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INTRODUCTION GENERALE

Depuis plusieurs années, la pénétration de loptique dans le domaine de
Pinformation a rendu mixtes les systémes actuels de traitement de I'information : le plus
souvent, ’émission et le transport de données se font par voie optique, tandis que le
traitement proprement dit se fait électroniquement. Cependant, les conversions
electrique/optique et les interconnexions électriques ralentissent le traitement des données,
ce qui représente une limitation pour les applications récentes telles que les réseaux de
communications ou les communications entre ordinatcurs nécessitant des débits de plus en
plus élevés. Les recherches actuelles visent a augmenter la part de I'optique dans ces
systémes, en repoussant plus loin dans la chaine de traitement de information les
conversions électrique/optique, et stimulent ainsi le développement de composants
photoniques. Ces composants, utilisant la modulation de la lumiére par la lumiére ou par
une commande €lectrique, ne rompent pas la chaine photonique -transportant le signal- dans
faquelle ils sont insérés et sont donc utiles pour accélérer le traitement de I'information. Ils
peuvent réaliser des fonctions éiémentaires telles que I’émission, la mémorisation, la
commutation et I’adressage.

Parmi les domaines d’application cités, ce travail est plus particuliérement consacré
aux composants réalisant une fonction de commutation spatiale de faisceaux par réseaux de
diffraction photoinduits, fonction tout-optique utile pour le routage et 1’adressage de
données par voie optique. Les interconnexions optiques reconfigurables dynamiques
utilisant des réseaux transitoires pour dévier des faisceaux ouvrent la voie au traitement

paralléle de Iinformation [1]. Nous avons considéré les possibilités offertes par






Iexploitation des non-linéarités des semiconducteurs I11-V dans la région spectrale voisine
de la bande interdite.

Pour étre concurrentiels vis-a-vis des composants électroniques, ces composants
doivent étre performants en terme de rapidité, d’intégrabilité aux systémes de traitement de
Pinformation, d’énergie de commande.

Ce travail repose sur la prise en compte de chacun de ces aspects :

- la rapidité :

Nous rechercherons des temps de réponse subnanoseconde & I’écriture de
réseaux de diffraction. Plus ce temps est court, plus le temps consacré au traitement
proprement dit (aiguillage du faisceau) est relativement important, laissant ainsi la possibilité

d’augmenter la fréquence d’écriture des réseaux

- intégrabilité aux systémes de traitement de 1’information

La mise en ceuvre de techniques permettant le fonctionnement de nos
composants en transmission est une de nos problématiques. En effet, dans certains cas, la
simplification des architectures des systémes impose cette configuration. Les techniques
retenues consistent a €liminer le substrat de croissance de la structure pour ne garder que la

partie épitaxiée, et la reporter sur un substrat transparent ou semi-transparent.

- I'énergie de commande
Nous utiliserons un champ électrique statique pour abaisser I’énergie
d’écriture des réseaux diffractants. Le fonctionnement repose sur ’écrantage du champ par

les porteurs photogénérés qui modifie 'indice et/ou I’absorption dans les régions éclairées.



Cette étude ne peut se faire sans la réalisation de dispositifs polarisables fiables dont les

propriétés optiques sous champ électrique présenteront une modulation suffisante.

Pour atteindre ces objectifs, nous avons choisi une structure 2 base de multipuits
quantiques (MPQ) en raison de leurs propriétés originales (résonance excitonique 4
température ambiante, sensibilité des propriétés optiques au champ électrique, vitesse de
réponse ¢€levée). Plusieurs équipes ont montré I'intérét de ces éléments de basse
dimensionnalité dans des dispositifs photoréfractifs aussi bien pour les matériaux HI-V que
pour les matériaux II-VI. Le Centre d’Etudes Nucléaires de Grenoble (CENG) [2], AT&T
Bell Laboratories [3] travaillent sur des MPQ CdTe/CdZnTe, le Centre National d’Etude
des Telécommunications (CNET) étudie des dispositifs 3 base d’InP/InGaAs(P) [4]. En ce
qui concerne les travaux sur GaAs/GaAlAs, Partovi et al. Nolte et al. ont reporté des
résultats sur des dispositifs 8 MPQ rendus semi-isolants (par dopage au chrome [5] ou par
bombardement de protons [6]) pour e stockage de charges. Les temps de maintien des
réseaux de diffraction obtenus se situent dans la gamme ps...ms, temps mille fois plus longs
que ceux que nous visons. Récemment, Canoglu et al[7] ont reporté des résultats de
diffraction pour des énergies inférieures a 30 nJ/em?® et des temps de maintien de ['ordre de
la nanoseconde.

Le composant a MPQ que nous proposons sera élaboré par ¢pitaxie par jets
moléculaires avec des matériaux I1I1-V, filiére sur laquelle nous travaillons. Ce travail a été
réalisé dans le cadre d’un contrat avec le CNET (n°93 1B 140). Son originalité réside dans
le fait que toute 'étude est menée sur des dispositifs photoréfractifs fabriqués par report
des couches épitaxides sur substrats transparents ou semi-transparents, et que les

techniques de report sont des outils importants a la fois pour la conception de composants



Pphotoniques intégrables [8][9]{10] et pour l'assemblage de matériaux semiconducteurs

avec d'autres matériaux ou d'autres semiconducteurs [8][11], domaines en plein essor.

Ce mémoire se compose de quatre parties :

Le Chapitre 1 développe les éléments théoriques nécessaires 4 la compréhension des
phénomenes physiques mis en jeu et pose les problémes du choix de la structure a réaliser,
du fonctionnement ¢n transmission et de Iénergie d’écriture des réseaux.

Le Chapitre 2 décrit la technique de I'épitaxie par jets moléculaires ainsi que les
conditions de croissance que nous avons adopté pour la réalisation de nos structures.
L’intérét de la croissance de matériau a basse température (B.T.) et de I'irradiation de
protons est souligné. Nous discutons de I’étude menée pour la détermination des conditions
de croissance des matériaux B.T.. Les parametres de I'implantation (énergies, doses) et les
conditions adoptées pour I'irradiation de protons sont présentés.

Le Chapitre 3 présente P’ensemble des étapes technologiques des techniques de
report de couches épitaxiées mises au point pour la réalisation d’un diffracteur de lumiére
fonctionnant en transmission, Ce chapitre souligne également la difficulté d’obtenir des
interfaces couches épitaxiées/substrat d’accueil permettant la polarisation des dispositifs
réalisés. La qualité des reports est étudiée par photoluminescence, par diffraction de rayons
X, par spectrométrie Raman et par des tests de tenue meécanique.

Enfin, le Chapitre 4 est consacré aux caractérisations électriques et optiques
effectuées sur les différents types de dispositifs réalisés. Des expériences de type «plasma»,
des spectres de transmission en régime continu et pulsé, des expériences d’automodulation

de la transmission y sont décrites.
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Chapitre 1 : Structures photoréfractives : fonctionnement et définition

1.1 - Introduction

Les composants photoniques sont adaptés au routage et au traitement de
I'information par voie optique car ils ne rompent pas la chaine photonique dans laquelle ils
sont insérés, repoussant ainsi la conversion optique/électrique plus loin dans la chaine.

L'objectif de cette étude est la réalisation de structures photoréfractives
fonctionnant en transmission (Figure 1-1), dans lesquelles nous pouvons inscrire un réseau
diffractant capable de défléchir un faisceau incident, et qui présentent une cinétique de
diffraction adaptée aux architectures de traitement de I'information et aux performances
imposées par les applications de routage et d'adressage de données.

La deflexion de faisceaux est réalisée en vue d’effectuer une fonction d'adressage de
1 vers N. Le faisceau défléchi peut étre émis soit dans le méme sens que le faisceau incident

(fonctionnement en transmission), soit en sens inverse (fonctionnement en réflexion).

N
i Onde diffractée transmise
L o 1-
LT {\,
Onde incidente ! 0 '

|

Figure 1-1 : Diffraction en transmission
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Chapitre 1 : Structures photoréfractives : fonctionnement et définition

Nous étudions ici le cas de composants fonctionnant en transmission L’intérét de
fabriquer un composant opérant en transmission est de pouvoir effectuer un adressage direct
simplifiant dans certains cas la mise en ceuvre et ’architecture des systémes.

La déflexion d’un faisceau peut étre obtenue en faisant diffracter le faisceau a travers
un réseau inscrit dans un semiconducteur. Le faisceau diffracté forme un angle 6 avec le
faisceau transmis Cet angle est modifiable en changeant le pas du réseau (Cf § 132)et
définit ainsi une direction correspondant & la destination i dans la matrice (1..N) pour le

faisceau diffracté.

Lors de 'opération de déflexion, nous distinguons deux phases successives ' la
premiere, appelée «phase d’écriture», consiste & inscrire le réseau de diffraction dans le
semiconducteur. La deuxiéme, appelée «phase de lecture», consiste a transmettre les
données pendant la durée correspondant aux temps de maintien du réseau dans le
semiconducteur. En général, I’effacement peut étre obtenu par un éclairement uniforme,
mais une autre méthode consiste 4 exploiter la disparition naturelle du réseau. On peut alors
procéder a Pinscription d’un autre réseau diffractant.

Dans ce travail, nous essaierons d'obtenir un temps «tr» d'écriture ou d'effacement
du réseau diffractant de moins d'une nanoseconde, tout e¢n ayant un temps de maintien «tm»
environ 10 fois plus long pour permettre la transmission d’un train de données dans de
bonnes conditions. La figure 1-2 schématise un cahier de charges possible pour l'application
vis€e en ce qui concerne ces contraintes. Nous nous sommes attaché plus particuliérement
aux aspects cinétique et énergie d'écriture des composants.

Dans le semiconducteur, le réseau de diffraction est créé par une variation

spatialement non uniforme de Pindice optique et/ou par une variation non uniforme de

12



Chapitre 1 : Structures photoréfractives : fonctionnement et définition

l'absorption ;, pour une longueur d’onde donnée, une de ces deux variations peut
prédominer. Les matériaux photoréfractifs ayant la faculté de transformer une intensité
lumineuse non uniforme en réseau de diffraction, il est possible de les utiliser pour y écrire
et y conserver un reéseau de diffraction pendant un certain temps. Nous avons opté pour des
structures photoréfractives a base de puits quantiques GaAs/GaAlAs ¢élaborées par épitaxie

par jets moléculaires. Les raisons de ce choix seront détaillées au paragraphe 1.2.

Diffraction

Plage de transmission
‘ des données

/ . . e -

o= —

o \

Figure 1-2 : Cahier des charges possible pour P application visée

L’inscription du réseau de diffraction dans une structure photoréfractive a base de

multipuits quantiques peut se réaliser de différentes maniéres -

1) en photogénérant un plasma electron-trou. L’indice optique ¢tant dépendant de la
densité des porteurs, la modulation spatiale d’indice et/ou d’absorption est alors obtenue

par la modulation de densité du plasma.

13



Chapitre 1 : Structures photoréfractives : fonctionnement et définition

ii) en photogénérant une densité de porteurs plus faible que dans le cas précédent,
mais en utilisant un champ électrique, appliqué perpendiculairement ou parallélement aux
puits, et éventuellement, le piégeage de charges sur des défauts introduits dans le matériau
de fagon complémentaire. La modulation spatiale d’indice et/ou d’absorption est alors la

conséquence de I’écrantage du champ électrique.

Chacun des cas sera abordé avec plus de détails au paragraphe 1.4 et nous

examinerons les critéres de choix.

1.2 - Pourquoi une structure i base de puits quantiques ?

Nous illustrerons I'intérét d’une structure & puits quantiques en nous appuyant sur
une structure a base de GaAs/GaAlAs dont I’épitaxie est maitrisée au laboratoire, Aprés
avoir rappelé les principales propriétés des puits quantiques, nous verrons en quoi il est

judicieux de les utiliser dans les applications de routage et d’adressage de données.
1.2.1 - Intérét des puits quantiques

Les structures a multipuits quantiques (MQW) sont des semiconducteurs artificiels
obtenus par la croissance alternée de fines couches de matériaux ayant une énergie de bande

interdite différente mais présentant des parameétres de maille voisins afin d'assurer une

croissance sans contraintes, La figure 1-3 représente l'allure des bandes de valence et de

14



Chapitre 1 : Structures photoréfractives : fonctionnement et définition

conduction d'une structure composée de puits quantiques en GaAs et de barriéres en Ga,.
P q q

xAl:As (ou x représente le pourcentage d'aluminium dans la structure).

Jaq -___4.4_____,‘.\_.____

hh =1
] |

Figure 1-3 : Schéma de bandes d’une structure i puits quantiques GaAs/GaAlAs

Dans une structure a puits quantiques, les électrons et les trous sont confinés
automatiquement dans les puits de potentiel des bandes correspondantes (Figure 1-3). Leur
énergie et leur fonction d'onde associées en sont modifices. Les propriétés optiques sont
donc différentes de celles que présente le matériau massif [1]. En particulier, le confinement
des porteurs dans les puits facilite la formation d'excitons gréce a la réduction artificielle de

la distance moyenne entre les électrons et les trous. Elle permet d'observer les effets

15



Chapitre 1 : Structures photoréfractives : fonctionnement et définition

excitoniques a température ambiante, contrairement au cas du massif [2]. De fagon
générale, I'interaction avec la lumiére est plus efficace que dans le matériau massif.

Ainsi, le spectre d'absorption d'une structure a puits quantiques présente un pic
d'absorption excitonique qui traduit une résonance pouvant étre exploitée afin d'obtenir des
effets non linéaires. La figurel-4 représente les spectres d’absorption du matériau GaAs et
de puits quantiques GaAs de largeur 102 A (barriéres de Gag7,Aly25As de largeur 207 A)

[3].

Encrgie du photon (V)
15

18

14

s T T T T
[ Gahs - 4
h

-——

"

-
Q

T

l

- MQwW

Coefficient d’absorption (10° cm

[e]
T
{

=)

I 1 . : . . ' .
850 8C0
Longueur d’onde (nm)

Figure i-4 : Spectre d’absorption d’une structure i puits quantiques GaAs/GaAlAs

Les excitons étant des paires électrons-trous faiblement liées, ils sont d'autant plus
sensibles a la présence de porteurs libres ou a la présence d’'un champ électrique [1] :
1) la présence de porteurs libres peut écranter I’attraction coulombienne entre

électron et trou formant I’exciton.
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i) lorsqu'on applique un champ électrique externe perpendiculairement aux
couches, I'absorption excitonique se décale vers les faibles énergies. Clest l'effet Stark
confiné quantiquement (QCSE), illustré par la figure 1-3, effet qui sera utilisé dans nos
structures par la suite afin de moduler la transmission. L'élargissement du pic d'absorption
excitonique est peu important dans le cas du champ appliqué perpendiculairement aux
couches, car méme si I'électron et le trou sont tirés selon des directions opposées dans les
puits par le champ électrique, linteraction coulombienne entre eux reste forte, et I'exciton ne

se détruit pas aussi facilement que dans le matériau massif.

BC

BC

GaAlAs  (JaAs GaAlAs
BV h BV
Champ nul Champ non nul

Figure 1-5 ; Effet Stark Confiné Quantiquement

Les structures a multipuits quantiques sont donc intéressantes
- pour leurs effets excitoniques a température ambiante,

- pour la sensibilité des caractéristiques optiques vis-a-vis du champ électrique

>
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- dans la géométrie «champ perpendiculaire aux puits», en raison de la faible
€paisseur de la structure, de faibles tensions suffisent pour obtenir des champs électriques

importants et I"écrantage du champ est réalisable dans des temps trés courts.

La possibilit¢ de modifier aisément les diagrammes de bandes d'énergies en
changeant le taux d'aluminium des barriéres Gai..Al,As ou la largeur des puits ("band-gap

engineering") est également d’un grand intérét pour adapter une structure a une application.

1.2.2 - Structure retenue

La structure retenue est symétrique (Figure 1-6). Elle comporte 80 puits quantiques
d'épaisseur 96 A en alternance avec des barriéres d'épaisseur 130 A Les puits sont en

GaAs, le taux d'aluminium dans les barriéres GaAlAs est de 30 %,

Le nombre et I’épaisseur des puits ont été choisis de telle sorte que "épaisseur totale
des puits soit proche de o' ou « représente I"absorption a la résonance excitonique (de
Pordre de 10* cm™). Pour obtenir un bon confinement dans les puits, tout en laissant aux
electrons et aux trous la possibilité de se séparer a I'intérieur d’un puits, nous avons fix¢é la
largeur du puits 2 96 A (ce qui correspond & un nombre entier de 17 monocouches
d’arséniure de gallium). En outre, Iépaisseur des barriéres a été choisie afin que les puits ne
soient pas couplés entre eux. Enfin, nous avons tenu compte de I’épaisseur totale de la
structure €pitaxiée (~ 2 um) pour ne pas compliquer Iutilisation les techniques de report de

couches épitaxiées en prenant des épaisseurs trop faibles.
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2000A GaAlAs

130A GaAlAs

2000A GaAlAs

| 500A AlAs
substrat GaAs 5

Figure 1-6 : Structure photoréfractive retenue

Le diagramme des bandes d’énergie correspondant (Figurel-7) a été calculé a 300 K
a partir de la formule donnant fa variation de la bande interdite en fonction du taux

d’aluminium, et du rapport de la variation d’énergie de la bande de valence par rapport a

celle de la bande de conduction

Eg(x)= 1,424 + 1,155 x + 0,37 x° (0 < x < 0,45) [4]
Eg(x=0) =1,424 eV
Eg(x=0,3) =1,804 eV

AEc 65
IR TI
v 35
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oA | T T mesemey

1,804 eV 1,424 eV

RV I Y e I AEv=133 meV

Figure 1-7 : Diagramme des bandes d’énergie de la structure 2 multipuits quantiques

Les niveaux discrets E, dans les puits ont été calcuiés par résolution algébrique de
I’équation de Schrodinger, en tenant compte de la profondeur du puits et de la différence de
masse dans/hors du puits et en tenant compte de la hauteur des puits. Deux niveaux sont

possibles dans le puits. Le premier niveau se situe a E; = 33 meV, tandis que le deuxiéme se

situe a E; =131 meV.

