la figure 3-34 une courbe calculée en choisissant des

constantes de fagon arbitraire. Sa forme correspond bien aux I-V expérimentales.

00 02 04 06 08 10 12

figure 3-34.: Caractéristiques I-V calculées selon les formules paramétrées selon T, ou les

constantes sont choisies arbitrairement.

d) Extraction de la conductance thermique des caracteristiques I-V.

Cette étude a été réalisée par Pierre Langlois au GREYC (ISMRA Caen). La position
du point de rebroussement observé sur les caractéristiques I-V doit permettre de déduire la
conductance thermique de la structure. Pour cela, il faut modéliser la caractéristique R(T) de
la structure. Malheureusement, les courbes I-V reportées précédemment ont été enregistrées
sur des motifs issus du masque BOLOI1. L'interprétation quantitative des courbes est donc
faussée par l'existence de la résistance des lignes d'amenée en série avec la résistance de la
structure. Nous obtenons une conductance thermique G de 0,5 107 W / K pour un pont 10 x
100 um? et de 0,9 107 W / K pour un pont 10 x 50 um?. Les résultats évoluent bien dans le
sens de diminuer G quand la longueur augmente, mais les valeurs sont environ un ordre de
grandeur plus faible que celles mesurées par échauffement électrique sur des ponts issus de
BOLO?2. La seule fagon de conclure sur la validité de la méthode serait de refaire des mesures

de caractéristiques I-V sur des ponts de type BOLO?2.
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2- Effet de I'irradiation infrarouge.

Nous reportons des mesures sous irradiation infrarouge réalisées sur un méandre 7
brins de largeur de piste 10 um. Nous avons utilisé un autre corps noir que celui décrit au
paragraphe 2. A la température 900 °C, la puissance regue par le méandre 7 brins dans toutes

les longueurs d'onde est environ 1 pW.

a) 1-V sous irradiation continue et modulée.

Les caractéristiques I-V du méandre ont été enregistrées a la température 80 K pour
différentes puissances d'irradiation infrarouge (figure 3-35). Depuis une irradiation nulle,
obtenue en positionnant un bain d'azote liquide devant le hublot du cryostat, jusqu'a
l'irradiation issue du corps noir, nous observons une réduction du courant critique, qui traduit

un simple échauffement.
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figure 3-35: Caractéristiques I-V d'un méandre 7 brins de largeur de piste 10 um a 80 K sous
différentes valeurs de puissances infrarouges (de 1 a 7): nulle (bain d'azote liquide),

température ambiante, main, corps noir: fermé, 0,25 uW, 0,5 uW et 1 uWw.
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figure 3-36: Caractéristiques I-V d'un méandre 7 brins de largeur de pistes 10 um a 80 K

dans le noir (trace continue) et sous irradiation infrarouge modulée a 2 Hz

40

AN i

0 ™\ 1

I

20 - T~

Réponse en courant (LA)

15

‘ \ ‘ \ ‘ \ ‘ \ ‘
0 100 200 300 400 500
Tension de polarisation (LV)

figure 3-37: Réponse en courant d'un méandre 7 brins de largeur de piste 10 um a 80 K sous

irradiation infrarouge (1 uW), en fonction de la tension de polarisation.
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Sur la figure 3-36, nous avons reporté la caractéristique -V du méandre sous
irradiation infrarouge modulée a quelques Hz, en comparaison avec la caractéristique sous
irradiation nulle. La valeur moyenne est décalée montrant I'élévation de la puissance continue
moyenne. Nous avons reporté 1'amplitude de la réponse infrarouge en fonction de la tension de
polarisation sur la figure 3-37. Comme nous pouvons également le remarquer sur la

caractéristique [-V modulée, elle est maximale au point de rebroussement, environ 75 puV.

b) Caractéristiques I-V hystérétiques
Sur un méandre 7 brins provenant du méme substrat que celui testé précédemment,
nous avons ¢galement enregistré les caractéristiques I-V sous irradiation infrarouge continue
(figure 3-38). Ces mesures ont été réalisées a une température plus basse que précédemment
(78 K). Nous constatons I'existence d'un hystérésis sur les trois caractéristiques. Il n'y a pas de
point de rebroussement continu comme précédemment, mais un saut brutal de la branche a
résistance positive a la branche a résistance négative. Cela peut s'expliquer par le passage de

I'état mixte normal-supra a 1'état normal.
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figure 3-38: Caractéristiques I-V hystérétiques d'un méandre 7 brins de largeur de piste
10 um sous trois puissances infrarouges (del a 3): un quart, moitié et

pleine puissance 1uW, a 78 K.
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figure 3-39: Réponses en courant du méandre 7 brins de largeur de piste 10 um sous
irradiation infrarouge (1 uW) pour différentes valeurs de tension de polarisation, de 44 uV a

50 uV a 78K et traversée de I'hystérésis.

L'effet de l'irradiation infrarouge sur les caractéristiques I-V est différent sur chacune
des deux branches. Le retour, sur la branche négative, se produit toujours a la méme tension.
Au contraire, la position du saut brutal sur le parcours aller traduit bien les différentes valeurs

de puissance recue

Les réponses infrarouges en fonction du temps sont reportées sur la figure 3-39 pour
différentes valeurs de tension de polarisation. La courbe 1 est mesurée sur la branche de
résistance positive, pour une tension de 44 pV (courbe 1). Nous avons ensuite augmenté
progressivement la tension de polarisation de facon a ce que l'apport de puissance par
l'irradiation fasse basculer sur la branche négative et que l'arrét de l'irradiation permette le
retour sur la branche positive (courbe 4). Dans le cas des courbes 2 et 3, 1'apport de puissance
n'est pas encore suffisant pour passer d'une branche a l'autre. La courbe 5 montre la réponse
obtenue lors d'une polarisation sur la branche négative avant l'apport de puissance. Les
niveaux continus traduisent le saut en tension que nous observons sur les caractéristiques I-V.
Le phénomeéne que nous venons de décrire est intéressant, mais il semble difficile de 1'utiliser

pour fabriquer un détecteur en raison de la nature extrémement non lin€aire de la réponse. De
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plus, le passage d'une branche a l'autre se produit a des tensions différentes selon la

température. Cela imposerait une régulation de température précise.

3- Sensibilités en courant

La réponse infrarouge du méandre a 80 K en fonction du temps est reportée sur la
figure 3-40 a la fréquence 100 Hz et a la tension de polarisation 75 nV. Nous en déduisons la
sensibilité en courant maximale: 400 A / W. Il est difficile de comparer cette valeur avec les
mesures directes en polarisation en courant. Sur un micropont non découplé, ou I'emballement
n'apparait pas, il faut simplement multiplier le résultat en A / W par la résistance dynamique
au point de polarisation pour obtenir la sensibilité en tension. Notre cas est particulier, puisque
la résistance au point de fonctionnement est infinie ou négative. Cela nous a empéché

¢galement de faire des mesures de bruit, et donc de déduire NEP et détectivité.

50

Réponse en courant (LA)

10 ‘ | ‘ | ‘ \ ‘ |
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figure 3-40.: Réponse en courant d'un méandre 7 brins de largeur de piste 10 um sous

irradiation infrarouge (1 uW), pour une tension de polarisation de 75 uV et a 80 K.
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L'effet de l'irradiation infrarouge sur les caractéristiques I-V est différent sur chacune
des deux branches. Le retour, sur la branche négative, se produit toujours a la méme tension.
Au contraire, la position du saut brutal sur le parcours aller traduit bien les différentes valeurs
de puissance regue. Le modulateur mécanique utilisé lors de ces mesures est limité¢ a 200 Hz.
A cette fréquence, 1'amplitude de la réponse n'a pas encore diminué mais le signal commence
a s'arrondir. La fréquence de coupure peut donc étre estimée entre 200 et 300 Hz, ce qui

rejoint les mesures en polarisation en courant.
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V -Etude d'un démonstrateur de détecteur optimisé de surface 100 x 100 pm’.

1- Introduction.

L'étude sur les ponts a montré qu'avec un minimum de précautions, notamment pour
ne pas dépasser le courant d'emballement thermique, les structures sont mécaniquement et
¢lectriquement assez robustes pour la réalisation de bons détecteurs. Les applications en
détection infrarouge demandent des surfaces actives assez larges, principalement pour éviter

les problémes de diffraction. Nous avons choisi de travailler sur 1'optimisation d'un pixel de

taille £ x &, avec £ = 100 um, dimension standard des pixels utilisés dans l'infrarouge.
Cependant, nos techniques de fabrication ne permettent pas la fabrication d'une membrane
suspendue de cette dimension. La solution simple que nous avons adoptée pour occuper une
surface carrée est de former un serpentin ou méandre.

Dans un premier temps, nous exprimons les principales caractéristiques du méandre, la
résistance, la conductance thermique et la capacité calorifique, en fonction des caractéristiques
des ponts suspendus. Nous étudions ensuite l'influence des parameétres géométriques sur les
performances en détection bolométrique. Pour cela, nous avons considéré le rendement
optique du pixel, mais, bien que ce soit un parametre fondamental pour les performances du
détecteur, nous n'avons pas cherché a optimiser 1'absorption de la structure. Nous avons
surtout travaillé sur les caractéristiques géométriques car l'absorption est un point que l'on
peut facilement améliorer en ajoutant une couche absorbante adaptée a la longueur d'onde a
détecter.

Enfin, les performances en détection infrarouge du détecteur optimisé ont été

caractérisées de la fagon suivante:

1. mesure de la caractéristique de résistance en fonction de la température et donc de la valeur

R o . . -
du thermometre aT et détermination de la meilleure température de travail.

2. détermination de la conductance électrique G par mesure de I'échauffement provoqué par le
passage d'un courant dans la structure.

3. mesure de la sensibilité¢ en V/ W (sous irradiation du corps noir).

4. mesure de la bande passante (sous irradiation de la diode laser).

5. mesure du bruit.
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tension

100 pm

Substrat

b)
figure 3-41: Schéma des pixels de taille 100 % 100 um’ .
a) vue du dessus; b) vue en coupe au niveau repéré A.
2- Définition de la géométrie du détecteur de surface 100 x 100 pm®.
a) Contraintes technologiques.

Les détecteurs sont fabriqués par la technologie GIR, qui est la seule suffisamment
bien maitrisée. Nous avons donc écarté toute considération sur le choix des matériaux et de
leurs épaisseurs dans I'optimisation de nos détecteurs, ce point ayant été abordé au paragraphe
II-7-f de ce chapitre. Nous avons vu dans le chapitre 2 que des serpentins enti¢rement
suspendus et connectés au substrat uniquement a ses deux extrémités ne sont pas assez rigides
a cause de contraintes dans les films. Pour former un méandre, nous avons donc choisi de
mettre en série n ponts suspendus de longueur ¥ = 100 um et de largeur w (avec n x w < ),

reliés au substrat a chaque extrémité (figure 3-41). Cette disposition est robuste et avantageuse
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d'un point de vue électrique puisque la réponse totale est la somme des réponses de chaque
pont. Deux exemples de méandres réalisés sont représentés sur les figure 3-42 et figure 3-44
des pages suivantes. Les figure 3-43 et figure 3-45 détaillent les extrémités des brins et
montrent leur connexion au substrat de silicium.

Les caractéristiques thermiques du serpentin peuvent s'exprimer en fonction de celles
de chacun de ses brins, puisque chacun des brins est thermallisé a ses extrémités. L'élévation
de température globale est AT = AR / (dR/dT). Si chaque brin j est identique, AR = n X AR; et
dR /dT =n x (dR / dT);, d'ou AT = AT;. De plus, la puissance totale P est n fois la puissance
regue par un brin P;, qu'elle soit de nature électrique P = RI’= (n X R)) x I?, ou optique puisque
la puissance est proportionnelle a la surface. La conductance thermique G du serpentin est
alors n fois celle d'un brin. La capacité calorifique C de I'ensemble étant proportionnelle au

volume, I'ensemble des caractéristiques du méandre se résume par:

DR s =nxR.

l:l méandre j

I:Gméandre =nX G] (3-39)
=nX Cj

méandre

ou n est le nombre de brins suspendus. Le temps de réponse d'un méandre thermallis¢ aux
extrémités de chaque brin est donc identique a celui d'un brin isolé:
Cc nxC,
T == =

A - = =T.
méandre G n X (}-| j

(3-40)

avec Cj et T; capacité calorifique et temps de réponse d'un brin.

b) Sensibilité statique Sy.