1.3 - Mode de fonctionnement du composant

1.3.1 - Conséquence du choix de fonctionnement en transmission : élimination du

substrat

Nous souhaitons travailler a une longueur d'onde unique, que ce soit pour écrire ou
pour lire les réseaux diffractants, posant donc le probléme du choix de cette longueur
d'onde. La figure 1-4 (§ 1.2.1) reportant 4 la fois le spectre d’absorption d’une structure &

puits quantiques et le spectre d’absorption d’une couche de GaAs d’épaisseur comparable,
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montre que, dans la gamme de longueurs d’onde que 1’on peut utiliser pour photogénérer
des porteurs dans les puits, le substrat GaAs est absorbant. Par conséquent, quelle que soit
la longueur d’onde choisie, la transmission méme partielle du faisceau de lecture est
impossible.

Travailler en transmission & une longueur d'onde unique nous conduit a réduire
I'épaisseur de nos composants pour permettre la transmission partielle du faisceau de
lecture.

Les méthodes technologiques développées en vue de la réduction de I'épaisseur des
composants seront détaillées au chapitre 3. Elles permettent de ne conserver que la partie
épitaxice de la structure et atnsi d'abaiéser a quelques microns I'épaisseur de matériau
traversée par le faisceau de lecture. Nous allons voir que cefa nous conduit 4 nous placer en

régime de Raman-Nath pour les réseaux diffractants.
1.3.2 - Régime de diffraction

Dans un réseau suffisamment mince et en incidence normale, on observe plusieurs
ordres diffractés (D, & D,), comme le montre la figure 1-8. Le critére d’épaisseur d’un
réseau de diffraction est généralement défini [6] par I’introduction du paramétre Q
intervenant dans ’expression de I’intensité diffractée 4 ordre 1 -

_mAd
n A

Q

ou d est I’épaisseur excitée,
A le pas du réseau,

n I’indice optique du matériau.
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X

Faisceaux
. ] y D, diffractés

L D,

. ) » V
I (faisceau de lecture)
- * T (faisceau transmis)
A D,
et Faisceaux I A
. d’écriture L D,
créant le réseau &

d

Figure 1-8 : Régime de Raman-Nath

Lorsque Q est supérieur & 10, on considére que le réseau est épais. Lorsque Q est
inférieur ou de I’ordre de 0,1, on considére que le réseau est mince et que I’on est en régime
de Raman-Nath. Nous nous placerons dans ce dernier cas. En effet, I"épaisseur excitée dans
nos structures {€paisseur constituée par la somme des épaisseurs des puits) ne dépassant
pas 0,8 pm, le critére Q vaut par exemple 0,017 pour un pas A de 6 um et A = 850 nm.

Les directions des différents ordres diffractés obéissent 4 la loi classique des

réseaux :
. ) A
sinB, = sin®; + pX

ou  p est un nombre entier définissant I’ordre de diffraction (p=1,2...),

0; I'angle d’incidence du faisceau.
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Le rendement total de diffraction dans le réseau mince peut se définir comme étant le

rapport :

_ X intensité sdes faisceaux diffracté s
intensité du faisceau incident

A lordre p, Iexpression du rendement de diffraction est alors donnée par (voir Annexe ):

od 2

n=(1-R)1-R,) e

J [2Tchn_i Aad)
PLUAcosB  2cos@

ou R, (Ry): coefficient de réflexion & I’interface d’entrée (sortie) de la structure,
a . coefficient d’absorption dans la structure sans excitation,
0 - angle d’incidence du faisceau de lecture (sonde),
d : épaisseur du réseau (épaisseur excitée) sous incidence normale, d/cosd
représentant 1’ épaisseur sondée,
Jp - fonction de Bessel d’ordre p.

Enfin, lorsque les arguments de la fonction de Bessel sont faibles, la fonction est

approximée par :

XP

J,(x)~ Y
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Remarquons que, comme x est généralement de U'ordre du pour cent, alors J; est trés
supérieur a J,, ¢’est-a-dire que I’énergie se trouve pratiquement dans le premier ordre. Une
fagon plus pratique de définir Iefficacité de diffraction est donc de prendre le rapport a

Vordre 1 ;

_ intensité du premier ordre diffracté (D,)

intensité du signal transmis (T)

En tenant compte de la remarque précédente, on peut alors écrire -

, (ZTCd An) (nd An) ' [21&1 An) [ Aot d)
LTI I e ~ si >
AcosO AcosO Acosb 2cos0

. (Aad] [Aa.dT .(Aadj [anAn)
n = I | —= & | — §1| o] 7> | o =
2cos) 4c0s0 2cos0 AcosO

1.4 - Réseaux transitoires dans des structures a base de multipuits

quantiques

Dans I'opération de déflexion a I'aide de réseaux diffractants transitoires, nous
avons etudié plus particulierement la cinétique de diffraction et 1'énergie lumineuse
d’inscription des réseaux. La cinétique et I'efficacité de diffraction se caractérisent par les
expériences pompe-sonde décrites au chapitre 4, en régime pulsé picoseconde. Nous allons
examiner tout d’abord la fagon dont s’inscrivent les réseaux dans une structure a multipuits

quantiques.
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1.4.1 - Sans utilisation d’un champ électrique ; effet plasma

Dans le cas ou aucun champ électrique externe n’est appliqué, on peut créer une
variation d’indice et/ou d’absorption entre les franges brillantes et sombres du réseau en
photogénérant un grand nombre de paires électrons-trous (p ~ 10"%em™).

Ces porteurs remplissent les états libres dans les premiers niveaux d’¢énergie du puits et
modifient ainsi I’absorption dans les puits (cas 2D). Celle-ci dépend donc de la densité de

plasma p :

a(hv,p) =a,(hv) (1-f,(p) -1, (p))

ou o, (hv) est le coefficient d’absorption a faible excitation et fo(p) et fi{p) sont les

fonctions de Fermi (ou taux d’occupation) des niveaux d’¢énergie de la bande de conduction

et de valence.

1l en résulte une différence d’absorption entre les franges brillantes et les franges sombres

créées par les faisceaux d’écriture:

AOL(hV, p) =a franges brillantes (hV, p) —a franges sombres (hV, p)

= —o, (hV)[ A, (p) + Af, (p)]
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Remarquons qu’étant donné que le domaine spectral oi Ac est non nul est limité au
voisinage de Ja bande interdite, on peut utiliser la formulation de Kramers-Kronig suivante

pour estimer la variation d’indice optique An correspondante -

An(}) =

« Act(A') A
I(] ;\'2 - }L'z

]2 P
In
ou P est la partie principale au sens de Cauchy.

Cette formulation est beaucoup plus pratique & utiliser que la relation classique de
Kramers-Kronig car il n’est pas nécessaire de connaitre la variation de P’absorption sur tout
le spectre pour en déduire la variation d’indice optique correspondante, mais seulement sur
le domaine ou I’absorption varie.

Différentes simulations effectuées par ordinateur sur la base des équations
précédentes nous ont permis d’estimer que la variation sur l'indice est de quelques % pour
des densités supérieures a 10" em™, et qu’il faut employer des énergies de Iordre de 0,1
mJ/em’ pour photogénérer de telles densités. Pour un contraste entre franges brillantes et
franges sombres égal a 20, et 4 une longueur d’onde de 843 nm, on trouve par exemple un

An de 2,2 % a 0,5 mJ/em’. On admettra par la suite que, dans le cas de effet plasma (p

proche de 10"*em™), An est proportionnel a p.
L’emploi de telles énergies est prohibitif lorsque I’on désire augmenter la fréquence

de fonctionnement du dispositif : I’évacuation de I’énergie emmagasinée sous forme

calorifique pose des problémes. Si 100 pixels de 10° cm® regoivent une énergie de 0,1
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mJ/cm?® & une fréquence f = T de commutation égale a 100 MHz, I’énergie dissipée

équivalente en continu approchera

E disipec = N %S_ ~ 1W 00 Npie, est le nombre de pixels

T la période de répétition
S la surface d’un pixel
® énergie lumineuse regue par un pixel
Ce constat nous conduit a essayer de travailler avec des énergies d’excitation 100
fois plus faibles (de I'ordre du ul/em?) en utilisant d’autres effets que Teffet plasma.
Neanmoins, les expériences de type plasma restent intéressantes car elles permettent de

qualifier la structure du point de vue de sa qualité optique (diffraction présente a fort niveau

d’excitation) et de sa cinétique de diffraction.
1.4.2 - En appliquant un champ perpendiculairement aux puits

La figure 1-9 schématise la géométrie du composant dans le cas ou le champ

électrique est appliqué perpendiculairement aux couches.
1.4.2.a - avec transport et piégeage de charges aux interfaces extrémes
Le principe est le suivant : un réseau d’interférences (franges sombres/franges

brillantes) excite le semiconducteur et entraine la formation de porteurs dans les franges

brillantes. Ces derniers, séparés sous l'effet du champ ¢électrique, dérivent dans des
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directions opposées vers les électrodes et créent un contre-champ qui s’oppose au champ
externe (phénomeéne d’¢écrantage). Les porteurs s'accumulent aux extrémités de la structure,
piégés par les défauts du matériau ou par les piéges de surface'. I’écrantage n’est pas
instantané car ¢’est I’accumulation progressive de porteurs de charges opposées de part et
d’autre de la structure qui produit le contre-champ d’écran. Le temps d’établissement du
contre-champ est déterming par le taux de génération de porteurs et par le temps de capture

des porteurs par les centres piéges. Le temps de réponse est de I’ordre de la microseconde.

frange: frange :
+ brillante brillante
S : : ! ‘ contact semi-transparent
[ ]
11
: ; 5 : lignes
i multipuifs f[apantiques de
' ' ' ‘ champ
[ X223 ] "w#v rvvw
T _ |
- . frange  frange
"sombre "sombre

Figure 1-9 : Géométrie «champ perpendiculaire aux couches»

Dans les franges brillantes ot le champ est écranté, I'absorption varie par rapport aux
franges sombres ol le champ est rest¢ inchangé. 1l en résulte un réseau d'absorption, basé
sur la variation d'absorption par Effet Stark Confiné Quantiquement. Au lieu de Ieffet

plasma, on utilise ici la modulation de I’absorption par le champ dans un puits quantique.

' C'est pourquoi la polarité du champ appliqué est généralement alternde au cours des écritures successives
pour ne pas saturer les piéges.
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Ces expériences sont généralement réalisées en continu et a faible flux lumineux (1-10
uW/em?) [7].

Notons que la variation An correspondante a la modulation d’absorption Ao est
donnée par la relation de Kramers-Kronig donnée précédemment, les deux variations devant
étre prises en compte pour I’efficacité de diffraction.

L’un des avantages de cette géométrie est la faible distance inter-électrodes, qui
permet d'obtenir des champs élevés avec de faibles tensions. Des variations Ao de 7000 cm™

ont été mesurées pour des tensions de 30 V avec des puits de GaAs de largeur 100 A [8].

1.4.2.b - En régime impulsionnel et avec transport de charges limité

On peut écranter le champ en séparant les électrons et les trous a lintérieur des
puits, ou sur quelques puits, sans attendre 1’accumulation de porteurs dans des zones de
piégeage, a condition de photogénérer un nombre de porteurs plus important dans un laps
de temps plus court. Le temps de réponse est donc plus court que dans le cas précédent (de
'ordre de 1 a 10 ps). Les principaux phénoménes conditionnant la rapidité de I’écrantage
sont I’émission des porteurs hors du puits, et leur dérive sur I’épaisseur de quelques puits
qui produit un contre-champ d’écran. Quant au temps de maintien du réseau inscrit, il est
déterminé par la durée de vie des porteurs, ou par le temps d’extraction de ces porteurs
hors de la structure, ou encore par la diffusion latérale parallélement aux couches.

Le principal intérét de lutilisation d’un champ électrique externe statique de
polarisation réside dans la faible énergie requise pour produire les effets mis en jeu
(écrantage, effet Stark) Pour écranter les champs électriques de ’ordre de 3.10° V/em

utilisés dans ce travail, on estime que, pour réaliser le contre champ d’écran, il suffit de :
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, 310" .13 . 8,.8510™ X
E = S _4Pw = Py = 1610";9 =2210" palres/c:’n2

En supposant que cette densité est créée sur I’épaisseur d’un puits (=100 A, soit psp = 2,2

10" em™), I’énergie requise n’est alors que de :

_ Psp- v
o (1-R)

~ 04 ul/em’
en prenant o = 10°em” hv=15eV,R = 0.3
(1-R) représente les pertes par réflexion du faisceau incident.

Cette énergie est a comparer aux dixiémes de mJ/cm’ nécessaire pour obtenir I’effet plasma.

1.4.3 - En appliquant un champ parallélement aux puits

Les phénomeénes physiques mis en jeu dans cette géométrie (Figurel-10) sont
proches de ceux que l'on rencontre dans le matériau massif En effet, le transport se fait
principalement dans le sens des couches, les porteurs (électrons, trous) ne sont pas génés
par le franchissement des barriéres. L'effet photoréfractif est obtenu par la photogénération
dans les franges brillantes suivie de la dérive des charges sous champ électrique vers les
franges sombres ou elles sont piégées. Cela sous-entend que des défauts ont préalablement
été crées dans le semiconducteur, par exemple par bombardement de protons [9]. Ici, les

phénomenes de transport sur plusieurs microns induisent des temps de réponse trop longs
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pour I"application visée. D’autre part, le grand désavantage de cette géométrie est la grande
distance inter-électrodes qui oblige a utiliser des tensions de plusieurs centaines de volts
pour obtenir les mémes effets que dans le cas de la géométric «champ perpendiculaire aux

couches».

frange: frange:

+ brillanté brillante .
= =
——— multipuits ——> | P lignes
——p . . : : —_— de
———> quantiques —— : .

—t —— . ———» champ
frange frange
' sombre * sombre

Figure 1-10 : Géométrie «champ paralléle aux couches.

1.4.4 - Choix effectués en vue de I'application visée

Un des objectifs de cette étude est la réalisation de structures photoréfractives
fonctionnant en transmission et qui présente une cinétique de diffraction adaptée aux
architectures d’adressage. Nous recherchons des temps de réponse subnanoseconde a
Pinscription de réseaux de diffraction. Nous avons donc privilégié les expériences de

diffraction sans transport de charges ou a transport de charges limité.
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Par conséquent, nous avons cherché a inscrire des réseaux de diffraction
photoindurts en régime pulsé picoseconde dans un matériau 4 puits quantiques
GaAs/GGaAlAs de deux maniéres différentes -

- par des expériences de type «plasma», & fortes ¢énergies d’excitation (de I'ordre du
dixiémes de mJ/ cm®), sans utiliser un champ électrique,

- par des expériences de modulation de I’absorption dans les puits en utilisant un
champ ¢lectrique statique appliqué perpendiculairement aux couches, afin de rechercher a

abaisser I’énergie d’excitation aux alentours du pJ/cm?

1.5 - Conclusion

Pour atteindre les objectifs proposés, notre choix s’est porté sur une structure a base
de multipuits quantiques GaAs/GaAlAs.

Nous avons ensuite examiné le mode de fonctionnement du composant déflecteur.
Le choix d’une longueur d’onde unique entraine I’élimination du substrat de croissance.
Cela conduit & se placer dans le régime de diffraction de Raman-Nath que nous avons
décrit.

Enfin, les diverses possibilités de photoinduire un réseau diffractant dans une
structure a multipuits quantiques ont été envisagées. Les critéres de vitesse requis pour les
applications de routage (temps de réponse subnanoseconde) nous ont conduit a mener notre
étude sur des expériences de type «plasma» et sur des expériences de modulation de

I"absorption par I"écrantage du champ électrique appliqué perpendiculairement aux Puits.
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ANNEXE 1 : Diffraction en régime de Raman-Nath

Soit un réseau de type n = ny + n; cos(Kx + ¢) (Cf. Fig. 1-8)
ou ng : indice optique du milieu
n) . amplitude de la perturbation sinusoidale introduite
) . I . .
K : vecteur d’onde du réseau = N ou A pas du réseau

¢ - déphasage entre le réscau et les franges d’interférences inscrivant le réseau

L’onde transmise, aprés la traversée du réscau, est atténuée et déphasée par rapport a
I’onde incidente :

. 27 i d .ood ) . ,
E; =E, exp(up) avec 0 =|=-n+—q , Ol représente 1’ épaisseur traversée,
A 2 /cosO cos

. : . 0 s .
0 I’angle interne : sin8 = sin—"-, et Er le champ électrique de I’onde transmise.
nO

2 d

= E, =E, exp i ( myd L JJ{ZTm]d 4id )cos(l(x+¢)
Acos®  2cos0 AcosO  2c¢os0

i(8o+8, cos( Kxr4})

=E.e

. i5, i) cos{Kx )
| =Ee"™ e

En utilisant I'tdentité de Bessel -

e Kxid) _ ij(Sl)eiN[meJ;]

N=-

o N[ kx5
> Ep=Ee™ > I (8)e ¥

N- w

Ep (champ diffracté) correspond & la superposition d’ondes de fréquence o, de vecteur
d’onde (KI - MI_{) , hon nulle pour M =N :

M[qnﬂ

E, = Ele‘5°el 3 (8, ) pour I'ordre M
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Le rendement de diffraction d’ordre M est alors donnée par :

*

ELE N\ Lib, -8,
nM:EIi‘El%:JM(SI)JM(Si) € 5_;5,
_eod ?