Nous considérons la sensibilité statique So au courant Iy défini a la page 135, qui

permet d'étudier chaque structure dans les mémes conditions vis a vis de l'emballement

G
thermique. On rappelle que:1, = @ X || dR/dT ° et on notera par la suite p = ./0,3. La

dR/dT
sensibilité statique Sy d'un pont suspendu s'écrit: S = i x \ (/}, soit, d'apres la formule

(3-26):

S o £ dr, /dT
.= X
Ohrin T \ 12d, x ¥ k,d, (3-41)
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18uUmM

figure 3-42: Photographie au microscope électronique a balayage d'un méandre constitué de
17 brins de largeur 4 um mis en série. Les zones blanches sont suspendues et les zones plus

grises aux extrémités des ponts sont liées au silicium.

figure 3-43: Détail des extrémités du méandre représenté en figure 3-42, montrant les

extréemités des ponts connectées au substrat de silicium.
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ou p=./03, r etd; sont la résistivité et 1'épaisseur du film d"YBaCuO, et l'indice i1 désigne

chaque matériau constituant la membrane. La sensibilit¢ optique du méandre s'exprime

facilement en fonction de sa sensibilité €électrique:

APres;ue AV
x = r] X F X Sélectrique (3'42)

incidente regue

Sméandre = AP

ou N est le coefficient d'absorption et F le facteur de remplissage. Celui est défini comme le

rapport de la surface effective du détecteur sur la surface 100 x 100 pm? idéale:

Pewe _nxwl nxw

f?z - ) f:"

F= (3-43)

incidente
A partir des équations (3-39), (3-42) et (3-43), et si l'absorption n'est pas considérée, la
sensibilité statique du méandre au courant I, s'écrit donc:

dr, /dT
1112d, x 3 k,d, (3-44)

SOméandre = F X SObrin =nXx u X

c) Bruit.

Les trois premiers termes de 1'équation (1-8) constituent les principales contributions
au bruit du bolometre. Le bruit de phonons e,» au courant de polarisation Iy et le bruit de

Johnson e,y s'écrivent:
£ dr

enpz :4kBT2G x Sg :4kBT2 % uz 8 nwid] g diT (3-45)

e, =4k, Txn——xr, (3-46)
1
ou 1 et d sont la résistivit¢ et lI'épaisseur du film d'YBaCuO. Le rapport

€, :u2 x T x dr, /dT

2
nJ I.l

ne dépend que de la qualité¢ du film. D'aprés nos mesures a 85 K, il
e

est compris entre 20 et 120, ce qui montre que le bruit de Johnson est négligeable par rapport
. dr, . , )
au bruit de phonons. De plus, le rapport aT d, a 85 K est mesuré¢ entre 15 et 20, ce qui

- t . . .
donne enl,2 =2 107" xnx— [V?/ Hz] d'aprés l'équation (3-45). Cette derniére valeur doit

maintenant étre comparée avec le trés bas niveau de bruit de notre amplificateur: e = 8 10"

V? / Hz, qui montre que méme dans le cas extréme oun = 1 et { = w, le bruit de phonons peut
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1GUM 7.2KU SED 1406,96 i
1aUM o
figure 3-44.: Photographie au microscope électronique a balayage d'un méandre constitué de

12 brins de largeur 6 um mis en série. Les zones blanches sont suspendues et les zones plus

grises aux extrémités des ponts sont liées au silicium.

SED 1486/9¢

figure 3-45: Détail des extrémités du méandre représenté en figure 3-44, montrant les

extrémités des ponts connectées au substrat de silicium.
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étre considéré comme la principale source de bruit du bolomeétre. Le NEP du méandre s'écrit

donc:

\/4kB'I'2 Xnx Gbrin ."? 2
NEP ., = = |—x 48k.T?* x Y k.d. 3-47
méandre F \ nw N/ B Z i ( )

La surface de détection du pixel étant £ x &, la détectivité spécifique D* est:
D* = ATxL A/ nwf
NEPméandre \/48kBT2 x Z kidi (3-48)

ou l'indice i désigne chaque couche constituant la membrane, n est le nombre de lignes, et ¢,

w, d sont les dimensions de chaque brin.

d) Discussion.

Les équations (3-44), (3-47) et (3-48) peuvent nous apporter les premicres
informations concernant l'optimisation des performances statiques d'un bolometre. Cependant
il est indispensable de considérer en méme temps la constante de temps, puisque
l'optimisation de 1'un affecte 'autre. Il est alors intéressant de déterminer un paramétre qui
combine a la fois la détectivité et la constante de temps. Considérons les deux expressions
suivantes:

D* nw/{

Jt \/4kBT2 xS ped, (3-49)

3x ) k.d.
D* nw Z s

T S ped, x [k, T

La dépendance des performances bolométriques du méandre en fonction des dimensions peut

(3-50)

se résumer de la fagon suivante:

O
[5, =nXxa,
= 1
NEP = — xa
0 JE
%D*:-,,ffx/\an3 (3-51)
EJ.D—*—lx Fxa
ot ¢ !
%k
gDi:/ﬁxas
O/t
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largeur de pistes nombre de pistes
4 um 17
6 um 12
8 um 10
10 um 8

tableau 3-14: résumé des dimensions considérées.

largeur des pistes 6 um

largeur des pistes 4 um

largeur des pistes 8 um largeur des pistes 10 um
figure 3-46.: Photographies au microscope optique des pixels étudiés.

Les zones claires sont suspendues et les zones foncées sont liées au substrat .
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ou O a Os désignent des constantes. Tout d'abord, pour optimiser la sensibilité du capteur, il
faut augmenter le nombre de brins n du méandre, cela indépendamment de la longueur et de la
largeur des pistes. Ensuite, le critére commun a chaque paramétre est la maximisation du
facteur de remplissage F. De plus, une grande détectivité nécessiterait une plus grande
longueur de brins, mais conduirait alors a une diminution de D* / 1. Dans chaque application,
l'utilisateur devra définir quel parameétre, entre les caractéristiques statiques (sensibilité, NEP

ou détectivité) et la constante de temps T doit étre optimisé.

Pour notre part, nous avons choisi £ = 100 um, pour obtenir une surface de détection
satisfaisante pour l'infrarouge. Nous déduisons des équations précédentes que la configuration
optimale est obtenue pour F = 1. Une membrane suspendue de surface 100 x 100 pm?
satisferait cette condition. Pour des raisons technologiques, l'intervalle entre deux lignes du
méandre est prise égale a 2 um, dimension la plus petite de fagcon a étre dans des conditions
confortables pour la lithographie. L'expérience a montré que des ponts de longueur 100 um et
de largeurs de 4 um a 10 um sont parfaitement envisageables et viables. Nous étudierons donc
des pixels, de largeurs de pistes de 4, 6, 8 et 10 um, ayant 17, 12, 10 et 8 brins respectivement
(tableau 3-14 et figure 3-46). Nous n'avons caractérisé completement en détection infrarouge
que les méandres de largeur de pistes 4 et 6 um. Malheureusement, la qualité¢ du film de

'échantillon 6 pm étant moins bonne que celle de I'échantillon 4 um, nous n'avons pas pu
vérifier expérimentalement la dépendance en -/F . Comparé a la géométrie optimale (F = 1),

le méandre 4 pm présente une perte en D* égale a (1 -./F ), soit 17,5 %. Un méandre 10 pm,

présenterait une perte de 10,5 % seulement.

3- Mesure de la conductance thermique électrique.

Nous avons mesuré la conductance thermique de la méme facon que pour les ponts,
par détermination de l'inverse de la pente a l'origine (figure 3-47 et tableau 3-15). Au
paragraphe précédent, nous avons établi que la conductance d'un méandre de n brins doit étre
¢gale a n fois la conductance d'un brin. Cela est vrai a condition que la valeur du thermometre
dR / dT du méandre soit strictement n fois la valeur de dR / dT d'un brin. La conductance que

nous
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figure 3-47: Elévation de température par chauffage électrique,; détermination de la

conductance thermique de chaque méandre.

Largeur de pistes

du méandre

4 um
6 um
8 um
10 pm

Valeur mesurée

sur le méandre
G

(W /K)
6,17 107
1,53 10°
7,4 107
7.107

Conductance
d'un brin G;
Gpont X 100 / 105
(W/K)
1,08 107

2,1 107

Valeur attendue

X dR/ dTméandre
dR/dTy

(W/K)
1,0 10°

1,7 10°

tableau 3-15: Résultats des mesures de conductance thermique sur les 4 méandres de taille

100 x 100 um? et comparaison a la valeur attendue d'aprés la conductance d'un brin da

1=83,7K
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dR/ dTméandre

m , pour tenir

attendons est alors G = n X Gy, multipliée par le facteur correctif

compte de 1'écart entre dR / dT mesurée sur le méandre et celui attendu d'apres la géométrie.
Nous avons reporté ce calcul a la derniere colonne du tableau 3-15. Ils utilisent les mesures
réalisées sur les ponts de longueur 100 um et de largeur 4 et 8 um du paragraphe précédent,
qu'il faut ramener a la longueur réelle d'un brin d'un méandre 105 um en multipliant par 100 /
105. Les valeurs mesurées sont proches des valeurs attendues mais I'écart est tout de méme
significatif. Cela indique qu'il y a des parameétres indépendants de la géométrie qui entrent en
jeu. Nous pouvons notamment considérer le fait que sur un méandre, la probabilité de trouver
des défauts dans le film est n fois plus importante que sur un seul brin. Cela aurait pour
conséquence de limiter 1'écoulement de la chaleur et donc de diminuer la conductance

thermique réelle.

4- Mesures de sensibilité dans l'infrarouge.

a) Courant d'emballement thermique.

Le courant d'emballement thermique est le courant de polarisation que nous ne devrons

pas dépasser lors des mesures de sensibilité (chapitre 1). Nous rappelons qu'il est défini par:

. dR
G - Iemb X

Sy (3-0)

Les valeurs, reportées dans le tableau 3-16, montrent qu'il est important de le mesurer sur

chaque structure, car on ne peut pas mettre en évidence une évolution en fonction de la

géométrie.
largeur de pistes G dR / dTmeandre Courant d'emballement
(W/K) (Q/K) thermique (1LA)
4 um 6,17.107 6611,25 9,7
6 um 1,53.10° 4838,7 17,8
8 um 7,4.107 3085,6 15,5
10 um 7.107 2268,5 17,6

tableau 3-16: Sensibilité électrique et courant d'emballement thermique d'apres la

conductance thermique G et dR / dT.
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figure 3-48: Réponses infrarouges en fonction du temps des deux méandres 4 et 6 um, dans le

domaine 3-5 um (trait plein) et 8-12 um (trait pointillé); (1 uA, fréquence 1 Hz) a T=84 K.

b) Mesures avec un courant de polarisation de 1 uA.

La sensibilité des détecteurs est mesurée sous irradiation du corps noir. Sur la figure 3-
48, nous avons reporté les courbes de réponses infrarouges en fonction du temps pour les
méandres 4 et 6 um. Les mesures ont été faites avec un courant de polarisation de 1 pA, a la
fréquence 1 Hz, dans les deux gammes de longueurs d'onde disponibles 3-5 et 8-12 um
(tableau 3-17). Dans le cas du 8-12 um, nous avons vérifié que les résultats obtenus sont
identiques pour deux valeurs de puissance différentes (c'est a dire deux ouvertures
différentes). La formule (3-43) indique que nous devons trouver une sensibilité
proportionnelle a n / w. Nous comparons donc hublot par hublot les valeurs normalisées en
multipliant par w / n. L'accord est correct pour le hublot 8-12 pum, puisque les valeurs sont
toutes proches de 140, mais est mauvais pour le hublot 3-5 um (312 a comparer a 250). Dans
ce cas, la puissance regue est faible et le désaccord peut s'expliquer par I'erreur de mesure. La

sensibilité mesurée sur le méandre 4 um est plus fiable.
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M¢éandres Hublot 8-12 um Hublot 8-12 um Hublot 3-5 pm
(05,7: 0,66 nW) (U4: 0,324 uyW)  (05,7: 0,22 uW)

4 um 606 V/W 666 V/W 1328 V/ W
valeur normalisée x 4/17 143 157 312

6 pm 242V /W 265V /W 500V/W
valeur normalisée x 6/12 121 132,5 250

tableau 3-17: Sensibilité des méandres 4 et 6 um, pour chaque hublot, a 1 uA, 1 Hz, T=84 K.

c) Absorption.

Nous constatons que les sensibilités dans le domaine 3-5 um sont environ deux fois
plus élevées que celles mesurées dans le domaine 8-12 pm. Cela traduit une meilleure

absorption de la structure dans les plus courtes longueurs d'onde. Nous pouvons évaluer cette

absorption N, d'apres la formule (3-43) par:

Sk
e (3-0)

= Exs

elec

R
dee = G X 4T est la sensibilite €lectrique, que nous appelons AV / P dans la formule

(3-43), Sk est la sensibilité¢ infrarouge mesurée et F le facteur de remplissage. L'absorption

ou

moyenne est 20 % dans la gamme 3-5 um, et 9,5 % dans la gamme 8-12 um. Ces valeurs
paraissent €levées et nous ne devons pas porter trop d'importance a cette évaluation. En effet,
les mesures de conductances thermiques et de sensibilités n'ont pas été faites sur les mémes
¢chantillons. Les sensibilités infrarouges ont ét¢é mesurées sur des échantillons de meilleure
qualité. L'absorption est alors surévaluée, puisque la sensibilité €électrique considérée pour son
calcul est plus faible qu'en réalité. Cependant, toutes les performances en sensibilité
infrarouge, puis NEP et détectivité, que nous déduirons par la suite sont valables puisqu'elles
ne tiennent pas compte de la conductance thermique du méandre, mais seulement de valeurs

réellement mesurées.