My =& %Y [ZM' +i aldj
M M\Acos®  2cosd

X ™M

Lorsque les arguments de la fonction de Bessel sont petits, on peut écrire Ju(x) = PV

Ed

ainst le rendement de diffraction pour 1% ordre diffracté est -

B E‘;: [ nn, )2 ( a,L jz
‘111 =€ +
N A cosO 4¢cosh

Si on tient compte de la réflexion R 4 la traversée de la structure -

( 2nn, . a,d J
T, +1
Acos®  2cosH

ogd 2

M, =(1-R)’e o=t

35






Chapitre 2

Elaboration des structures



Chapitre 2 . Elaboration des structures

Pour élaborer les structures & base de multipuits quantiques que nous venons de
décrire, nous avons utilisé I'Epitaxie par Jets Moléculaires (EJM). Nous décrirons tout
d'abord le principe et l'intérét de I'EIM, ainsi que l'ensemble expérimental utilisé. Nous
rechercherons les conditions optimales pour la réalisation des multipuits quantiques.

Afin de maitriser la cinétique des réseaux de diffraction photoinduits, nous avons
recherché des matériaux ayant les propriétés désirées pour nos composants. Nous avons
ainsi exploré trois voies :

- I’élaboration de structures a base de matériaux GaAs et GaAlAs classiques.

- I’élaboration de structures a base de matériaux non steechiométriques (élaborés a
basse température)

- élaboration de structures a base de GaAs et GaAlAs modifiés par bombardement
de protons.

Les deux dernieres voies ont été étudiées dans le but de modifier de la durée de vie des

porteurs dans les couches élaborées.

2.1 - Technique d’Epitaxie par Jets Moléculaires

2.1.1 - Principe de ’'EJM

L'épitaxie par jets moléculaires (EJM) est basée sur la condensation de flux
atomiques ou moléculaires sur un substrat monocristallin porté a une température adaptée,
ceci dans des conditions d’ultra-vide (Pression initiale < 10°° Torr). L’interaction entre les

differents flux se produit lors de la condensation  Ia surface du substrat de croissance [1].
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La figure 2-1 présente le principe de 'EIM. Les différents éléments constituant la
couche & €laborer (Arsenic, Gallium, Aluminium, Indium) sont contenus dans des cellules
d’évaporation portées a des températures prédéterminées (Cf § 2.2.3). L’incorporation
d’une impureté dopante s'effectue par [Iutilisation d’une cellule d’évaporation
supplémentaire contenant I’élément désiré (Béryllium, Silicium, ...). L’émission des jets
moléculaires dans I’enceinte est assuré par I’ouverture ou la fermeture de caches (Figure 2-

1).

Ultra-vide . ™ couche épiraxiale
L

Jets moléculaires

cellule
d'évaporation

- As
Ga Al

Figure 2-1 : Principe de P’EJM
En ce qui concerne plus particuliérement les composés II-V, I’élément I1I est
¢vapore a une température supérieure a celle de I'élément V, le substrat étant chauffé 4 une
température intermédiaire. Ainsi, lors de sa condensation sur la surface du substrat,

I’élément 111 se combine & I’élément V, donnant naissance au composé I1I-V.

2.1.2 - Interét de 'EJM
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L’EJM est bien adaptée i la croissance de couches minces monocristallines, En effet,
elle permet d’obtenir des vitesses de croissance faibles, comprises entre 0,1 et 1 pm/heure.
De plus, la température a laquelle est porté le substrat (entre 450°C et 600°C pour une
epitaxie de GaAs steechiométrique) est plus faible que pour les autres techniques d’épitaxie,
ce qui permet de limiter les phénoménes d’interdiffusion aux interfaces. Par conséquent,
cette technique permet des changements de composition et/ou de dopage abrupts par simple
mouvement des caches placés devant les cellules des espéces a évaporer. L’EJM est donc
particulierement adaptée & la réalisation de nos structures, & base de multipuits quantiques

GaAs/GaAlAs.

2.1.3 - Description du systéme d’épitaxie

La figure 2-2 montre un plan général du bati EJM du laboratoire. Il est composé de 4
grands modules.

- le sas d’introduction, dans lequel sont placés les substrats aprés leur préparation,
sous flux d’azote, a pression atmosphérique. Une pompe turbomoléculaire permet d’y
obtenir un vide primaire (~10™ Torr) ;

- la chambre d’introduction, qui est sous vide primaire (107 Torr) lors du transfert
du molybloc ; lorsqu’elle est isolée du sas d’introduction, on peut y atteindre un vide
secondaire de I’ordre de 10” Torr ;

- la chambre de transfert, intermédiaire entre la chambre d’introduction et la
chambre de croissance. Les substrats peuvent y étre stockés sous ultravide (10" Torr).
Cette chambre est équipée d'un spectrométre d’électrons Auger qui permet I’analyse

chimique des surfaces ;
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Figure 2-2 : Schéma du bati d’épitaxie par jets moléculaires
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- la chambre de croissance ol se déroule I'épitaxie. La qualité du vide y est
primordiale. Elle est maintenue sous ultravide (quelques 107" Torr) par [@'action
complémentaire du refroidissement des panneaux par une circulation d’azote liquide, d’une
pompe ionique et d’un sublimateur de titane.

Dans cette chambre se trouvent :

- les cellules d’évaporation ayant des caches manipulables de ’extérieur. Ces
cellules contiennent dans des creusets des éléments III (Al, Ga, In) et V (As), ainsi que les
dopants (Silicium pour dopage n / Béryllium pour dopage p)

- le porte-substrat monté sur un manipulateur et animé d’un mouvement de
rotation autour d’un axe perpendiculaire au substrat afin d’assurer "uniformité des dépots |

- des moyens d’analyse : un spectrométre de masse pour le contrdle de la
qualité du vide, un diffracteur d’électrons de haute énergie en incidence rasante (RHEED)
pour le contrle de la cristallinité des dépdts et de I'ordre atomique des surfaces. La
pression est mesurée au moyen de jauges  ionisation type Bayard Alpert. L’une d’elles, qui
peut étre placce en face des cellules, mesure le flux a la sortie des cellules en dehors de Ia
croissance. L autre, placée hors de portée des cellules, nous renseigne sur la pression dans

le bati (Phati).

2.2 - Conditions de croissance

2.2.1 - Influence des flux, conditions de flux

Les atomes ou molécules constituant les flux sont issus de cellules d’évaporation

roches des cellules d”effusion moléculaire de Kundsen. On exprime le nombre d’atomes ou
P p
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de molécules arrivant par unité de surface et de temps sur un substrat placé a une distance h
dans I"axe de la cellule et perpendiculaire 4 ce dernier par :

P.A

W molécules CITI-2 S-]

J=111810%

ou A : aire de l'ouverture du creuset
T : température de la cellule
h: distance cellule-substrat
P : pression de vapeur de gaz en Torr a la température T

M : masse moléculaire de 1’élément dans la cellule

Par une régulation précise de la température, on peut obtenir le flux désiré a la
surface du substrat. Pour les 1I-V que nous avons utilisés dans ce travail, I’espéce IIT
(Gallium) est atomique et a un coefficient de collage de 1 3 la surface du substrat GaAs. Par
contre, 'espéce V (Arsenic) provient d’une source solide et se présente essentiellement
sous forme de tétraméres As, La décomposition des molécules d’As, et donc
I"incorporation d’Arsenic dans la couche ne peuvent intervenir que si les espéces III sont
également présentes & la surface. Dans ce cas, le coefficient de collage de I’arsenic est de
0,5 au maximum dans les conditions usuelles.

Par conséquent, ce sont les éléments 1II qui fixent la vitesse de croissance et le

rapport des flux V/III doit étre supérieur a 2 (Iarsenic en excés se réévapore).

2.2.2 - Préparation des substrats
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Les substrats utilisés pour cette étude sont fournis «préts a I'épitaxien.
Préalablement & leur introduction dans le systéme ultravide, ils subissent un degraissage
suivant le cycle trichloréthane chaud, acétone chaud et ringage eau désionisée puis une
désoxydation a l'acide chlorhydrique. Iis sont ensuite positionnés sur leur support en
molybdéne. Ces supports, appelés «molyblocs», sont évidés au centre, prévus pour
permettre un blocage mécanique de plaquettes entiéres de diamétre de 2°° sans collage
indium ; ces porte-substrats sont également utilisés pour les échantillons plus petits, en
collant ces derniers a I'indium sur des plaquettes de silicium ou de GaAs intermédiaires.

Les substrats montés sur leur molybloc sont ensuite oxydés et décontaminés sous
rayonnement ultraviolet en présence d’ozone (UV-0;). Cette phase de préparation simple a
mettre en ceuvre, mise au point dans 'équipe [2], vise a I'obtention reproductible de
surfaces propres favorables a I'épitaxie. Le temps d’exposition UV-O; (15 mn) a été
optimisé pour permettre une décontamination compléte du carbone a la surface tout en
limitant I’épaisseur de la couche d’oxyde formé 4 3 nm environ,

Apres preparation, les substrats sont introduits dans le systéme ultravide. Avant
¢pitaxie, I"oxyde protecteur est désorbé thermiquement. Pour cela, les substrats sont
chauffés progressivement, sous contréle RHEED, jusqu’a la température de désorption de
'oxyde, 615°C. Cette température de désorption, mesurée par pyrométrie, est supérieure 3
celle trouvée pour les oxydes chimiques (575°C). La différence est liée a unc ¢paisseur plus

grande des oxydes UV-Q;.

2.2.3 - Température d’épitaxie
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Chapitre 2 : Elaboration des structures

Pour I'obtention d’un monocristal de qualité, on a intérét a travailler 4 des
températures d’épitaxic ¢levées. En effet, la température du substrat a une influence sur la
mobilité des éléments III et sur le temps de résidence des espéces V. L’emploi de
températures d’épitaxie élevées favorise la mobilité des especes et diminue la contamination
des couches en croissance. Afin de favoriser Pincorporation des espéces, la vitesse de
croissance de GaAs sera donc choisie faible (0,1 um/h) si la température de croissance est
de 450°C, mais pourra étre plus élevée si la température de croissance est égale a 600°C
(généralement 1 pm/h).

D’autre part,

- dans le cas d'un composé binaire (cas du GaAs) la température de croissance
doit rester inférieure a la température congruente Tc du composé élaboré
(630°C pour le GaAs). On peut choisir des températures allant de 550 i 630°C
pour I’épitaxie de GaAs.

- dans le cas d'un composé ternaire, le choix de la température est plus
complexe. Pour (Ga,Al)As, les températures utilisées sont généralement
comprises entre 600 et 620°C ou 680 et 720°C, cette derniére gamme étant

utilisée pour I'élaboration de diodes lasers.

Dans notre cas, la température d'épitaxie a été fixée 3 600°C. Cette température est
inférieure aux températures d'évaporation congruente des deux binaires en jeu GaAs et
AlAs. Pour cette température, on peut négliger I'évaporation des espéces INl dont
Iincorporation se fait alors entiérement, et elle conduit de plus a l'obtention de surfaces
lisses. La valeur de la température (600°C), mesurée par pyrométrie, est garantie par Ia

reproductibilité de fa température de Ia désorption préliminaire de l'oxyde toute proche
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(615°C). La mesure des températures de désorption des oxydes chimiques (575°C) et UV-
03 (615°C), permet d'effectuer un controle supplémentaire du pyrométre. Notons que celui-

ci ne permet pas de mesurer des températures inférieures a 400°C.

2.2.4 - Uniformité des couches

Deux bétis d’épitaxie ont été utilisés pour la réalisation des structures & multipuits
quantiques. Dans le premier, les axes des cellules convergent vers le centre du molybloc en
position dite «<nominale» ou standard. Cette géométrie permet d’obtenir une uniformité de
ordre de 1 % sur 20 mm & partir du centre du substrat, 2 condition que ce dernier soit
maintenu en rotation pendant la croissance.

On peut encore améliorer cette situation en tournant le porte-substrat de 21° par
rapport a sa position standard. Cette position dite «optimale» permet d’obtenir une
meilleure uniformité (mesurée de 1,3 % sur un rayon de 35 mm par l'équipe). Cette
configuration a été utilisée dans le deuxiéme bati, installé en Septembre 1994 au laboratoire.
Dans ce nouveau bati ont été mis au point la croissance a basse température (300-400°C) et

les structures dont la partie active intégrait ce matériau.
2.2.5 - Diffraction d’électrons de haute énergie en incidence rasante (RHEED)
L’emploi de I'ultra-vide autorise I'utilisation d’analyses in situ telle que le RHEED

en incidence rasante que nous utilisons comme méthode de calibrage des conditions de

croissance en temps réel, trés efficace pour les couches minces (d ~ 10 nm).
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2.2.5 a - Principe

Son principe consiste a faire interagir sur la surface a analyser un faisceau
d’électrons monoénergétiques (10 keV) sous incidente rasante (angle < 3°). Les électrons
apres interaction avec la surface sont recueillis sur un écran fluorescent. Dans les conditions
utilisées, la profondeur de pénétration des électrons est faible et donc la diffraction n’a lieu
que sur les premiéres couches atomiques, rendant compte de 'ordre de la couche en

croissance et de la structure de surface.

2.2.5 b - Caractéristiques

Sur I’écran fluorescent, on observe la surface, identifiée par son ombre. Les
electrons qui sont simplement réfléchis par la surface forment la tiche spéculaire. Ceux qui
sont diffractés donnent lieu 4 la formation de lignes perpendiculaires a la surface (Figure 2-
3).

Ligne de diffraction d’ordre S ?31(1:11:1 ei:re
entier (périod. volume) pec ' o
l Ligne de diffraction d’ordre

fractionnaire

{périod. surface)

Ombre de
I"échantilton

l

® 4—— Fajsceau (ransmis

Figure 2-3 : Schéma du diagramme RHEED

L’analyse du diagramme de diffraction d’une surface permet la caractérisation de la

cristallinité en surface de la couche (mono, polycristalline ou amorphe), de 1état (rugosité)
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et de 'ordre de surface (reconstruction (2x4)As dans notre cas (surface {100})). Elle est
aussi un bon moyen pour déterminer le type de croissance (2D, 3D, .. ).

L’analyse de Ulintensité de la tiche spéculaire donne des informations
complémentaires sur la rugosité et la vitesse de croissance. Nous avons utilisé cette derniére
analyse pour optimiser les conditions d’élaboration des couches de GaAs et GaAlAs des

structures 4 multipuits quantiques.

2.2.5 ¢ - Optimisation des conditions de croissance a partir de lintensité de la
tdche spéculaire

L’intensité du diagramme et plus particuliérement celle de la tiche spéculaire va
fournir des informations sur la morphologie de la surface. L’intensité de 1a tiche spéculaire
est en effet lie a la réflectivité de la surface et donc a sa rugosité. Cette tache est
pratiquement inexistante dans le cas d’une surface rugueuse. Plus la tache est intense, plus
la surface est lisse.

Au début de la croissance, les premiers flots bidimensionnels qui se forment
entrainent une baisse de la réflectivité de la surface jusqu’a ce que le recouvrement atteigne
la moitié de la surface. La réflectivité atteint alors un minimum puis augmente de nouveau
jusqu’a une valeur maximale correspondant au remplissage d’une monocouche. Neave et al.
[3] ont associé 4 chaque oscillation le dépdt d’une monocouche de GaAs, Ces variations
d’intensité dépendent de la réflectivité de la surface liée & une évolution de la tugosité de
surface au cours du dépdt de chaque monocouche. Au cours de la croissance, une
diminution progressive du maximum est observée car une monocouche peut commencer 3
se remplir alors que la précédente nest pas terminée. Au fur et a mesure que la croissance

s'effectue, ce dernier mécanisme devient prépondérant et la rugosité¢ de surface en
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croissance devient stable : I'intensité de la tiche spéculaire ne possede alors plus
d’oscillations et atteint une valeur moyenne. Apres arrét de la croissance, la planéité est

retrouvée. L’intensité de la tache spéculaire récupére alors son intensité maximale initiale.

2.2.5 d - Influence des interruptions de croissance

La cinétique de récupération de I’intensité de croissance initiale est en fait régie par
la cinétique de diffusion surfacique des éléments I11. Elle dépend donc de la température et
du flux d’arsenic incident a la surface [4]. Plus Ia température est élevée et le flux d’élément
V faible, plus la récupération d’intensité est rapide. La nature des éléments III présents en
surface influe également sur la cinétiqﬁe de récupération : la récupération de GaAlAs est
plus lente que celle de GaAs [4]. Ceci s’explique par la différence de mobilité existant entre
les éléments Ga et Al en surface. La mobilité de Al étant plus faible que celle de Ga, le
lissage de la surface demande plus de temps.

La pratique d’interruptions de croissance aprés I’épitaxie de chacune des couches
composant la structure est un processus efficace pour minimiser la rugosité des interfaces
des structures GaAs/GaAlAs. Nous avons utilisé cette technique pour optimiser la planéité

des interfaces lors de la réalisation de nos structures a multipuits quantiques.