Méandres F  Sensibilité électrique 8 1 pA  Absorption 3-5 um  Absorption 8-12 pm
4 um 0,68 10715 V/W 18,2 % 8,3 %
6 um 0,72 3163 V/W 21,9 % 10,6 %

tableau 3-18: Estimation de l'absorption par comparaison avec la sensibilité électrique.
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figure 3-49: Linéarité de la réponse optique en fonction du courant de polarisation.
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figure 3-50: Fonctions de transfert de la réponse optique normalisées a 0 dB, mesurées sur

les méandres de largeurs de pistes 4, 6, 8 et 10 um.
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d) Linéarité de la réponse optique en fonction du courant de polarisation.

Sur le banc infrarouge, la fréquence de modulation est limitée a 3 Hz par le modulateur
mécanique. Cela empéche de découpler le signal a l'entrée de 1'amplificateur de fagon a ne
conserver que la composante alternative. Pour éviter la saturation de I'ampli, nous sommes
obligés de limiter la composante continue du signal. Nous devons donc travailler a des valeurs
faibles de résistances et de courants de polarisation du détecteur et cela limite les
performances des détecteurs. Pour contourner ce probléme (sans changer l'amplificateur),
nous avons vérifié la linéarité de la réponse en fonction du courant sur le banc optique (figure
3-49). Pour le méandre 4 um, nous avons vérifié que la réponse est linéaire jusqu'a 8,32 pA, et
pour le méandre 6 um jusqu'a 13,3 pA. Nous pouvons alors extrapoler les mesures de
sensibilités infrarouges réalisées a 1 pA a des courants de polarisation plus élevés. Les

résultats sont donnés dans le tableau 3-19.

M¢éandres Courant de Sensibilité 3-5 pm Sensibilité 8-12 um
polarisation (LA) (V/W) (V/W)
4 pm 8,32 11049 5042
6 um 13,3 6650 3219

tableau 3-19: Sensibilités infrarouges des méandres 4 et 6 um déduites de la linéarité.

5- Bande passante.

La bande passante ne dépend pas de la longueur d'onde de la radiation incidente.
Puisque la fréquence de modulation est limitée a 3 Hz avec le corps noir, nous l'avons
mesurée avec la diode laser. De la méme facon que pour les ponts, nous avons reporté les
fonctions de transfert de la réponse optique sur la figure 3-50. Nous nous attendons a ce que
toutes les fréquences de coupure soient identiques puisque la bande passante d'un méandre
doit étre égale a la bande passante d'un brin, et que la bande passante d'un brin ne dépend pas
de la largeur (paragraphe IlI-6-a). Les valeurs mesurées sont du méme ordre de grandeur.
Dans la derniére ligne du tableau 3-20, nous avons ramené les valeurs mesurées sur les
méandres, de longueur de brin 105 pm, a une longueur de 100 pm afin de les comparer aux
ponts. La fréquence de coupure mesurée sur les ponts de longueur 100 pm était d'environ 330

Hz. Les fréquences de coupure des méandres ont une valeur moyenne 290 Hz, plus faible que

celle attendue d'apres les ponts. Puisque T = C / G, cela confirme I'observation que nous avons

faite sur les conductances thermiques des méandres ¢galement trop faibles.
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M¢andres 4 um 6 um 8 um 10 um
Fréquences de coupure a -3 dB 282 313 209 246
f. x 105%/100” 311 345 230 271

tableau 3-20: Fréquences de coupure a -3 dB mesurées sur chaque méandre.

6 - Mesures de bruit.

a) Mesures brutes.

107 ¢

8|
107 / 10 um

. Lol . L . oo . L
10 100 1k 10k 100k
figure 3-51: Spectre des densités spectrales de bruit des méandres 4 et 10 um (I=1uA).

Sur la figure 3-51, nous avons reporté les spectres de densité spectrale de bruit des
méandres 4 et 10 pm. IlIs sont mesurés directement en sortie du préamplificateur avec un
courant de polarisation de 1 pA et ramenés au niveau du méandre. Pour des raisons de clarté,
nous n'avons pas montré les deux autres courbes des méandres 6 et 8§ um. Dans le tableau 3-
21, nous avons reporté les valeurs de bruit blanc des détecteurs, déduites de la formule (3-34),

c'est a dire ou la contribution du bruit de l'amplificateur est soustrait. Nous les comparons aux

sources de bruit de phonons e,” =4k ,T°GS® et de Johnson e¢,°> =4k,TR. Les calculs

montrent a nouveau que le bruit mesuré peut s'expliquer par la somme des contributions des

bruits de Johnson et de phonons.
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M¢éandres T(K) R(Q) Bruit mesuré e=-/4kTR m
(nV/-/Hz) (nV/-/Hz) (nV/-/Hz)
4 um 83,6 1399 5,26 2,54 5,8
6 um 83,7 1111 4,71 2,27 3,3
8 pm 83,7 803 2,87 1,93 2,9
10 um 83,7 791 3,30 1,91 2,6

tableau 3-21: Bruit blanc mesuré a [=1uA et comparaison au bruit de Johnson et de phonons

b) Mesures avec commutation du courant de polarisation.

Sur les mesures brutes de la figure 3-51, nous observons un bruit en 1 / f jusqu'a
quelques kHz. En traitant le signal, nous pouvons montrer qu'il ne s'agit pas du bruit du
détecteur mais de celui de l'amplificateur. Afin de s'affranchir du bruit en 1 / f de
I'amplificateur, nous cherchons a travailler dans sa zone de bruit blanc en modulant le courant
de polarisation I a une fréquence f, suffisamment grande. Une détection synchrone et un
filtrage passe bas permet ensuite de revenir au signal initial, sur lequel nous mesurons le bruit

avec l'analyseur de spectre. Le dispositif de mesure est schématisé sur la figure 3-52.

T é ? -1: Modulé & la fréquence fo

. Détection Filtre passe Analyseur de
détecteur ~ | synchrone f; bas (42 Hz) spectre
HP3562A

s

figure 3-52: Schéma électrique du dispositif de mesure du bruit en commutation de courant.
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figure 3-53: Comparaison entre la mesure de bruit brute et avec la commutation

Densité spectrale de bruit (VAVHz)

figure 3-54: Comparaison entre la mesure de bruit avec et sans régulation de température,
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la détection synchrone raméne a 0
filtre sélectif
I » autour de f

300 Hz fo 1kHz fréquence

figure 3-55: Représentation de la mesure dans l'espace des fréquences.

Dans notre cas, le signal de tension aux bornes du détecteur est bruité par le signal a 1

kHz du systeme de régulation en température que nous allons utiliser par la suite. Le signal
modulé est alors constitué¢ des composantes en kfy + (k' x 1 kHz) avec k, k' =1, 3, 5,... Il est

donc indispensable de précéder le détecteur synchrone d'un filtre sélectif au voisinage de * f;
afin de rejeter les composantes harmoniques indésirables du signal. Le principe de la mesure
est représenté dans 'espace des fréquences sur la figure 3-55.

Sur la figure 3-53, nous avons reporté les spectres de bruit du méandre 4 um, mesurés
directement ou en modulant le courant de polarisation selon un signal carré d'amplitude 0,5
LA créte a la fréquence 700 Hz. Nous avons utilisé un filtre passe bas a la fréquence 42 Hz a
l'entrée de détection synchrone. Le signal a été enregistré en fonction du temps et transformé
ensuite en spectre en fréquence. La mesure démontre que si on élimine le bruit en 1 / f de

I'amplificateur, le domaine de bruit en 1 / f est décalé vers les basses fréquences. Le bruit du

détecteur peut donc étre pris égal a sa valeur de bruit blanc, 5nVv/-/Hz dans le cas du

méandre 4 um, au dessus de la fréquence 20 Hz. Cela nous permettra de déduire effectivement

le NEP des détecteurs.

c) Mesures avec la régulation de température

Les fluctuations de température sont également responsables des composantes de bruit
a basse fréquence. Pour cela, nous avons utilisé, en plus de la commutation du courant de
polarisation, une régulation de température trés performante développée a Caen dans le cadre
de la thése d'Emmanuel Lesquey [0, 0]. Elle utilise comme thermométre la variation en

fonction de la température du courant critique d'un micropont supraconducteur.
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figure 3-56.: Evolution de la tension aux bornes du méandre avec et sans la régulation de

température.

Nous observons sur la figure 3-54 que la régulation de température permet de diminuer
encore le bruit en 1/ f. Il existe des pics de bruit supplémentaires entre 1 et 5 Hz, qui sont la
conséquence du systeme de régulation. Sur la figure 3-56, nous visualisons directement les
fluctuations de tension du méandre en fonction du temps. Il apparait que la régulation apporte
une meilleure stabilité. Les fluctuations sont de l'ordre de 1 pV, soit 2 Q puisque le courant
créte est 0,5 pA. On estime alors les fluctuations de température a 300 uK (dR / dT =6611,25
Q /K). Ses valeurs pourraient étre améliorées en adaptant mieux 1'électronique de régulation a
la valeur de la résistance du méandre (1 kQ), qui est plus élevée que les valeurs de résistances

habituelles.
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7- Performances des méandres: sensibilité, bande passante, NEP et détectivité

Nous disposons maintenant de toutes les données nécessaires a la détermination des
caractéristiques des détecteurs. Les résultats sont reportés dans le tableau 3-22. Le courant de
polarisation Ipc est choisi juste en dessous des conditions d'emballement thermique, qui vaut
9,7 et 17,8 pA pour les méandres 4 et 6 um respectivement. Le NEP infrarouge est le rapport
de la densité spectrale de bruit sur la sensibilité¢ infrarouge, mesurées avec un courant de
polarisation de 1 pA. Puisque nous avons toujours raisonné par rapport a une surface de pixel
carré de taille 100 x 100 um?, nous calculons la détectivité spécifique comme:

J100%100 %1078
D* =
NEP

en cm/Hz / W (3-54)

infrarouge

Méandre Temps de Ipc proche A Sensibilit NEP Détectivité = p*/ /1

réponse  emballement ¢ IR Infrarouge D*
us HA um V/Iiw W/VHz c¢m/Hz/W  cm/J
4 um 564 9 nA 3-5 11950 4,0 10" 2,510° 1,1 10"
8-12 5450 8,710 1,1 10° 4,6 10"
6 um 508 17 pA 3-5 8500 9,410 1,1 10° 4,9 10"
8-12 4115 1,9 10" 5,3 10° 2,3 10"

tableau 3-22: Résumeé des caractéristiques des méandres dans les gammes de longueur
d'onde 3-5 et 8-12 um a 85 K a un courant de polarisation Ipc choisi juste en dessous des

conditions d'emballement thermique.
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figure 3-57: Comparaison de nos résultats avec la littérature.
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VI -Conclusion.

1- Comparaison a la littérature.

Sur la figure 3-57, nous avons rassemblé les résultats de la littérature concernant les
bolomeétres YBaCuO, et ceux que nous avons obtenus sur les méandres et les ponts. Afin de
comparer les performances dans leur ensemble, nous avons reporté les détectivités D* en
fonction du temps de réponse T. Aux bolométres suspendus que nous avons décrits dans le
chapitre 1, nous avons ajouté les résultats synthétisés par Pierre Langlois dans sa thése [38], et
référencés de [131] a [145]. Nos valeurs de détectivités approchent les meilleurs résultats
publiés sur des bolometres a haute température critique (chapitre 1). Le point fort de nos
détecteurs est alors le faible temps de réponse que nous obtenons grace aux faibles capacités

calorifiques mises en jeu. Le trait pointillé représente notre meilleur résultat obtenu avec le

méandre 4 pum: D*/-/T =1,1 10"'ecm /J . Il est de l'ordre du meilleur rapport, égal & 1,9 10"
cm / J, reporté au chapitre 1 pour Neff et al [53] et rejoint les performances du LEI en 1993,
obtenues sur un substrat de MgO [131]. Le pont SIMOX et les autres ponts et méandres GIR,
avec des rapports D*/./t compris entre 2,3 10" et 5,2 10" cm / J montrent également des

performances parmi les meilleures.