2.3 - Elaboration des structures a multipuits quantiques

2.3.1 - Valeurs des paramétres optimisés
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La température de la cellule de Ga étant fixée, trois séries de mesures d'oscillations
ont ét¢ effectuées dans des conditions proches de celles choisies pour élaborer nos
structures.

Nous avons pu ainsi fixer avec précision la température de la cellule d’Al pour
obtenir une composition d’alliage égale a 0,3. Ces mesures ont également permis d’affiner la
température de la cellule d’As et par 14 méme le flux d’As conduisant a une croissance
optimimale des couches de GaAs et GaAlAs. Enfin, pour minimiser la rugosité aux
interfaces GaAs-GaAlAs et GaAlAs-GaAs, nous avons déterminé la durée de lissage, c’est-
a-dire les interruptions de croissance & pratiquer aprés le dépot de chaque couche
composant le mutipuits.

Ainsi, les conditions les plus favorables obtenues pour I’épitaxie des structures a
multipuits guantiques pour une température de substrat de 600°C sont 0,74 pm/h pour la
vitesse de croissance du GaAs, 1,06 pum/h pour celle du Gai,AlAs (x=03). Les
interruptions de croissance ont été de 30 s aprés les couches de GaAs et de 60 s apres celles

de Ga,. Al As.

2.3.2 - Structures élaborées

Les structures que nous avons retenues pour notre étude (Cf. chapitre 1 §1.2.2) sont
constituées d'une couche tampon de 500 nm de GaAs, d'une couche de AlAs de 50 nm
servant de marqueur pour les techniques de report (Cf chapitre 3) suivie de la couche
active composee de 80 puits de 9,6 nm de GaAs et de barriéres en Ga,. Al As d'épaisseur 13

nm, entourée de 200 nm de Ga,.,AlLAs de chaque c6té (x=0,3). L'observation au
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microscope optique de la structure montre une surface lisse et sans défauts, confirmant le

choix des paramétres de croissance (figure 2-4).

Figure 2-4 : Photographie de la surface de I'épitaxie

de la structure 4 multipuits quantiques (G: x 50)

49



Chapitre 2 : Elaboration des structures

La cinétique d’un réseau de diffraction photoinduit dans les composants photoniques
a base de multipuits quantiques est modulable en modifiant la durée de vie des porteurs, par
exemple par I'introduction de défauts dans Ie semiconducteur, Aussi avons nous exploré les
modifications induites par l'utilisation de matériaux élaborés a basse température et par le
bombardement de protons (ou protonage).

L'élaboration des matériaux basse température, étude récente dans notre équipe, a
nécessité la maitrise des paramétres de croissance afin d'obtenir les caractéristiques désirées
jpour nos structures.

Le protonage, technique bien connue, est relativement facile de mise en ceuvre.
L’étude s'est ici basée sur la modélisation conduisant i la détermination des différents
paramétres (¢nergies d’implantation, doses) permettant la réalisation d'un profil de défauts

homogéne dans toute la structure.

2.4 - Croissance de GaAs non steechiométrique (basse température)

Les premiers chercheurs a montrer 'intérét de la croissance a basse température
(B.T.) ont été AR. Calawa et F. W. Smith du Lincoln Laboratory [5]. Les couches de GaAs
elaborées & des températures de croissance allant de 200 3 400°C ont montré des propriétés
intéressantes (résistivité, durée de vie) et ont rapidement donné lieu a des applications. On
peut citer parmi elles les couches tampon pour I'isolation ¢lectrique dans les circuits
intégrés [5-7], les interrupteurs ultrarapides [8,9], les photodétecteurs pour les grandes

longueurs d’onde [10].
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2.4.1 - Caractéristiques structurales du matériau

En effectuant la croissance de GaAs ou de GaAlAs 4 basse température, on rend le
matériau non stcechiométrique, en incorporant de I’arsenic en excés. L’arsenic est dilué¢ dans
le réseau cristallin, se plagant en site interstitiel. Il en résulte une augmentation du paramétre
de maille qui peut atteindre 1,5 % [11]. Cependant, le matériau reste monocristallin. Ce
n'est qu’au dela d’une certaine cpaisseur dite « critique » que de nombreux défauts
apparaissent et que la couche épitaxiée n’est plus parfaitement monocristalline [12].
L’apparition de ces défauts a pour origine la relaxation locale des contraintes générées par
le désaccord de maille entre ta couche et la substrat.

Ce matériau métastable doit étre stabilisé par un recuit thermique. Le recuit

thermique (minimum 400°C) lui donne donc ses propriétés définitives.

2.4.2 - Caractéristiques apreés recuit

Lors du recuit, les atomes d’arsenic en excés dans le réseau cristallin se regroupent
pour former des précipités. Ces précipités absorbent une partie des atomes d’arsenic en
exces, réduisant ainsi la densité de défauts. Le recuit relaxe le parametre de maille, qui
retrouve pratiquement sa valeur normale [14]. Le matériau redevient alors d’une haute
qualité cristalline. La présence des microprécipités lui confére une trés faible durée de vie et
une grande résistivité. La densité de porteurs libres est faible, mais la mobilité de ces
derniers est acceptable (de I'ordre de 200 cm®/Vs pour une température de croissance de

200°C suivie d’un recuit & 600°C ).
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Deux modeles ont principalement été avancés pour expliquer ce comportement
résistif : le modele des défauts, et le modeéle des barriéres Schottky enterrées. Le modéle des
défauts [16,17] suppose que les défauts de type As,, remontent le niveau de Fermi a la
moitié de la bande interdite. Une grande partie de ces défauts se comporterait comme les
défauts de type EL2 présents dans le GaAs dopé chrome. Le modéle des barriéres Schottky
enterrées [18,19] est basé sur la présence de microprécipités d’arsenic qui formeraient des
barriéres Schottky vis-a-vis du réseau GaAs. Ces précipités seratent entourés de régions de
déplétion analogues a celles des interfaces métal/GaAs. La figure 2-5 montre I’évolution de

la résistivité du matériau en fonction des températures de croissance et de recuit [15].
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Figure 2-5 : Evolution de la résistivité en fonction de Ia température de recuit

pour différentes températures de croissance (a : 340°C; b : 310°C; ¢ : 300°C)

Au regard de I’évolution de la résistivité en fonction de la température de recuit, on

constate qu’aucun des deux modéles ne peut expliquer a lui seul le comportement électrique
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du matériau. Par contre, la contribution des deux modéles peut servir a expliquer le
comportement global [15]. Aux faibles températures de recuit, la résistivité est lie 4 'excés
d’As introduit en interstitiel dans le matériau, donc a la température de croissance : les
précipités sont peu nombreux, c’est le modéle des défauts qui prédomine. Lorsque la
température de recuit augmente, la densité de défauts ponctuels diminue et des
microprécipités regroupant des atomes d'As se forment. Pour des températures de recuit
intermédiaires, la résistivité augmente, ce qui va a I'encontre du modéle des défauts - les
précipités deviennent suffisamment nombreux pour dépléter une partie non négligeable du
matériau, ce qui accroit la résistivité ; le modéle des barriéres Schottky devient valide. La
résistivité atteint un maximum aux températures de recuit ou les précipités sont en densité
suffisante (dans les trois cas a,b,c), pour que le recouvrement des zones déplétées soit
maximum. Enfin, aux plus fortes températures de recuits, la plus grande partie des précipités
s’étant formée, la résistivité baisse a nouveau, suivant le processus de réduction -efficace
ces températures- des défauts dans le matériau. En résumé, le modéle des barriéres Schottky
enterrées devient plus valide que le modéle des défauts lorsque les microprécipités d’arsenic
se sont formés en quantité suffisante.

Il est trés important de noter que la réduction des défauts avec la temperature de
recuit (Figure 2-6a) s’accompagne d’un recouvrement satisfaisant de la transmittance du
matériau (Figure 2-6b) [20]. A 600°C, la transmittance est a peine plus faible qu’a 900°C,
température de recuit pour laquelle le matérian est quasiment guéri. Nos recuits s’effectuant
generalement a 600°C, la transmittance de nos structures réalisées en matériau B.T. ne sera

donc pas trop diminuée et les études en transmission seront encore possibles.
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Figure 2-6 : a) Réduction des défauts avec le recuit

b) Recouvrement de la transmittivité du matériau avec le recuit

La durée de vie des porteurs dans un tel matériau conditionne nombre de paramétres

700

physiques, notamment lorsque 1’on travaitle comme ¢’est notre cas en régime pulsé.

2.4.3 - Influence des paramétres de croissance et de recuit sur la durée de vie

800

De nombreuses études ont montré que la taille et [a densité des microprécipités dans

les couches B.T. dépendaient & la fois des paramétres de la croissance (température de

croissance [21], rapport de flux) et des paramétres du recuit (température du recuit, durée

du recuit). La figure 2-7, obtenue d'aprés les mesures de Mahadev et al. [22], illustre la

dépendance de la taille des précipités vis-a-vis de la durée du recuit pour une température

de croissance de 225°C et une température de recuit de 600°C. On observe le méme type de

comportement lorsqu’on augmente la température de recuit pour une durée donnée [23]
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Ces résultats montrent qu’au cours de la montée en température, les petits précipités se

dissolvent au profit des plus gros («Ostwald ripening»).

100 T ' Y d T " T T T T T

90 e

80 -

Taille (A)

50

W :

30 1 1 1 L 1 L 1
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1 L 1
200 250

Durée du recuit {min)

Figure 2-7 : Evolution de la taille des précipités en fonction de Ia durée du recuit

pour une température de recuit de 600°C

Harmon et al. [24] ont mesuré Ia durée de vie dans des couches basse température
de GaAs par la technique de la transmission différentielle résolue en temps. La figure 2-8,
déduite des résultats de Harmon, illustre la dépendance quasi-linéaire de la durée de vie en

fonction du diamétre des microprécipités d’arsenic pour deux températures de croissance.
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Figure 2-8 : Durée de vie en fonction du diamétre des précipités pour une

A
température de croissance de 250°C et de 320°C pour un rapport de flux de ai— =20

Ces résultats montrent que, pour une méme taille de précipité, la durée de vie
est supérieure pour une croissance effectuée a 320°C. Elle dépend done non seulement de la
taille des précipités mais aussi de leur densité (Pexces d’arsenic introduit étant plus
important pour la croissance a 250°C). Les microprécipités seront plus nombreux et pour un
méme diamétre, la durée de vie sera plus faible.

On peut résumer I’ensemble des paramétres influant sur la taille des précipités (cas
de recuits inférieurs a 600°C), la densité des précipités et sur la durée de vie dans le tableau

2-1, pour un rapport de flux de 20.
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L’ensemble de ces données nous sera utile pour ajuster paramétres de croissance et
/ou de recuit pour ajuster la durée de vie dans le preésent travail ou pour adapter Je matériau

B.T. 4 de nouvelles applications,

Densité des Taille des
microprécipités microprécipités Durée de vie
apres recuit aprés recuit aprés recuit
. A A hY
T® croissance N [21] [21] [24] Fig.2-8
AY A A
T° recuit 7 [23], [23], [24] Fig.2-8
by A A
Durée du recuit 7 [22], Fig 2-7 [24] Fig.2-8

Tableau 2-1 : Dépendance de Ia durée de vie vis-3-vis des paramétres de

croissance et de recuit

2.4.4 - Réalisations et caractérisations
2.4.4.a - Epitaxies réalisées

Pour que la formation de réseaux transitoires soit possible en régime picoseconde
(Cf. chapitre 4), la durée de vie des porteurs dans les structures étudiées doit étre bien

supérieure a la durée de limpulsion d'écriture (20 ps). Ainsi, linscription du réseau

diffractant est eifective.
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Nous avons choisi d'apres la littérature [25], une température d'épitaxie de 400°C
conduisant a des durées de vie de l'ordre de 80 ps. En choisissant cette température, située a
I"extrémité supérieure de la gamme habituelle d’élaboration des matériaux B.T.. nous nous
attendons 4 obtenir un matériau plus proche du matériau GaAs élaboré a 600°C.

Nous avons donc élaboré des couches de 1 um de GaAs a 400°C, pour deux
rapports de flux As/Ga différents : le premier égal & 20 (épitaxies E28, E29), le second a 40
(épitaxies E31, E41). L'observation au microscope optique montre la bonne morphologie
des couches réalisées. A cette température, Iépaisseur critique est trés supérieure a 1 pum
[13]. Le probléme de la croissance de toute ou partie de notre structure en basse
temperature ne se pose donc pas.

Apres la croissance, nous avons effectué sur ces couches des recuits 4 600°C. Les
recuits les plus courts (10 s & 20 mn) ont été réalisés dans un four de recuit avec
encapsulation des échantillons, les plus longs (1h30 et 3h) dans le biti EJM sous pression

d’Arsenic afin de ne pas dégrader la morphologie des couches.

2.4.4.b - Etude au microscope électronique & transmission (MET) et en diffraction de

rayons X

Nous avons étudié les propriétés structurales des couches précédentes recuites a
600°C pour des durées allant de Smn & 1h30 par microscopie électronique a transmission
(MET) et par diffraction de rayons X (mesures effectuées au CEMES-LOE Toulouse par
A, Claverie).

L’¢tude au MET a révélé que la qualité cristalline est meilleure pour un rapport de

flux égal & 20 et qu’aucune des couches élaborées 4 400°C ne contient de précipités
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decelables. On observe cependant des défauts, dislocations et macles, qui se propagent dans
la couche a partir de I’interface couche/substrat (Figure 2-10a)

Le traitement thermique a tendance a diminuer la densité de défauts (Figure 2-10b),
mais ceux-ci subsistent, méme dans le cas du recuit le plus long (1h30). Les défauts restants

sont principalement des fautes d’empilement.

Figure 2-10 ;: Photographie MET de I'épitaxie E29

a) recuit de 5 min ; b) recuit de 20 min (G : x 40000)

Notons que la modification du paramétre de maille entre le GaAs B.T. avant recuit
et le GaAs du substrat n'est pas décelable par diffraction de rayons X. En effet, plus la
température du substrat est élevée, plus le temps de résidence est court, et moins l'arsenic

s'incorpore lors de 1a croissance. A 400°C, Tarsenic étant trés dilué dans Ia couche, on se
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rapproche de la croissance stcechiométrique. Ces résultats corroborent ceux obtenus par
MET : les précipités ne sont pas décelables.
Ainsi, les propriétés du matériau GaAs élaboré a 400°C sont différentes de celles du

matériau ¢laboré 4 200°C.

2.4.4.c - Caractérisation de la durée de vie par photoluminescence résolue en temps

Nous avons mesuré la durée de vie dans les couches précédentes par
photoluminescence résolue en temps, la température de recuit étant de 600°C.

Le laser Ti:Saphir utilisé pour I’excitation produit des impulsions de 2 ps. L'émission
de photoluminescence est collimatée et focalisée sur la cathode d'une caméra ayant une
résolution de 5 ps. La longueur d'onde d'excitation est de 760 nm.

Les durées de vie sont déduites en extrapolant la décroissance de la
photoluminescence par €™ ou 1 est la durée de vie des porteurs. Nous avons reporté figure
2-11 les mesures de durée de vie obtenues pour une puissance d'excitation de 2 mW.

La figure 2-11a (rapport de flux de 20) montre que la durée de vie en fonction de la
durée du recuit croit rapidement pour de courtes durées de recuit. La durée de vie tend 2 se
stabiliser au deld d’une heure de recuit, qui est une durée raisonnable. L’évolution obtenue
est conforme aux comportements du matériau basse température abordés lors des
paragraphes précédents : Ja durée de vie augmente lorsqu’on augmente la durée de recuit.

Par contre, en ce qui concerne les couches élaborées avec un rapport de flux de 40 (Figure

2-11b), le comportement est difficilement explicable.
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Figure 2-11 : Mesures de durée de vie en fonction de la durée du recuit

a) épitaxies 29 et 28 (rapport de flux=20) ; b) épitaxies 31 et 41 (rapport de flux=40)

Nous avons donc choisi d’utiliser un rapport de flux de 20, conformément aux

résultats obtenus par MET.

2.4.5 - Réalisation d'une structure i base de matériau B.T.

Nous avons réalisé la croissance de la structure présentée au chapitre 1 § 1.2.2 en
effectuant la croissance de Ia partie active (multipuits GaAs/GaAlAs) a basse température.
Nutilisant pas les phénomeénes d’accumulation de charges discutés au chapitre 1 § 1.4, nous
n’avons pas employé le matériau B.T. comme couches de piégeage aux extrémités de la
structure, mais plutdt comme couches internes résistives dans le but de piéger les porteurs
prés de leur lieu de photogénération et d’appliquer des champs plus élevés.