2- Situation de nos résultats par rapport a Barth et al. [58]

La valeur de détectivité spécifique D* de notre méandre 4 pm est environ 13 fois

meilleure que celles de Barth et al [58]; 2,510’ cm/Hz/W par rapport a

1,9 10° cm-/Hz / W . Puisque nous utilisons la méme technologie de fabrication, il est
intéressant de comparer de facon détaillée ces résultats afin d'expliquer cet écart. Il est
malheureusement impossible de comparer point par point car les mesures de R(T), de
conductance thermique, de sensibilité¢ et de bruit reportées par Barth ont été faites sur des
méandres de dimensions différentes. Les largeurs de pistes sont toujours de 3 um, mais le R
(T) est donné pour un méandre de longueur 21 um, G sur un méandre de longueur 70 pum, la
sensibilité optique et le bruit sont mesurés sur un motif de 140 pm de long, dont on ne précise
pas si c'est un pont ou un méandre. Cependant, nous pouvons faire quelques constatations, par
comparaison a notre méandre 4 pm:
* la qualité du film d"YBaCuO: le film YBaCuO de Barth est de moins bonne qualité. La
perte est d'un facteur 6 environ sur le coefficient de température, mais revient a 2 sur la

sensibilité si 1'on consideére le courant de polarisation utilisable.
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Tc (R =0) AT I dR K)

— X — (

R dT
Barth et al. 77K 25K 0,4
M¢andre 4 um 83 K 1,5K 2,64

tableau 3-23: Comparaison de la qualité des films d'YBaCuO

» la géométrie: nous estimons que le méandre considéré par Barth est un pixel constitué de 6
brins de largeur de piste 3 um, de dimensions 35 pm X 43 um. Les intervalles entre chaque
piste ne sont pas indiqués clairement dans l'article, mais la photographie montrée indique
qu'ils sont de méme dimension, sinon plus grands, que les pistes. Le facteur de remplissage
géométrique et la surface considérée dans le calcul de la détectivité se trouvent diminuée.
Nous évaluons la perte due au facteur de remplissage a 1,7, et celle due a la plus petite

surface de détection a 2,5.

L'accumulation de toutes ces pertes vaut 8,5. De plus, 1'épaisseur de la membrane de
Barth est plus faible que la notre: 35 nm d"YBaCuO + 50 nm d' Y,Os / YSZ, contre 40 nm
d"YBaCuO + 80 nm de CeO, / YSZ. Cela peut avoir pour conséquence de réduire 1'absorption
de sa structure. L'écart observé entre nos performances et celles de Barth s'explique donc en
grande partie par une meilleure optimisation de la surface de détection et un film d"YBaCuO

de meilleure qualité.

3- Conclusion et perspectives.

Nos résultats démontrent la faisabilité de bolométres YBaCuO suffisamment sensibles,

sous réserve de les adapter a la longueur d'onde a détecter, pour répondre aux besoins des
observations spatiales. Celles-ci demandent des NEP inférieurs a 107> W/-/Hz , comme

l'indique Chance en référence [35], ou encore des détectivités supérieures a

7,0 10°cm-~/Hz / W comme l'indique Brasunas en référence [30].

La valeur électrique du NEP permet de déterminer les performances intrinséques de la
structure réalisée, indépendamment de l'absorption du rayonnement ou des pertes liées a la
géométrie. Nous le calculons comme le rapport de la densité spectrale de bruit sur la

sensibilité électrique mesurées avec un courant de polarisation de 1 pA. Pour le méandre de

largeur de piste 4 um que nous avons réalisé, il vaut 49 107" W/+/Hz . On remarque
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d'ailleurs que les performances sont limitées par le bruit de phonons ./4k T°G . Le méandre
posséde en effet une conductance thermique de 6,17 10 7 W / K, ce qui équivaut a une valeur

de NEP de 4810 W /-/Hz .

Ce travail doit maintenant s'orienter dans deux directions paralléles:
* une optimisation de l'absorption a des plus grandes longueurs d'onde, par l'usage d'une
couche absorbante ou d'une antenne.

* une mise au point de la technologie SIMOX qui s'est révélée prometteuse et qui pourrait

améliorer le rapport D*/J/t de 0.144 x /75 = 1,24, en ne tenant compte que des
caractéristiques ¢€lectriques, d'apres les mesures du paragraphe 7.
D'autre part, nous n'avons pas considéré les possibilités de matricage des pixels que nous
avons réalisés, et l'association des ces détecteur a une é¢lectronique. Ce sont deux points

importants en vue de I'optimisation d'un détecteur.
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ConcLusioN GENERALE

Nous avons démontré la faisabilité technologique de bolométres suspendus YBaCuO
par différentes techniques de micro-usinage du substrat de silicium. Les films d"YBaCuO
obtenus sur silicium avec la double couche tampon CeO, / YSZ sont texturés dans la direction
c, ne possédent qu'une seule orientation dans le plan et présentent de trés bonnes
caractéristiques ¢électriques: leur température critique mesurée a résistance nulle vaut 88 K, et

leur densité de courant critique dépasse 10° A / cm? a 77 K.

La gravure ionique réactive du substrat de silicium a permis la réalisation d'un grand
nombre d'échantillons. Nous avons alors vérifié la validité des équations déduites du modele
d'écoulement de la chaleur en les confrontant aux mesures sur des lignes suspendues de

différentes dimensions.

La technique de fabrication utilisant un substrat SIMOX s'est révélée trés peu
dégradante pour 1'YBaCuO et trés prometteuse. Méme si les problémes de collage de la
membrane sur le fond du substrat rencontrés lors de la fabrication ont limité le nombre
d'échantillons testés, nous avons montré que le produit de la sensibilité par la bande passante
d'un détecteur fabriqué sur SIMOX peut étre meilleur d'un ordre de grandeur environ par

rapport a un détecteur de mémes dimensions fabriqué par GIR.

Enfin, I'¢tude du comportement électro-thermique des lignes suspendues nous a permis

de définir une géométrie de détecteur optimisé. Le pixel, qui présente une surface de détection
de 100 x 100 um?, est un méandre constitué de 17 brins de largeur de piste 4 um et fabriqué
par la technique GIR. Ses performances, mesurées a 85 K dans la gamme de longueur d'onde
3-5 um, sont au niveau des meilleures publiées:

Sensibilité (3-5 um) = 11950 V/ W

Temps de réponse T = 564 us

NEP optique =4,0 10> W //Hz

Détectivité D* =2,510° ¢m-/Hz/ W .
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L'amélioration des performances est envisageable dans le domaine des longueurs
d'onde supérieures a 100 um en utilisant une antenne planaire, et dans le plus proche
infrarouge, en ajoutant une couche absorbante a la longueur d'onde de l'application envisagée.
Parall¢lement, la technique de fabrication sur substrats SIMOX pourrait étre rendue plus stire

en utilisant d'autres types de substrat SOI.
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ANNEXE A

TABLE DE CORRESPONDANCE ENTRE LES UNITES

Unités de longueurs et d'énergie:

cm’ pum GHz meV K erg
lem'= 1 10* 30 1,2 10" 1,4 2,010
I ym= 10 1 3,010° 1,2 10° 1,4 10* 2,010
1 GHz= 3,310 3,010° 1 4,110° 48102 6,6 1078
I meV = 8,1 1,2 10° 2,4 107 1 12 1,6 1077
1K= 6,910' 1,410 21 8,6 107 1 1,4107
lerg= 5,010" 2,0 10" 1,5 10" 6,2 10" 7,3 10" 1

Unités de pression:
1 Pa= 107 mbar

Imbar = 0,75 Torr
1 Pa=7,510" Torr
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ANNEXE B

ErAisSEUR DE RESINE EN FONCTION DE LA VITESSE DE LA

TOURNETTE
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ANNEXE C

Procepe DE LirT-OFF

Le procédé de lift-off est trés souvent utilisé pour définir les plots de contact, d'or ou

d'argent. Il comprend les étapes suivantes:

a) Etalement d'une Résine
résine photosensible
P Substrat
i¢¢¢¢¢¢¢ Lumiere UV
Masque
b) Insolation de la .
couche de résine a Résine
travers le masque Substrat
c) Développement de Résine
la résine
Substrat
Film
d) Dépot d'un film Résine
sur le masque de
résine Substrat
e) Elimination de la résine — Film

par dissolution dans
'acétone, laissant Substrat
apparaitre les motifs dans
le film

185



ANNEXE D

PROJECTION STEREOGRAPHIQUE DES POLES HKL

Une projection stéréographique est une facon de représenter une structure
cristallographique sur un plan. La normale a chaque plan de la structure est projetée sur une
sphére extérieure. La projection est ensuite construite en prenant l'intersection du plan
¢quidistant des pdles (le plan (001)) avec chaque droite passant par un des points construits

précédemment et par le pole sud de la sphére.
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ANNEXE E

RECONNAISSANCE DES ORIENTATIONS
CRISTALLOGMPHIQUES SUR UNE PLAQUETTE DE SILICIUM

MonocrisTALLIN (001)

Sur une plaquette de silicium (001), le méplat est perpendiculaire a la direction [110],

qui est la direction de clivage.

Limite de [010]
gravure latérale
[110]

- e
Trou
découvrant le N )
silicium Meéplat
Couche d'un
matériau
protecteur
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ANNEXE F

SCcHEMA ELECTRIQUE DE L' AMPLIFICATEUR
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RESUME

Nous avons démontré la faisabilité de bolometres suspendus YBaCuO sensibles et
relativement rapides par micro-usinage du substrat de silicium. Ce travail comprend une partie
technologique décrivant trois techniques de fabrication de structures suspendues YBaCuO et
une partie de caractérisation. Les films d"'YBaCuO obtenus sur silicium avec une double
couche tampon CeO, / YSZ sont texturés dans la direction ¢ et ne possédent qu'une seule
orientation dans le plan. Leur température critique mesurée a résistance nulle vaut 88 K, et
leur densité de courant critique dépasse 10° A / cm* a 77 K. La gravure ionique réactive (GIR)
du substrat de silicium nous a permis de réaliser un grand nombre d'échantillons et de valider
ainsi nos calculs par confrontation avec les mesures. La technique de fabrication utilisant un
substrat SIMOX s'est révélée tres peu dégradante pour 1'YBaCuO et trés prometteuse pour la
détection. Enfin, nous avons défini un méandre constitué de 17 brins de largeur de piste 4 pm,
et fabriqué par GIR. Les performances de ce détecteur de surface 100 x 100 pm?, mesurées a
85 K dans la gamme de longueur d'onde 3-5 pm, sont au niveau des meilleures publiées:

Sensibilité (3-5 um) = 11950 V/ W
Temps de réponse T = 564 us
NEP optique =4,0 10> w/./Hz

Détectivité D* =25 10° cm-/Hz /W .

Mots clés: YBaCuO, couches minces, silicium, SIMOX, couche tampon, micro-usinage,

bolométre, infrarouge, modele thermique, détectivité.
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ABSTRACT

We demonstrated the feasibility of both sensitive and relatively fast YBaCuO
suspended bolometers by silicon micromachining. This work includes a technological part
where three fabrication sequences are described and a characterisation part. The YBaCuO
films on CeO, / YSZ-buffered silicon are c axis textured and show only one epitaxial in-plane
orientation. Their critical temperature T. (zero resistance) is 88 K and their critical current
density is above 10° A / cm? at 77 K. The reactive ionic etching (RIE) of silicon substrates
enabled to fabricate a large number of samples and to confirm our calculations by comparison
with the measurements. The technique of fabrication based on SIMOX substrates did not
degrade the YBaCuO superconducting properties and was found to be very promising for
detection. At last, we defined a meander line, constituted by seventeen 4 um wide tracks and
fabricated by RIE. The performances of this detector of 100 x 100 pm® area, measured at 85 K
in the wavelength range 3-5 pm, are among the best reported results:

Sensitivity (3-5 um) = 11950 V/ W.
Thermal response time T = 564 ps.

Optical NEP=4,0 10" w//Hz.

Detectivity D* = 2,5 10° ¢m-/Hz /W -

Keywords: YBaCuO, thin films, silicon, SIMOX, buffer layer, micromachining, bolometer,

infrared, thermal model, detectivity.
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We demonstrated the feasibility of both sensitive and relatively fast YBaCuO
suspended bolometers by silicon micromachining. This work includes a technological part
where three fabrication sequences are described and a characterisation part. The YBaCuO
films on CeO, / YSZ-buffered silicon are c axis textured and show only one epitaxial in-plane
orientation. Their critical temperature T. (zero resistance) is 88 K and their critical current
density is above 10° A / cm? at 77 K. The reactive ionic etching (RIE) of silicon substrates
enabled to fabricate a large number of samples and to confirm our calculations by comparison
with the measurements. The technique of fabrication based on SIMOX substrates did not
degrade the YBaCuO superconducting properties and was found to be very promising for
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