La croissance de la derniére couche de GaAlAs, se faisant & 600°C, entraine un
recuit de 20 min de la structure. Cette durée tient compte de la rampe de montée en

température et de I'épitaxie de cette couche. Par conséquent, d'aprés les résultats obtenus au
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paragraphe 2.4.4, la durée de vie dans la partie B.T. de ces structures est de I'ordre de 50

ps. Les résultats expérimentaux obtenus sur ces structures sont présentés au chapitre 4.
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2.5 - Bombardement de protons

Afin de réduire la durée de vie des porteurs photogénérés, nous avons effectué des
implantations de protons dans nos structures, Le proton a été choisi pour sa légéreté donc
pour sa grande profondeur de pénétration dans les matériaux. Cette technique est largement
utilisée pour faire varier la durée de vie dans GaAs massif et de nombreux travaux reportent

cette variation en fonction de 1a dose utilisée (Figure 2-12) [26-28].
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Figure 2-12 : Variation de la durée de vie dans GaAs massif en fonction de la dose de

protons implantés

1l s'agissait pour nous de déterminer par simulation le nombre d'implantations,

leurs énergies et les doses nécessaires & la création de défauts de facon homogéne sur
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toute la profondeur de la structure puis de les réaliser et par nos mesures de photo-

diffraction d'en mesurer les effets.
2.5.1 - Simulations

L'implantation ionique consiste & introduire des ions dans un matériau afin d'en
modifier les propriétés électriques, structurales ou optiques. Une théorie de la distribution
des 1ons implantés dans les cibles amorphes a été proposéc en 1963 par Lindhard, Scharff et
Schiott (Théorie LSS) [29]. Gibbons [30] a publié ensuite une série d'articles poursuivant le
travail entrepris sur la théorie LSS. Les premiers résultats concernant I'tmplantation ionique
dans un compos¢ I11-V, en l'occurrence GaAs, apparaissent a la fin des années 60 [31,32].

Les théories les plus couramment utilisées pour décrire la distribution des ions dans
une cible amorphe sont de type gaussien ou semi-gaussien (2 2 moments) [33], soit de type
Pearson 1V (a 4 moments) [33]. Ces théories ne peuvent donc pas s'appliquer au cas des
multicouches puisqu'elles établissent des formules analytiques avec des hypothéses de cibles
homogenes et isotropes. Nous avons donc eu recours, pour nos structures a un programme
de simulation plus complexe utilisant 1a méthode statistique de MONTE-CARLO : TRIM
(TRansport of Tons in Matter) [34]. Ce programme calcule, pour une gamme d'énergies
d'implantation allant de 10 eV 4 2 GeV/amu -

- la distribution des ions dans une structure composée de trois couches maximum

- les 4 moments au sens de le théorie de Pearson, déduits de la courbe de distribution
des ions implantés, a savoir :

- Rp, Range Projection, profondeur de pénétration moyenne des ions,

- ARp, écart type de Rp,
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- le skewness, le kurtosis, qui sont 2 paramétres rendant compte de l'asymétrie et de

! | T i
FY
kurtosis

i

Figure 2-13 : Paramétres utilisés dans la théorie de Pearson

I'écrasement de la gaussienne (Figure 2-13)

! | ! ! !

Profondeur

Afin de satisfaire aux conditions de TRIM, nous avons dii considérer notre structure
comme étant constituée de 3 couches ; les deux couches latérales de GajxAlkAs et la
couche centrale ramenée a une couche de densité égale a la moyenne des densités des 80
périodes constituant la partie active.

Pour obtenir une répartition de défauts uniforme en profondeur dans toute la
structure, l'addition de plusieurs profils est nécessaire. Aussi les profils de défauts résultant
d'implantations de protons d'énergies comprises entre 70 KeV et 200 KeV (valeur maximale
fixée par les performances de P’implanteur utilisé) ont été simulés avec les données de notre
structure afin d'en déduire les diverses implantations & réaliser. Cependant, le maximum du
profil de défauts ayant tendance & diminuer lorsque I'énergie d'implantation augmente, on
doit en tenir compte en introduisant un facteur correctif sur la dose. Les calculs étant

statistiques, TRIM donne les résultats en moyenne pour 1 ion implanté. 1l suffit de
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multiplier par le nombre total d'ions implantés (appelé dose et noté @) pour définir

complétement un profil. La figure 2-14 illustre notre démarche.
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Figure 2-14 : Démarche effectuée pour simuler une multi-implantation

On notera en abrégé E+aE; +BE; une multi-implantation composée de laddition
d'une implantation & énergie E,, suivie d'une implantation 4 énergie E; dont la dose est o
fois la dose de référence ¢,, suivie d'une troisiéme a énergie E; dont la dose est B fois la
dose de référence ¢.

Nous voyons sur la figure 2-15 qu'une tri-implantation 70 + 1,5%120 + 2,5%180 KeV
ne conduit pas a la création de défauts dans l'ensemble de fa structure. Il faut, pour y arriver,
une tri-implantation d'un c6té de la structure suivie d'une bi-implantation de l'autre c6té. Les
énergies a utiliser seraient de 50 KeV, 100 KeV et de 150 KeV pour le premier c¢oté {(avec
des doses de 1, 1,3, 2,3 respectivement) et de 50 KeV et 100 KeV pour lautre coté (avec

des dosesde 1,2 et 2.3 respectivement) comme présenté figure 2-16,

66



Chapitre 2 : Elaboration des structures

2,0)(105 I I - T ] M 1 i [}

1,5x108
[y]
E
o
c 1.0x108 ;
Re] i
3 i
Z MQw

5,0x108

0'0 1 " 1 L | M " i
a 4000 8000 12000 16000 20000
Profondeur (A)
Figure 2-15 : Tri-implantation
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Figure 2-16 : Multi-implantation des deux cotés de la structure
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D'un point de vue pratique, l'implantation des deux c6tés n'étant pas compatible avec la

technique du Lift-Off Epitaxial, nous nous sommes limités aux tri-implantations,

2.5.2 - Réalisations

Les implantations de protons ont été réalisées au LAAS a l'aide d'un implanteur
ionique de type EXTRION 220A. Les échantillons sont nettoycs suivant le cycle
«Trichloréthane-Acétone-eau DI» classique puis collés 4 la laque a l'argent sur des plagues
métalliques. Les implantations sont effectuées en introduisant un angle de 7° entre le
faisceau incident et la normale a la cible (I'échantillon), afin d'éviter le phénoméne de
canalisation {33]. Les implantations se font sous vide secondaire (8.107 Torr en moyenne),
a température ambiante. En ce qui concerne les doses (nombre d'ions implantés au cm?),
nous avons exploré une gamme allant de 10" a 10" ions/em® (1.10" , 5.10" | 1.10"
ions/cm?),

Nous avons mené des expériences de photoluminescence sur les échantillons
implantés afin de comparer leur spectre a ceux d'échantillons témoins non-implantés et de
verifier que les implantations se traduisaient effectivement par une augmentation des
recombinaisons non radiatives. Sur les échantillons ayant subi des implantations, nous avons
constate un affaissement du pic d'émission de photoluminescence de nos puits, excités par la
raie verte d'un laser Argon a 514 nm. Le phénoméne est d'autant plus marqué que la dose
dimplantation employée est ¢levée. Ceci témoigne de la dégradation de la qualité cristalline
du semi-conducteur : des défauts ont bien été créds par I'implantation.

Enfin, notons que la principale limitation technologique de I'implantation ionique est

I'énergie d'accélération des ions issus de la source de l'implanteur ionique. Dans le cas de
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implanteur utilisé, cette énergie ne pouvait dépasser 200 KeV. La préfondeur moyenne
dimplantation est alors théoriquement limitée a 1,59 um pour le proton dans GaAs (calcul
analytigue).

Les couches implantées ont ét¢ caractérisées en régime transitoire par réseaux
photoinduits (Cf chapitre 4). Les résultats montrent l'influence du bombardement de
protons pour une dose supérieure ou égale a 10" cm™ Notons qu’en pratique, il est difficile
d’employer des doses inférieures & 10'2 cm™ car les temps d’implantation sont alors peu
supérieurs au temps nécessaire au faisceau pour balayer le support de I’échantilion. On peut

donc constater des inhomogénéités d’implantation dans ce cas.

2.6 - Conclusion

Nous avons décrit dans ce chapitre le systéme d'épitaxie et discuté des conditions
expérimentales utilisées pour l'élaboration de nos structures 2 multipuits quantiques.

L’état de Part sur la croissance basse température des matériaux GaAs et GaAlAs
nous a conduit a opter pour une température d'épitaxie de 400°C et un rapport de flux
As/Ga de 20 pour I'dlaboration des couches adéquates au probléme posé, c’est 4 dire
obtenir une durée de vie d’eniron 50 ps. La caractérisation de couches de GaAs élaborées
dans ces conditions d’épitaxie (microscopie a transmission, mesures de durée de vie, ),
nous ont permis de maitriser non seulement les paramétres refatifs 4 la croissance mais aussi
Ceux propres au recuit , c’est a dire température et durée. Nous avons au terme de cette
étude €laboré une structure dont la partie active est constituée de matériaux basse

température.
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[.’¢étude sur le protonage a consisté, tout d’abord, & simuler des implantations afin de
déterminer les différents paramétres (énergies d’implantation, doses) permettant 1’obtention
d'un profil de défauts homogéne dans toute la structure. Des implantations ont ensuite été
réalisées sur des structures a multipuits quantiques conformément aux paramétres

prédéterminés. Les différentes structures seront caractérisées dans le chapitre 4.
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Comme nous 'avons expliqué au chapitre 1, I’élimination du substrat de croissance
est indispensable pour le fonctionnement en transmission de nos structures. Aussi nous
avons dil considérer I’éventail des techniques conduisant a cette élimination. Dans notre
étude, il s'agit de reporter un film epitaxié sur un substrat d’accueil. Les techniques
d'hybridation classiques comme le Wire Bonding, le Tape Automate Bonding ou le Flip
Chip Bonding [1] ne peuvent convenir en raison de I’épaisseur des films épitaxiés.

Nous avons retenu et développé les deux techniques suivantes -

- le «collage» ou la liaison du film epitaxié sur son nouveau substrat se fait par un
adhésif,

- le «Lift-Off Epitaxial» ou la liaison se fait par forces électrostatiques (Van der
Waals Bonding)

Nous détaillerons la mise en oeuvre de ces deux techniques étape par étape et nous
présenterons les différentes réalisations. Des études de tenue mécanique, de spectroscopie
de photoluminescence, de diffraction de rayons X, et de spectroscopie Raman nous
permettrons de qualifier et comparer les reports. Enfin, nous décrirons les ¢tapes
technologiques nous ayant permis d’adapter la technique du Lift-Off Epitaxial en vue de la

réalisation de dispositifs polarisables.

3.A - Techniques de report de films épitaxiés

On entend par «techniques de report» les techniques permettant la substitution du
substrat de croissance par un nouveau substrat, choisi pour ses propriétés adaptées a

I'application visée, et accueillant le film épitaxié (Figure 3-1).
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structure épitaxiée

structure épitaxiégl

Substrat d’origine Substrat d’accueil

Figure 3-1 : Principe de la technique de report d’une couche épitaxiée

L'étude menée porte sur des structures photoréfractives utilisées en fransmission
(Cf. chapitre 1) dans le domaine spectral 800-850 nm, région d’absorption du GaAs utilisé
comme substrat. Nous avons donc mis au point des techniques de report permettant la
substitution de ce substrat absorbant par un substrat transparent ou semi-transparent aux
longueurs d'onde d'étude. Pour ce faire, nous avons retenu deux techniques :

- la premiere, appelée «technique du collage», consiste 3 reporter la partie active de
la structure en collant la face ¢pitaxiée sur le substrat d'accueil puis, 2 éliminer
mécaniquement et chimiquement le substrat d'origine. Cette technique est souvent utilisée
dans les associations semiconducteur-semiconducteur. Le collage peut faire intervenir un

adhésif (notre cas) ou étre direct.

- la deuxiéme, appelée «Lift-Off Epitaxial» (LOE), consiste dans un premier temps a

séparer le film épitaxi¢ de son substrat initial, et & reporter dans un deuxiéme temps le film
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decollé sur le substrat d'accueil. Cette technique, plus délicate de mise en ceuvre que la

précédente, a nécessité la construction d'un montage expérimental adapté.

Le dénominateur commun des deux techniques, pour les composés GaAs/GaAlAs
est l'incorporation d'une fine couche d'AlAs au moment de la crois;sance. Cette couche joue
soit le rdle de couche d'arrét de ’attaque dans la technique du collage, soit le réle de couche
sacrificielle pour le LOE, pour des taux d'Aluminium ne dépassant pas 40 % dans la

structure. Elle sert donc de marqueur chimique dans la structure.

Nous atlons voir plus en détail ces deux techniques et comparer leurs atouts.

3.A.1 - Technique du collage

Pour coller la face épitaxiée de la structure sur le substrat d'accueil, nous avons
utilis€ une colle optique transparente spéciale, polymérisable aux ultraviolets. La colle NOA
61 (Epotechny), présentant un indice de réfraction trés proche de celui du verre (s 6 =
1,56), est tout a fait adaptée  I'utilisation de substrats laissant passer les ultraviolets tels que
le verre, le saphir...

Tout d'abord, nous déposons une goutte de colle sur la face avant de Péchantillon et
venons presser progressivement le substrat d'accueil contre la colle afin d'étaler cette
derni¢re tout en évitant la formation de bulles. Ensuite, l'ensemble est insolé quelques
minutes a laide de la source ultraviolette dune machine de photogravure. La colle

polymérise et entraine I'adhérence de I'échantillon au substrat d'accueil. Une fois l'échantillon
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fixé sur le substrat d'accueil, I'élimination du substrat de croissance peut commencer suivant

deux étapes :

1) abrasion mécanique du substrat
Elle est réalisée a l'aide de disques abrasifs montés sur une polisseuse. La
granulométrie des disques utilisés est décroissante de fagon 4 contréler & 5 microns prés
I'épaisseur restante avant l'attaque chimique (Cf. 2¢me étape). En dessous de 50 pm, la

couche restante étant fragilisée, l'attaque chimique prend alors le relais.

2) attaque chimique du restant de GaAs et de la couche d'arrét

a) Le restant de GaAs, d'épaisseur choisie entre 40 et 50 um, est attaqué
dans une solution de NH,OH : H,0, de pH 8,4 a 25°C. La dissolution dure une demi-heure
environ. La couche d'AlAs se révéle par son aspect bleuté.

b) La couche d'arrét, séparant la structure épitaxiée du substrat de croissance
est attaquée aisément dans un bain d'acide fluorhydrique dilué (HF : H,O (1: 10)). La
sélectivité de cette solution est supérieure & 107 sous réserve que la composition en
aluminium de la structure ne comporte pas plus de 40 % d'aluminium. L'attaque chimique de

la couche d'AlAs libére finalement la structure épitaxiée sans la dégrader.

Nous avons obtenu par cette technique des films épitaxiés d'une épaisseur de deux
microns collés sur verre. L'épaisseur de colle a toujours été mesurée inférieure a 10 pm.

Nous avons illustré 'ensemble des étapes sur la figure 3-2.
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structure
— couche d'arrét d'AlAs

substrat

£
structure .

dépot de colle optique sur la face
L4 3

substrat avant de 1'échantillon

jensqns

9.m1on.ns

substrat hote

insolation aux UV pendant 350 s
«-q— polymérisation de la colle

uv "
I abrasion mécanique
+

Attaque chimique du
GaAs restant dans
NH4OH +H202 pH=8,4

9.111)3“.113 -

substrat hote

Attaque chimique
21MOnNs -~ _ q q
de I'AlAs dans

substrat hote HF:H,0 (1:10)

Figure 3-2 : Etapes de [a technique du collage
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3.A.2 - Technique du Lift-Off Epitaxial

Le marqueur va ici étre sacrifié par la suite afin de séparer les couches épitaxiées du
substrat de croissance, ceci grice a une attaque chimique trés sélective par la tranche
libérant la structure pour la reporter sur un substrat arbitraire. L'adhérence sur le substrat
d'accueil se fait par la création de forces électrostatiques de Van Der Waals lors de la mise
en contact, résultant de la pression légére du film épitaxié contre le substrat d'accueil. Cette
pression, maintenue pendant quelques minutes, chasse la fine pellicule d'eau emprisonnée
entre les deux surfaces. La rugosité de surface du substrat d'accueil doit étre faible
(inférieure 4 50 A) pour obtenir une adhérence correcte.

Historiquement, les premiers essais de décollement de fitms épitaxigs ont été réalisés
en 1978 par Konagai et al. [2] et montraient la possibilité de monter des cellules solaires en
GaAs sur de l'aluminium.

Quelques années plus tard, Yablonovitch [3] a eu I'idée dutiliser de la cire Apiezon
pour recouvrir la face avant des échantillons. Cette cire, par ses propriétés élastiques,
facilite non seulement le décollement mais sert aussi, lors du transfert vers le substrat

d'accueil, de support temporaire au film épitaxié décollé.

En intégrant les éléments apportés par Yablonovitch et des détails sur le montage

expérimental donnés par 'IMEC (Université de Gent, Belgique) {4], nous avons optimisé

un procéde en quatre étapes (Figure 3-3) :
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dépbt de cire Apiézon

#

structure

couche sacrificielle d'AlAs ( 500A )
substrat

S ~—— attaque dans HF dilué
substrat de la couche sacrificielle

report sur substrat hte avec pression
exercée

structure

substrat hote

séchage a l'air libre
structure dissolution de la cire Apiézon
substrat héte ctuvage final

Figure 3-3 : Etapes de la technique du Lift-Off Epitaxial
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1) Dépét de cire Apiezon

Le but de cette premiére étape est de réaliser une coupelle de cire sur la face avant
de I'échantillon. La surface de I'échantillon doit étre d'abord dégraissée (cycle
Trichloréthane-Acétone-Eau désionisée(D1)). Puis la cire Apiezon, préalablement diluée
dans du trichloréthyléne, est déposée goutte a goutte sur I'échantillon 4 l'aide d'une seringue.
Le dépot est laissé a température ambiante pendant 30 mn puis cuit dans une étuve a 140 °C
pendant 35 mn. 1l en résulte une coupelle de cire d'aspect brillant recouvrant la surface de
I'échantillon. Afin de s'assurer que la tranche de l'échantillon soit exempte de cire lors de
l'attaque de la couche sacrificielle, on clive les bords par la face arriére avec une pointe
diamantée. L'épaisseur de la cire doit étre suffisante pour créer des forces de tension
internes capables de relever les bords de la couche au cours de décollement. Les divers
essais effectués nous ont conduit a retenir une ¢paisseur optimale de cire de 400 um pour
des échantillons de 5 mm de c6té. En ce qui concerne la cuisson de la cire, il est important
de trouver I'¢lasticité adaptée : une cire trop cuite est génante au moment du report, les
bords adhérant mal au substrat d'accueil, une cire pas assez cuite, donc molle, géne le
clivage face arriére. La cuisson a été maitrisée par un cycle de température reporté sur la
figure 3-4. La cuisson et I'épaisseur de la cire sont deux éléments essentiels rendant cette

premiére étape du procédé cruciale pour la réussite du procédé.

2) Attaque chimique de la couche sacrificielle

Une fois les bords clivés, I'échantillon est placé dans une solution dacide
fluorhydrique dilué¢ HF - H,O (1:10) thermostaté aux environs de 10°C. Tirant parti de la
sélectivité de cette solution pour sacrifier la couche d'AlAs, cette étape permet donc la

séparation des couches épitaxiées de leur substrat de croissance GaAs. Lors de cette étape,
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un dégagement gazeux d'hydrogéne se produit au niveau de la couche d'AlAs. Il est
important d’utiliser de faibles concentrations de HF en solution acqueuse et des couches
sacrificielles trés fines (100-1000 A) pour que la quantité d’hydrogene produite lors de la

réaction ne forme pas de bulles qui pourraient bloquer le canal de gravure.

T(C)
4

150

100 _/

50 L , }— » t{min)

Figure 3-4 : Cycle de température optimisé pour la cuisson de la cire

Pendant I'attaque chimique de la couche sacrificielle, la cire, par ses propriétés
¢lastiques, permet une bonne évacuation des produits de la réaction en relevant les bords de
la couche, et favorise ainsi I'attaque de la couche sacrificielle. L'attaque est terminée
lorsqu'en remuant doucement la solution d'acide fluorhydrique, le film épitaxié se sépare du
substrat et flotte 4 la surface de la solution. Le décollement de la couche ¢pitaxiée dure de

un a plusieurs jours, suivant la taille de 'échantillon et la dilution de acide.

3) Transfert du film épitaxié vers le substrat d'accueil
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Au début de cette étape, nous disposons de la couche épitaxiée recouverte de cire

flottant dans la solution d'acide fluorhydrique (Figure 3-5a). Apres ringage a l'eau DI, il

convient de la saisir puis de la transférer sur son substrat d'accueil. Pour réaliser ces

opérations délicates, nous avons construit un montage dont la description se trouve au

paragraphe 3.A.3. Il permet de saisir la structure décollée par aspiration cdté cire pour ne

pas endommager la couche épitaxiée, et d'exercer une trés faible pression de fagon controlée

pour la mise en contact avec le substrat d'accueil.

Le transfert jusqu'au substrat d'accueil ainsi que la mise en contact se déroulent sous

un flux d'eau DI & circulation continue (Figures 3-5b).

eau DI eau DI
substrat d'accuell J J/
sl
Bac de‘ ==y U ‘ P
report iJ___. J L‘l l ,,,,, JJ,V e
eau DI
a) Aspiration b) Transfert sous eau DI

Figure 3-5 : Etapes du report par LOE

l
.

¢) Vidange du bac de
report, pression exercée

Les premiers essais ont montré la nécessité de travailler dans un environnement

exempt de poussicres, celles-ci dégradant [a qualité du report. Pour le transfert du film

epitaxi€, l'eau DI est apparue comme une solution au probléme facile a mettre en ceuvre et

ameliorant nettement la qualité de Tinterface film épitaxié-substrat d'accueil. En outre, il est
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important que la couche venant de se décoller ne soit pas exposée a I’air ambiant. 1.’eau DI
est 12 aussi un €lément favorable, protégeant la surface nue de cette couche jusqu’au contact
avec le substrat d’accueil. La figure 3-6a illustre la présence de poussiéres par l'apparition

de bulles. Par contre, la figure 3-6b montre que le transfert sous eau DI du film épitaxi¢

réduit la densité de poussieres et se fait avec une bonne planéité.

a) b)

Figure 3-6 : Photographies de reports en effectuant le transfert

(a) : alair libre ; (b) :dans un milieu @’eau désionisée (G: x 33)

Lors de la mise en contact du film épitaxi¢ avec Ie substrat d'accueil (Figure 3-6¢), la
pression exercée sur le film ne dépasse pas 0,15 N/cm?® La pression est maintenue non
seulement pendant I'évacuation de l'eau, mais au minimum 15 minutes au-dela. Pendant la
phase de sechage, le film épitaxié adhére peu a peu par les forces de Van Der Waals sur le
substrat d'accueil. 11 est donc plus prudent d'attendre quelques heures avant de manipuler

I'ensemble.
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4) Dissolution de la cire et étuvage final

Aprés 24 heures, considérant que I'adhérence de la couche épitaxiée sur son nouveau
substrat est suffisante pour permettre la dissolution de la cire Apiezon, 'ensemble est plongé
dans un bain de trichloréthyléne agité avec précaution. Une fois la cire totalement enlevée,
nous effectuons un étuvage final. Dans le cas de report sur des substrats tels que le verre, le
saphir, le silicium, I'étuvage se fait vers 50°C. Son role est de renforcer les forces de Van
der Waals. Dans le cas de reports sur des substrats métallisés palladium, I'étuvage se fait a

des températures nettement plus élevées.

3.A.3 - Description du dispositif expérimental L.OE

Le dispositif monté sur une table profilée type T500 de Microcontrdle est bati de
fagon modulaire afin que toute modification en soit facilitée. Pour minimiser la présence de
poussiéres, le dispositif est placé sous une hotte & flux laminaire et un systéme de circulation
continue d'eau DI alimente Ie bac de report.

Deux des modules du montage ont demandé une attention particuliére pour le bon

déroulement des étapes du report :

a) le systéme d'aspiration

Il est supporté par un bras manipulateur pouvant se déplacer verticalement et se
termine par un tube inox et une buse en Téflon (Figure 3-7). La dépression au niveau de la
buse s'obtient a l'aide d'une pompe électromagnétique 4 membrane. Un piége a vide

empéche l'eau aspirée de parvenir jusqu'a la pompe.
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platine Z

jauges de contrainte

tube inox Hmm

substrat d'accueit

\

eau DI aspiration

-

L

) capsule
Déplacements X-Y Téflon pitge a vide

Figure 3-7 : Schéma du montage expérimental LOE

Figure 3-8 : Photographie des systémes d'aspiration et de contréle de la pression
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b) le contrdle de la pression exercée sur le film épitaxié

Le contrdle de la pression au niveau de la buse d'aspiration est intégré au bras
manipulateur (Figure 3-8). Le déplacement vertical du bras permettant d'exercer Ja pression
est assuré par une platine micrométrique pour un ajustage précis de la pression requise au
niveau de la buse. Le systéeme de contrdle de la pression comporte une lame flexible en
¢époxy sur laquelle nous avons collé deux jauges de contraintes de 120 Q. La premiére jauge
a été collée sur la partie supérieure de la lame, la deuxiéme sur la partie inférieure, de fagon
symétrique. La lame flexible, encastrée entre deux méchoires fixes, supporte la terminaison
du systéme d'aspiration (tube inox + buse Téflon) a Tlautre extrémité. Sous l'effet de la
flexion de la lame, les jauges de contrainte se déforment de fagon antagoniste, ce qui
augmente la sensibilité du dispositif. Elles sont intégrées dans l'une des deux branches d'un
pont de Wheastone (Figure 3-9) alimenté en tension alternative par un appareil de mesure
PHILIPS PR 9307 L'appareil de mesure comporte un amplificateur et un voltmétre
convertissant les déformations au niveau de la jauge en tension sur l'indicateur du voltmétre.
Nous avons donc étalonné le dispositif afin de relier la pression exercée au niveau de la buse

a la tension indiquée par le voltmétre.

+V

jauge
supérieure

| | [5.68B
jauge ampli
inférieure / voltmétre

Figure 3-9 : Contrdle électronique de la pression
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3.A.4 - Essais sur divers substrats

Nos premiers reports ont été effectués sur des lames de verre de haute qualité de

surface (rugosité moyenne inférieure a2 10 A). Nous avons aussi testé des substrats

métallisés, en vue de l'application d'un champ électrique, fournis par le CNET dans le cadre

de notre collaboration. Une rugosité de surface importante défavoriserait 'établissement des

forces de Van Der Waals et entrainerait 'apparition de bulles, aussi avons-nous mesuré les

rugosités de surface de chaque type de substrat. Les mesures de rugosité ont é1é effectuces

a l'aide d'un profilométre TENCOR. Dans tous les cas, les rugosités mesurées sont faibles,

inférieures 4 20 A. Le tableau 3-1 regroupe ces mesures ainsi que les transmittances

mesurees, dans la gamme 800-900 nm, selon la procédure expérimentale décrite au chapitre

4,

Type de substrat

Rugosité moyenne (A)

Transmittance a 850 nm (%)

70 A Pd/ saphir 16 39

Pd 80 A/Cr20 A/ verre 10 22
ITO/verre 12 86

verre {Schott) 8 89
saphir 20 85

Tableau 3-1 : Caractéristiques des substrats utilisés dans ce travail

LTTO (Indium Tin Oxide) est un alliage a base d'oxyde d'étain et d'oxyde d'indium

déposé en film mince au canon a électrons et qui présente la particularité d'étre a la fois
q p
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transparent et conducteur. Ces propriétés en font un bon candidat pour appliquer un champ
€lectrique dans nos structures tout en travaillant en transmission. Les reports effectués sur
ce type de substrat ont montré que la liaison est comparable a celle obtenue sur les substrats
de verre ou de saphir, c'est-a -dire de type électrostatique.

Quant aux substrats recouverts d'une couche de palladium ou de chrome-palladium
(le chrome joue le role de couche d'accrochage sur le verre), ils se révélent trés prometteurs.
En effet, bien que la transmittance soit quelque peu diminuée, les propriétés specifiques du
palladium données dans la littérature laissent espérer un élargissement du champ des
applications pour les couches reportées. Le palladium forme un composé intermétallique
avec I'Arséniure de Gallium [5] en diffusant pour des températures peu élevées dans le semi-
conducteur (le coefficient de diffusion du paliadium dans GaAs a 300°C est estimé a
1,2 10" em?/s), Ce composé intermétallique, Pd;AsGa , permet en fait de transformer la
liaison de type électrostatique lors du report par LOE en une kaison chimique qui renforce
considérablement l'adhérence des couches reportées sur le substrat d'accueil (Cf. § 3.B.1).
Plus précisément, le palladium diffuse dans I'oxyde natif présent 4 la surface du
semiconducteur et forme une laison métallurgique forte, thermiquement performante et
définitive. Bien siir, une partie du GaAs est consommée et transformée en Pd;AsGa, mais
cette épaisseur ne dépasse pas 50 A aux températures de recuit que nous employons (150 a
200°C pendant 30 minutes) [6]. Les premiers essais de report sur substrat métallisés
paltadium ont effectivement montré une amélioration au niveau de la qualité du report :
diminution de la taille de bulles, meilleur aspect visuel, résistance mécanique accrue de la
structure reportée. La figure 3-10, qui reproduit la photographie prise au MEB d'un report

de la structure a multipuits quantiques sur un substrat de verre recouvert d'une couche semi-
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transparente de chrome-palladium, le confirme. La couche reportée apparait dans la partie

supérieure de la photographie.

Figure 3-10 : Photographie MEB d’un report effectué par LOE

sur un substrat métallisé palladium (G: x3000)
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3.B - Qualité et comparaison des techniques de report

3.B.1 - Tenue mécanique des reports

Nous nous sommes intéressés 4 la tenue des couches reportées sur leur substrat
d’accueil afin d’estimer leur tenue mécanique & divers traitements et ainsi d’apprécier dans
quelle mesure ces couches pouvaient subir des processus technologiques de salle blanche
apres leur report.

Sur des échantillons reportés, soit par LOE, soit par la technique du collage,
différents types de tests ont été conduits

- un test de tenue a I’eau, & la vapeur d’eau pendant 24 H,

- un test de tenue sous vide, a température ambiante et 4 20 K,

- un test de tenue aux solvants classiques (trichloréthane, acétone),

- le test du scotch, souvent employé pour vérifier I'adhérence des métaux sur les
semiconducteurs.

Apres chaque test, un examen visuel permet d’évaluer les dégradations subies par
Péchantillon.

Les échantillons reportés par la technique du collage ont une bonne tenue mécanique
et passent tous les tests avec succés, hormis celui de tenue aux solvants puisque la colle se
dissout dans I’acétone. Parmi les échantillons reportés par LOE, nous avons constitué deux
familles :

- celle dont I'adhérence sur le substrat d’accueil est due aux forces de Van der Waals
2 il s’agit des reports sur verre, verre/ITO principalement. Les couches reportées ne se

dégradent ni dans Peau, ni dans la vapeur d’eau, ni sous vide et ni dans les solvants, Par
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contre, les cycles de température les endommagent peu a peu, décollant en partie le film
épitaxié. Le test du scotch est négatif : 100% du film reste collé au scotch.

- celle pour laquelle la liaison électrostatique de Van der Waals est peu a peu
remplacée par une liaison chimique forte et permanente grice a 'utilisation du palladium
(Cf. § 3.A.4). Ces échantillons passent tous les tests avec succés y compris le test du scotch.
Nous avons constaté une grande amélioration dans la qualité du report, tant au niveau

aspect visuel (peu de bulles, adhérence excellente) qu'au niveau de la tenue mécanique.

Ces tests montrent que l'adhérence des structures épitaxiées par collage ou par
lisison électrostatique sur le substrat d'accueil est suffisante pour des études optiques. Par
contre, I'adhérence étant nettement améliorée lors de reports sur palladium, la réalisation de
processus technologiques (métallisation, photogravure...) sur ce type d'échantillons sera

rendue possible,

3.B.2 - Efude des modifications structurales induites par le report

La tenue aux différents tests mécaniques nous guide déja dans le choix de la
technique de report a employer selon lutilisation ultérieure de la structure. A ce stade, il est
important de caractériser plus microscopiquement l'interface substrat hote-couche épitaxiée
et d'étudier les éventuelles modifications induites par le report sur les propriétés physiques
de la structure. Nous avons donc caractérisé par diffraction de rayons X et par
spectroscopies de photoluminescence et Raman les échantillons reportés par LOE ou par

collage. Ces trois techniques de caractérisation sont non destructives. Dans chaque cas, les
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résultats ont été comparés & ceux obtenus sur I'échantilion témoin constitué de la couche sur
son substrat d'origine GaAs.
Nous présenterons brievement pour chaque technique de caractérisation son

principe, le dispositif expérimental utilisé puis les résultats obtenus.
3.B.2.1 - Spectroscopie de photoluminescence

a) principe ef montage expérimental

La photoluminescence (PL) est le nom que l'on donne généralement a la radiation
émise par un matériau dans un état hors équilibre apres absorption d'énergie sous forme de
photons.

Les recombinaisons radiatives observées cofrespondent aux transitions les plus
efficaces, c'est-a-dire demandant le moins d'énergie. Ainsi, dans le cas des puits quantiques,
le spectre de PL se caractérise par un pic principal d’émission due & la recombinaison

radiative entre les niveaux e; et hh, (trous lourds) du puits .

hv =Eg + Ee, + Ehh, (N

Nous avons comparé les spectres de PL obtenus sur des échantillons reportés par les
techniques de LOE et de collage avec le spectre d’un témoin laissé sur son substrat initial
GaAs, afin d’évaluer les éventuelles contraintes induites par le report. Les spectres ont été
enregistrés a température ambiante, puis & basse température (20 K) ou les pics d’émission

s"affinent (I’ ¢élargissement thermique étant rendu négligeable a cette température) .
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Chapitre 3 : Report des structures. Qualité des reports

La figure 3-11 présente le dispositif expérimental dont nous disposons dans I’équipe
pour nos études de PL. Les échantilions sont placés sur le doigt froid d’un cryostat a
circulation d’hélium pour I’étude a 20 K. 1is sont excités par la raie verte d’un laser Argon a

514 nm.

b) résultats

Sur la figure 3-12, est présenté le spectre de PL de I'échantillon témoin obtenu a
température ambiante. Ce spectre est dominé par deux pics, l'un centré a 1,471 eV, l'autre a
1,485 eV. Le pic principal correspond a la transition e;-hhy, sa largeur a mi-hauteur est de
10 meV et son énergie est en accord avec sa position théorique a T=300 K : la formule (1)
donne 1,466 eV soit un écart de 0,3 %. Le pic secondaire correspond a la transition e;-lh,
(hv = Eg + Ee, + Elhy), et apparait a 1,485 eV (le calcul donne 1,481 eV, soit un écart de

0,3%).
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Figure 3-12 : Spectres de PL de I’échantillon témoin a 300 K
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Sur la figure 3-13 sont reportés les spectres de PL obtenus a 20 K sur deux
¢chantillons reportés, I'un par collage et l'autre par LOE et sur I’échantiflon témoin, réalisés
dans les mémes conditions expérimentales. Pour le témoin, le spectre comporte un seul pic
intense, symétrique et fin, de largeur 4 mi-hauteur 3 meV, montrant le peu de dispersion
dans I'épaisseur des puits lors de I’épitaxie (80 puits). Pour I'échantillon collé, on observe un
décalage en énergie de 10 meV et une réduction de lntensité d'un facteur 7. Par contre, le
décalage en énergie pour I'échantillon reporté par LOE est moins important (4 meV) et

s'accompagne d'une baisse moindre d'intensité (facteur 2).

W
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| mesurée (u.a.}
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1.50

152 1.60
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Figure 3-13 : Etude 4 20 K d’échantillons reportés par LOE ou collage

Comparaison avec le témoin

Nous avons également étudié¢ un report sur substrat métallisé au palladium. La figure

3-14 montre que ce report n'induit pas de perte en intensité, que la raie reste symétrique et
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que la largeur & mi-hauteur est conservée. Cependant, on observe un léger décalage (2
meV) vers les hautes énergies, contrairement aux reports étudiés précédemment.

Pour l'ensemble des reports, le décalage en énergie est faible et maximum pour
I'échantillon collé. On imagine en effet que les 10 um de colle donnent un caractére rigide a
I'interface entre la structure et son substrat d’accueil. La différence des propriétés

thermiques des deux matériaux associés est a I'origine de la contrainte alors observee.
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Figure 3-14 : Etude 4 20 K d'échantillons LOE,

Si nous comparons ces résultats avec les décalages obtenus pour des croissances
hétérocpitaxiales telles que GaAs sur Silicium (plusieurs dizaines de meV), nous pouvons
affirtner que les contraintes induites par les reports sont extrémement faibles. Nous les
¢valuons toutes inférieures a 0,1 GPa d’aprés G. Landa et al. [7], la plus faible étant

obtenue pour I’échantillon fabriqué par report sur substrat métallisé palfadium.
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La caractérisation par PL nous montre que le report n'induit pas de dégradation de la
structure (qualité optique conservée). Le faible décalage en énergie traduit un état de

contrainte minime. Ces résultats montrent que la technique LOE est a privilégier.

3.B.2.2 - caractérisation Raman

a) Principe et montage expérimental

L’effet Raman sert a caractériser les fréquences et la symétrie des vibrations du
réseau cristallin des semiconducteurs. 11 est interprété comme étant dii a la diffusion des
photons par les modes de vibration du réseau (phonons). La diffusion d’un photon par un
cristal est en général un processus élastique qui conserve I’énergie du photon. En revanche,
si le photon céde de I’énergie au cristal, il est diffusé avec une énergie plus faible. L’énergie
cédée n’est pas quelconque mais correspond a un quantum de vibra'ion du cristal. En outre,
a des énergies plus faibles que celle de la raie de diffusion élastique, apparaissent des raies
de diffusion Raman dites Stockes correspondant aux divers modes de vibration du cristal.

Dans les composés III-V, les structures dominantes du spectre Raman sont les
phonons optiques longitudinaux (mode LO) et transverses (mode TO) du centre de la zone
de Brillouin.

La diffusion Raman doit obéir aux régles de conservation, de sélection et de
polarisation. Le non-respect de ces régles permet donc de mettre en évidence des défauts
dans le semiconducteur. L’étude des vibrations peut ainsi rendre compte de la structure et
de sa qualité cristalline. En particulier, la largeur et I'asymétrie des pics de résonance

associ€s aux modes peuvent étre modifiés par la présence de défauts. Le changement de
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fréquence du mode LO correspond 4 une contrainte du cristal, Dans I’arséniure de gallium,

cette contrainte est donnée par la formule suivante [8];

Ao = 390c=-4810228,,_ 53210223 | )
a

a

ou Am est en cm'I, c en GPa

La figure 3-15 présente le montage expérimental utilisé. La longueur d’onde du laser

Argon est de 488 nm.

Moniteur

Spectrométre
P Laser Argon

~
Filtre
S, . Fentes

“/  Echantillon
//f\
G : Reseau

e
Table XY~ S

Figure 3-15 : Montage expérimental de spectroscopie Raman

b) résuliats
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Les spectres Raman obtenus sur I'échantiflon témoin, sur un échantillon collé et sur
un reporté par LOE sur substrat de verre ont été portés sur la figure 3-16. Les mesures ont
€t¢ effectuées au Laboratoire de Physique des Solides de 'UPS de Toulouse par

J.Groenen.

Temoin |
Gaas - |ift off
collé

AlAs

LO )

-

Intensité Raman

A =
. :
“*\nhb»h-*#\q‘(f'* ' Mavngina

i
1

205 225 245 265 285 305 325 345 3865 385 405
nombre d'onde {cm’')

Figure 3-16 : Spectres Raman obtenus a 300 K

Sur les trois spectres, on retrouve la raie des phonons LO de GaAs et AlAs. La
position et la forme de ces pics ne sont pas modifiées par le report. Nous avons mesuré des
décalages en fréquence de -0,7 et -0,5 cm™ respectivement pour I'échantillon collé et pour
I'échantillon reporté par LOE sur verre par rapport a I'échantillon témoin. En utilisant la

formule (2), la contrainte induite par le collage est de 0,18 GPa (—AEJ_ =-1,4107) et de
a

A
0,13 GPa (22| = -1 107*) pour le LOE sur verre.
a
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Nous avons également étudié un échantillon reporté sur un substrat métallisé au
palladium (Cr/Pd sur verre). Le décalage en fréquence est inférieur aux cas precédent, ce

qui conduit & une contrainte de 0,026 GPa.

3.B.2.3 - Caractérisation par diffraction de rayons X

L'échantillon témoin et un échantillon reporté par LOE sur un substrat de verre
recouvert d’une couche de chrome-palladium ont été étudiés au moyen de plusieurs
configurations de diffraction de rayons X : 0-20, DDX, 5-cristaux. (mesures effectuées au
CNET Lannion par M. Baudet). Ces techniques de diffraction, non destructives, réalisables
a lair, permettent de caractériser des couches hétéroépitaxiales. Elles fournissent des
informations sur le paramétre de maille, les contraintes introduites dans le cristal par la
croissance, le report... On peut utiliser ces techniques dans le cas de couches uniques mais
ausst dans le cas de couches multiples. Dans le cas des couches multiples, et plus
particuliérement pour un empilement périodique de couches cristallines, on observe une
double périodicité :

- une périodicité commune aux deux matériaux constituant la structure (la période
etant la distance interréticulaire).

- une périodicité correspondant a 1’empilement péniodique de couches (la période
étant la période de fa multicouche).

La configuration de double diffraction X permet de déterminer la premiére
périodicité avec des variations sur I'angle de Bragg trés faibles. La configuration 6-20
permet de déterminer la seconde due a 'empilement des couches, avec des variations autour

de I’angle de Bragg plus importantes.
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Le schéma du dispositif utilisé pour la DDX est reporté figure 3-17. Apres diffraction sur un
cristal (InP(001)), le faisceau est diffracté en réflexion sur I’échantillon. On étudie donc Ia
réflexion sur un plan paralléle 4 Uinterface couche-substrat. La vanation d’incidence est
réalisée a I’aide d’un goniométre autour de I"angle de Bragg, défini par 2d sin = NA, ou A

est la longueur d’onde du rayonnement X employé¢, d la période formée par les plans

cristallins.

@eieclaur

Monechromateur /3,5,3
Inp (001} D,

Echantilion

Source ry

Figure 3-17 : Schéma du dispositif expérimental utilisé pour la DDX

La courbe de I’intensité diffractée (profil de diffraction) en fonction de ’angle de rotation de
Iéchantillon (figure 3-18) donne deux pics de diffraction en ce qui concerne Ie témoin * un
pic attribué au substrat et Fautre attribué a la couche épitaxiée. Ces deux pics sont séparés
par un angle A6 di au décalage d’angle de Bragg entre les deux réseaux cristallins et 3 la

contrainte introduite entre la couche et le substrat. La variation du paramétre de maille est

donnée par la formule -
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Dans le cas de I'échantilion reporté, seul le pic correspondant a la couche épitaxiée
apparait, (figure 3-18b), mais 4 la méme valeur d’angle que lorsque le substrat est présent :
la contrainte induite par le report est donc minime. 1.’ écart d’angle de Bragg mesuré entre le

multipuits et le substrat étant de 0,023° (figure 3-18a), on en déduit, d'aprés (3) une
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Figure 3-18 : Etude en DDX a) de I'échantillon témoin ; b) du report sur palladium

Pour déduire la contrainte induite par le report, il faut, a la contrainte mesurée sur

I'échantillon reporté, soustraire la contrainte épitaxiale existante dans I'échantitlon témoin -

A
(i‘) 1 - (—Af‘lj L =2610% -6210" = -3610*

a report a té mom

Ce résultat montre que les couches relaxent (diminution du paramétre de maille 1)

dans le cas du report, et qu’ainsi, le GaAlAs, non contraint par le substrat, a tendance a
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mettre le GaAs en extension. La modification induite correspond a une contrainte égale a ~

0,05 GPa.

En résume, les caractérisations de spectroscopie de photoluminescence, de
diffraction de rayons X, et de spectroscopie Raman montrent que le report induit des
contraintes faibles au regard de celles rencontrées en hétéroépitaxie. Les contraintes les plus
faibles sont toujours obtenues pour I’échantillon fabriqué par report sur substrat métallisé

palladium, et les plus élevées sont obtenues pour I’échantillon fabriqué par collage.

3.B.3 - Comparaison des deux techniques de report utilisées

Les diverses caractérisations que nous avons menées nous permettent de comparer
les deux techniques de report mises au point.

En ce qui concerne la mise en ceuvre, la technique du collage est plus aisée. De
larges surfaces de collage sont facilement réalisables. Au contraire, la technique du LOE
requiert minutie, habileté et expérience de la part de l'expérimentateur : la maitrise de
I'épaisseur, de la cuisson de la cire, le clivage des bords de la structure, et l'utilisation du
dispositif LOE dans un environnement propre sont autant de parametres influant sur la
réussite du procédse.

Cependant, nous avons récemment reporté une couche épitaxiée de I cm’ sur un

substrat métallisé au palladium sans difficulté majeure (Figure 3-21).
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Figure 3-21 : Photographie (Grossissement : x3 environ) d’une couche reportée sur

un substrat métallisé palladium. Surface réelle est d’environ 1 cm?.

Pour ce qui est de l'interface substrat hote-couche épitaxide, l'attrait principal de 1a
technique du LOE réside dans le fait qu'il n'y a pas de matériau intermédiaire (hormis une
couche d’oxyde de trés faible épaisseur). Ceci assure un bon contact thermique et un bon
couplage optique, importants pour les applications. Le report par LLOE sur substrats
metallisés permet en outre de fournir naturellement un contact arriére a la structure. Dans la
méthode du collage, les quelques microns de colle liant film épitaxié et substrat d'accueil
nous privent de ces atouts. De plus, la colle supporte mal les recuits et les solvants. 11 est
donc difficilement envisageable de mener des €tapes de photogravure sur un report effectué
par cette techmque. Le LOE est applicable au cas de reports de composants ou dispositif
isolés sur une réservation ménagée sur le substrat hote (voir par exemple la technique de
LOE modifiée mise au point 2 Georgia Tech, USA [9].[10])

Enfin, du point de vue des modifications induites par le report, la technique du LOE

est celle qui apporte le moins de contraintes dans les couches reportées.
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Nous avons souligné au Chapitre 1 Iintérét d'utiliser le champ électrique dans nos
structures pour la modulation d'absorption. Comme nous venons de le voir, la technique du
LOE s'avere étre la plus adaptée pour Fapplication de ce champ. Nous allons détailler ci-

dessous les diverses étapes pour la réalisation du dispositif final.

3.C - Adaptation de la technique du LOE en vue de I'application d'un

champ électrigue

3.C. 1 - compatibilité avec l'utilisation en transmission

Nous avons mis au point un ensemble de techniques et de moyens rendant
compatibles la présence d'électrodes avec l'utilisation des structures en transmission °

- le dépdt par évaporation d'électrodes semi-transparentes afin de réaliser nous-
mémes des couches semi-transparentes (épaisseur de l'ordre de 100 A). Le palladium, le
titane et I'or ont été étudiés et un bati d’évaporation a été étalonné. Le palladium est déposé
sur le substrat d'accueil et intervient lors du report pour fournir I'électrode arriére au
dispositif. Les deux derniers métaux servent au dép6t de I'électrode supérieure. Le titane est
utilisé pour améliorer l'adhérence de l'or sur GaAs. De plus, il forme une barriére naturelle a
la diffusion de l'or dans GaAs permettant d'obtenir de meilleurs contacts Schottky.

- le report de couches épitaxiées par LOE sur des substrats transparents recouverts

d'électrodes semi-transparentes, qui fournissent naturellement le contact arriére au dispositif
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- le dépdt d'une €lectrode semi-transparente par photolithographie sur le film reporté
sans endommager le report, qui donne le contact supérieur au dispositif’ et qui permet

finalement l'application d'une tension.

3.C.2 - Mise au point de la fabrication d'un dispositif avec électrodes

Les premiers reports ont été effectués sur des substrats de verre recouverts d’une
couche d'TTO faisant office d'électrode inférieure. Des ¢chantillons d'environ S mm de c6té
ont été décollés de leur substrat GaAs puis reportés suivant la procédure décrite § 3.A.2.
Ensuite, nous avons réalisé le dépot d'une électrode supérieure par photogravure a l'aide
d'une résine réversible. Cependant, le recuit de la résine a 100°C a dégradé sérieusement le
report : de grosses bulles sont apparues sous la couche épitaxiée. Effectuer une
photogravure sur une couche épitaxiée adhérant par les seules forces électrostatiques sur
son substrat d'accueil est impossible. L'alternative de la formation de I'électrode supérieure
est de la déposer avant d'effectuer le Lift-Off Epitaxial. Nous avons donc défini un masque
de photogravure comportant des carrés de 1,5 mm de c6té afin de déposer I'électrode
supérieure. L'étape du report de la structure a &té mené, la cire Apiezon protégeant
I'¢lectrode supérieure tout au long du processus. A ce stade, I'étape de prise des contacts a
dégradé le composant : la laque a Fargent, utilisée pour prendre ces contacts sur nos
prototypes, crée en séchant des forces de tensions suffisamment importantes pour décoller
localement la couche reportée.

Nous en avons déduit que l'adhérence d'une couche reportée par LOE sur un
substrat d'accueil doit étre renforcée deés lors qu'un processus tel que la photolithographie

intervient aprés le report. Par ailleurs, les résultats précédents ayant montré le renforcement
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de l'adhérence des reports sur substrats métallisés palladium, l'utilisation de ce type de
substrat permet de palier ces problémes. Des dispositifs polarisables, que nous présentons §
3.C.3, ont alors été réalisés par report LOE sur substrat métallisé palladium. Ils ne se sont

pas dégradés au cours du temps.

3.C.3 - Dispositif final

Apres avoir résolu les problémes technologiques rencontrés, la réalisation du

dispositif final, schématisé figure 3-22, se déroule suivant trois étapes :

- LOE : report de la structure sur un substrat métallisé palladium,
- Dépdt aprés photogravure d'un électrode semi-transparente de 1,5 mm de coté, et
d'épaisseur 100 A (caractéristiques optiques données au chapitre 4),

- Pose de fils par collage a a laque a l'argent.

\
—— / <— TiAu 100 A

€—— Substrat verre avec
électrode Cr/Pd 100 A

substrat transparent

/

Figure 3-22 : Dispositif final pouvant étre polarisé
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Les diverses étapes maitrisées permettent donc l'application d'une tension V aux bornes du

dispositif par le biais de deux contacts Schottky.

3.D - Conclusion

Nous avons décrit dans ce chapitre deux techniques de report de couches épitaxiées
sur substrats arbitraires : le collage et le Lift-Off Epitaxial. Pour cette derniére technique,
nous avons été amené a développer et a réaliser un montage expérimental. La maitrise des
étapes technologiques successives, nous a permis de réaliser des reports d’excellente qualité
sur une surface de lcm®

La tenue mécanique et les contraintes induites par le report ont été étudices et
comparees pour deux types de dispositifs

- des structures reportées sur verre ou saphir

- des structures polarisables reportées sur substrat transparent métallis¢,

Ces comparaisons nous ont conduit a retenir le report LOE sur palladium pour la

fabrication de dispositifs polarisables dont 1’étude ¢lectro-optique est menée au chapitre 4.
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Chapitre 4 : Propriétés électriques et optiques des dispositifs

Apres avoir mis au point toutes les étapes technologiques et ainsi démontré la
faisabilité des composants déflecteurs, nous avons réalisé deux types de dispositifs dont la
variante concerne le substrat d’accueil.

Ce chapitre est consacré & la validation expérimentale de I'étude que nous avons
menee. Les caractéristiques propres aux différents dispositifs sont mesurées par des
expériences de réseaux transitoires photoinduits de type plasma. Pour les dispositifs pouvant
étre polarisés, nous les étudions en transmission sous champ électrique, en régime continu
puis en régime pulsé, aprés une caractérisation €lectrique. Nous examinons plus
particulierement le phénoméne de l'écrantage du champ par les porteurs photogénérés en

régime picoseconde.

4.1 - Dispositifs étudiés

Nous avons caractérisé deux types de dispositifs schématisés figure 4-1 que nous

désignerons par la suite :

- dispositifs A : structures & multipuits quantiques reportées sur substrats
transparents non metallisés. Nous noterons (I) les structures ayant subi un bombardement
de protons,

- dispositifs B : structures & multipuits quantiques reportées sur substrats
transparents recouverts d’une électrode semi-transparente de pattadium, possédant (ou non)
une électrode supérieure Ti/Au, et donc susceptibles d’étre polarisées. Nous noterons (BT
les structures dont les puits et les barriéres sont élaborées a base de matériau basse

température.
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hv

¢lectrode supérieure
semi-iransparente

| mow/ | -

substrat trgnsparent

€lectrode inférieurc
semi-transparcnte Pd

A B

Figure 4-1 : Schéma des dispositifs A et B

4.2 - Caractéristiques électriques

Avant d”étudier I'effet du champ électrique sur les propriétés des dispositifs B, nous
nous sommes assurés de la qualité des contacts Schottky. Les caractéristiques courant-
tension I(V) et capacité-tension C(V) ont été relevées. Ces caractéristiques sont reportées

sur la figure 4-2 pour un dispositif B et sur la figure 4-3 pour un type B(BT).

I. !
10 [ T T T T T b !__ o “f‘ ‘}
| & | ;
- Tliae |
5 = ! |
< / Shin oo |
=3 o :E J |

= - €2z ;
€ 0 - = [ $.22 : ‘\ !
g - 3. ‘ ‘ |
3 ' . | \ E
© s5E QF_; 12 , \ |
L : “ |
gi‘ra. - »\‘ }
-10 I S P :‘"{*_AH . . {
105 o 5 10 . = .
. a2 - o~ . J
Tension (V) S R S

Tenzioalll ixl £33

a) b)

Figure 4-2 : a) I(V) et b) C(V) pour un dispositif B
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Les lignes en pointillés représentent les valeurs obtenues en basse fréquence (1 Khz), les

lignes pleines celles obtenues en haute fréquence (1 Mhz).

Nous constatons que les graphes correspondent au comportement de deux diodes

Schottky téte-béche, ce qui est en accord avec la structure électrique du dispositif Nous

remarquons en particulier que :

- le courant de fuite est inférieur a 5 pA jusqu’a + 7 volts, pour une surface

de contact de 2,25 mmz, ce qui équivaut a une densité de courant de J =22 10 Alem’,

- la capacité tend vers une valeur minimum C,, =]125pF dés que 'une des

deux diodes se trouve en polarisation inverse. Cette valeur correspond a une structure

eS _13.88510" 225107

1.0E- 2%

FieTE-a3

totalement déplétée . C = ~ =120 pF
- 2210
S ‘ = } e
; I -
. P e —
: i 2
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{ a =re ]
l- — ‘ | ‘: s
l ‘ i = e
! [ uRb.gs
L Lo s R
| L, |
[ : . - [
& - l 3 élru.ea
2 f: ;i '% E: : E | o 3 -I.IT =3.37 =1.4€  -.52 a3
‘ ‘ ' PHaLiA  N*
a) b)

Figure 4-3

: a) I(V) et b) C(V) pour un dispositif B(BT)

Dans le cas des dispositifs B(BT) ( figure 4-3), le courant de fuite est d’environ 0,3

pA en-dessous de +10 V, donc bien inférieur a celui du dispositif B. La capacité est

pratiquement indépendante de la tension appliquée et avoisine les 200 pF en basse
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fréquence. Le dispositif se comporte plus comme une résistance que comme une capacité,
ce qui parait normal au regard de la grande résistivité du matériau B.T.

Ces mesures constituent une premiére validation de la mise en oeuvre des
technologies utilisées (photogravure, contacts). Les échantillons B(BT) sont plus
performant en termes de courant de fuite et de champ de claquage. Les faibles courants de
fuite montrent que la tension s’applique bien a la structure permettant une étude de

modulation des propriétés de ces dispositifs avec le champ électrique.

4.3 - Transmittance en régime continu

Nous allons décrire le montage expérimental utilisé pour la transmittance en régime
continu, puis nous présenterons les spectres obtenus et discuterons les résultats afin
d'apprécier I'influence du champ électrique. Cette étude permet de prévoir les longueurs

d’onde optimales de fonctionnement des dispositifs réalisés.

4.3.1 - Montage expérimental

La figure 4-4 montre une vue schématique du dispositif expérimental utilisé. Une
lampe halogéne de 50 W fournit la source de lumiére blanche qui est focalisée 4 l'aide d'une
lentille de 80 mm sur la fente d'entrée d'un monochromateur de type Jobin-Yvon HR1000.
Le faisceau lumineux 1ssu du monochromateur est focalisé par un objectif de microscope sur
le composant. Le signal transmis est détecté a ’aide d’une photodiode Silicium et acquis

par le biais d’une détection synchrone. Cette acquisition du signal se fait de fagon
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automatique, le moteur pas a pas du monochromateur étant piloté par ordinateur. Les

mesures sont effectuées a température ambiante.

Chopper Filtre 21

'

P Y
\ =7 "7 - 77— | Monochromateur| {
Lampe Echantiilon

halogéne Objectif

Lentille 80mm ; ]
de microscope Ampli

Détecteur

Détection synchrone

{

Acquisition

Figure 4-4 : Schéma du montage expérimental de transmission/électroabsorption

4.3.2 - Spectres de transmission obtenus

Les spectres de transmission sont normalisés par rapport au spectre de transmission

de la source réalisé dans les mémes conditions.

4.3.2.a - sans champ
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Le spectre de transmission d’une structure reportée sur verre est présentée sur la
figure 4-5 . Il comporte des oscillations Fabry-Pérot dues a la présence de la couche de
GaAlAs supérieure. On distingue cependant ’absorption excitonique prés de la bande

interdite qui se traduit par un minimum de transmission a A = 850 nm.

Transmission (unité arbitraire)

200
GaAs/GaAlAs
r T=300K
150
|
100 -~
50
0 1
750 $00 850 900 950

Longueur d'onde {nm)

Figure 4-5 : Spectre de transmission d’une structure reportée sur verre

Dans le cas des dispositifs B, les spectres ne présentent pas d’oscillations Fabry-
Pérot comme le montre la figure 4-6. Les niveaux e;-hh; et e;-lh; apparaissent clairement a
A =8425nm (E = 1,472 eV} et A = 835 nm (E = 1,485 eV) respectivement. Ces valeurs
sont parfaitement en accord avec celles trouvées par spectroscopie de photoluminescence.
De plus, elles corroborent les valeurs calculées au chapitre 3 § 3.B.2.1.

Par contre, les spectres des dispositifs B(BT) ne présentent pas de pics d’absorption

excitonique. En outre, leur transmittance est plus faible que celle des échantillons élaborés a

600°C : elle est divisée par un facteur 6.
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4.3.2.b - avec champ

L’application d’une tension permet d’effectuer des mesures de modulation électro-
optique. Les spectres de transmission des dispositifs B ont été enregistrés en fonction de la
tension appliquée. La figure 4-6 reporte les spectres de transmission relevés a tension nulle,
sous 5 et 8V,

L'application d'une tension au dispositif entraine un décalage des spectres vers le

rouge, ¢’est-a-dire vers les faibles énergies.

1,0~

0.8
06}

0,4}

Intensité (a.u.)

0.2

Figure 4-6 : Spectres de transmission relevés sous 0, 5, et 8 V

Pour 5 V appliqués, le décalage en énergie est de | meV, il atteint 2 meV pour 8 V
appliqués. Dans ce dernier cas, nous estimons le champ régnant dans la structure a 2,7 10*

V/em. Ces résultats sont en parfait accord avec la littérature. En effet Chemla et al. [1] ont
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reporté des résultats similaires pour des puits de GaAs de 95 A (donc de largeur quasiment
identique aux nodtres), avec un champ électrique appliqué perpendiculairement aux puits
(Figure 4-7).

Les points représentent les valeurs expérimentales, les lignes les valeurs calculées. Les
lignes pleines tiennent compte de la correction de I’énergie de liaison de I'exciton due au

mouvement des électrons et des trous dans des directions opposées.

'
BN
o

EXCITON PEAK SHIFT (maV)

-2G \ VU
o LIGHT HOLE EXCITON {Ih) \ N
h|
% HEAVY HOLE EXCITON (hh) )

L WITH EXCITON BINOING

—— WITHOUT | CORRECTION \

hhy

-30 1 L 1 1 1 " 1 1 1 I
o] 5 10

ELECTRIC FIELD (40°V/cm)

Figure 4-7 : Décalage de la position des pics excitoniques pour les trous légers ({lh,0) et
les trous lourds (hh,x) sous I'effet d'un champ électrique appliqué

perpendiculairement aux puits (95 A).[1]

Nous pouvons calculer la variation d’absorption correspondante par la formule

classique :
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Aa:——l—ln(1+£) (D
L T

ou AT =T(E)-T(0)est la différence entre transmission sous champ et transmission a

champ nul, et L représente Iépaisseur de matériau excitée, en I’occurrence I"épaisseur des
puits (0,768 um).

Nous pouvons, pour chaque longueur d'onde, caleuler la variation d’absorption
grace a 'équation (1) et ce, pour deux tensions appliquées. Cette variation est reportée sur
la figure 4-8. Elle atteint +4500 ¢m™ a 845 nm (correspondant 4 un minimum de
transmission), et -3500 cm™ a 842 nm (correspondant a un maximum de transmission), sous

8 V. Ces extrema se situent prés de la résonance excitonique de la structure.
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Figure 4-8 : Variation d’absorption liée 3 la tension appliquée

Les variations d’absorption induites par l'application d’un champ électrique externe

montrent qu’il est possible de réaliser une différence d’absorption entre des zones ou le
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champ serait inchangé et des zones ou le champ serait diminué par I’écrantage dii aux

porteurs photogénérés. Nous avons vu I’intérét de ce phénoméne au chapitre 1.

Nous avons bien observé une modulation des caractéristiques optiques de nos
dispositifs en fonction du champ électrique externe appliqué. Ces résultats valident la
technologie de report LOE employée et le choix des électrodes semi-transparentes
métalliques. Les mesures d’électroabsorption effectuées montrent que I"effet d’écrantage du
champ électrique devrait étre plus marqué pour les longueurs d’onde A = 842 nm et A = 845

nim lors des expériences de réseaux transitoires en régime pulsé.
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Nous allons voir dans ce paragraphe que le champ électrique peut étre écranté en
régime pulsé picoseconde. Mais au préalable, nous présentons les experiences de type

plasma, qui permettent de tester optiquement les structures afin d’apprécier leur cinétique

de diffraction.

4.4 - Réseaux transitoires en régime pulsé picoseconde

4.4.1 - Montage expérimental

Les- expériences de réseaux transitoires en régime pulsé picoseconde sont des
manipulations proches de I’application visée. Elles consistent 4 faire interférer deux
faisceaux a la surface de I”échantillon (pompes) de maniére a écrire un réseau de diffraction
dans le matériau, et 4 faire diffracter un troisiéme faisceau (sonde) par interaction avec le
réseau précédemment inscrit. Les faisceaux de pompe permettent donc I’écriture d’un
réseau qui définit la direction du faisceau de sonde.

L’impulsion de sonde peut étre retardée par rapport aux impulsions des faisceaux de
pompe au moyen d’une ligne a retard placée sur son trajet optique (le retard est réglable de
0 a2 3 ns dans notre dispositif expérimental). La cinétique de diffraction est mesurée en
modifiant le retard de la sonde par rapport aux pompes.

Les impulsions de pompe sont produites par un Générateur Optique Paramétrique
dans une gamme de longueurs d’onde allant de 700 & 2300 nm. La durée des impulsions est
d’environ 20 ps avec une fréquence de répétition de 10 Hz.

La figure 4-9 montre une vue schématique du dispositif expérimental. Les faisceaux

de pompe forment un angle de faible valeur avec la normale a I’échantillon,
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Le réglage de I’angle permet de changer le pas du réseau :

A:K
2sind

ot A est la longueur d’onde de la source, et 6 le demi-angle entre les faisceaux de pompe.

BS1 Hi
immpulsions , s
B G =h»

Ms

P1

M; : Miroirs
P, : Prismes
BS; : Séparateurs de
P2 faisceaux
Ps CP : Cube Polariseur
D, : Détecteur
/\ E : Echantillon
H; : Ligne a retard
BS: (0a3ns)

CP E

Figure 4-9 : Schéma du montage utilisé lors des expériences

de réseaux transitoires photoinduits

Quant a la sonde, elle est dirigée normalement a I’échantillon. Nous avons effectué
des expériences de réseaux transitoires avec des énergies de sonde toujours de I’ordre de 10

fois plus faibles que les énergies de pompe afin de ne pas perturber le réseau diffractant
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inscrit. Les énergies sont mesurées a I’aide d’un joulemétre. L'intensité des signaux est
] g

mesurée avec un détecteur Silicium et visualisée sur un oscilloscope.

4.4.2 - Expériences de réseaux transitoires sans uatilisation du champ électrique :

manipulations de type plasma

Dans ce type d’expérience, le réseau est créé par la présence d’un plasma électron-
trou obtenu par photogénération. Ce plasma induit un réseau de diffraction dans le
semiconducteur dont I’efficacité dépend surtout du nombre de porteurs injectés (Cf
chapitre 1 § 1.4.1). Le temps de maintien du réseau Tréscau dépend de la durée de vie T et du

2
temps de diffusion latérale A
4nD

des porteurs [2] :
a

1 1 4nD,
T3
ré seau T A
ou D, est la diffusion ambipolaire et A le pas du réseau.

Comme les pas de réseau sont choisis de fagon a minimiser ces phénomeénes de
diffusion latérale de porteurs, le temps de maintien du réseau est égal a la durée de vie des
porteurs. D’autre part, la diffraction étant proportionnelle au carré de la variation An, elle-
méme proportionnelle a la densité de plasma p, la cinétique de diffraction 1, est telle que

Tréscau: T= 2 T-rl.

Lefficacité de diffraction n.g mesurée est déduite du rapport défim par :

_ Intensité du signal du premier ordre diffracté

e - . .
- Intensité du signal transmis
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La figure 4-10 montre la cinétique de diffraction mesurée a 834 nm sur Pun de nos

dispositifs A reporté sur verre.
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Figure 4-10 : Cinétique de diffraction d’un dispositif A reporté sur verre

Le réseau se crée en un temps bien inférieur aux 40 ps de ’apparente montée de la
diffraction, due a I'impulsion du laser. Le maximum d’efficacité de diffraction atteint 1,4 %
4 A= 834 nm, pour une énergie de pompe de 2 + 1 m¥/cm® ('incertitude est lice & la
difficulté d’appréhender I’aire du faisceau a la surface de I’échantillon).

La décroissance de I’efficacité de diffraction du réseau est de la forme exp-(t/1,,) ou
Ty represente le temps de déclin du réseau. Pour ce type de dispositif, nous obtenons un
temps de déclin de 170 ps, qui correspond & une durée de vie des porteurs de 340 ps.
D’aprés les formules simplifiées données au chapitre 1, nous estimons la variation d’indice

créant le réseau a An=3.9 10'2, en ne considérant gue cette contribution,
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Des dispositifs B, sans électrode supérieure, ont ¢été également caractérisés, leur

cinétique de diffraction est présentée sur la figure 4-11,
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Figure 4-11 : Cinétique d’un dispositif B reporté sur

un substrat transparent métallisé au paliadium

Le maximum d'efficacité de diffraction est de 0.2 % Nous avons déduit de ces
mesures un temps de déclin de 2 ns, qui correspond a une durée de vie de 4 ns, Ce temps

de déclin se situe dans une gamme tout 4 fait exploitable pour les applications de déflexion

(Cf. chapitre 1).

S1 on compare la durée de vie obtenue pour un dispositif A et un dispositif B, nous
constatons une augmentation d’un facteur 10. Nous attribuons cette augmentation a
I’amélioration de la qualité de I’interface substrat d’accueil-structure épitaxiée par

I"utilisation de substrats recouverts de palladium.
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Nous avons également étudié des dispositifs réalisés & partir de structures a base de
puits quantiques protonées. Les premiers essais, menés avec des doses de protons de 10"
em? et de 5.10" em™, (Cf, chapitre 2), n’ont pas montré de changement probant sur la
cinétique des réseaux. Il faut atteindre des doses de 10" protons/cm’® pour observer un effet
li¢ a 'implantation. Nous avons constaté que le temps de déclin est alors réduit a 80 ps : il
est donc divisé par deux aprés implantation. La durée de vie est diminuée par suite de
I"introduction de défauts de type centres recombinants dans le matériau.

Ces résultats montrent qu’il est possible d’ajuster la cinétique d’un composant en
implantant des protons dans la structure épitaxiée. Cependant, I’implantation de protons ne
peut aller que dans le sens d’une diminution du temps de déclin du réseau. En outre, sa
marge d’utilisation est réduite en dose et en énergie (Cf. chapitre 3). Par ailleurs, des doses
supérieures & 10" cm™, utiles pour diminuer la durée de vie de plus d’un facteur deux,
dégraderaient le matériau. Aussi nous n’avons pas employé cette technique de fagon
systématique sur nos €chantillons. La croissance B.T. semble un moyen plus souple de

contrdler 1a durée de vie.

4.4.3 - Expériences de modulation de la transmission sous champ électrique ; écrantage

du champ électrique.

L’écrantage du champ étant le phénoméne conditionnant I’inscription d’un réseau de
diffraction comme décrit au chapitre ! § 1.4, nous nous sommes attaché & mettre en
évidence ce phénoméne d'écrantage en régime picoseconde. Pour cela, nous avons mené des

expériences de modulation de la transmission des disposttifs B en utilisant le montage
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experimental pompe-sonde décrit au § 4.4.1 avec un seul faisceau (la sonde ou ’'une des
deux pompes).

Pour différentes énergies d’excitation. nous avons donc relevé la transmission du
faisceau choisi pour une tension de 9,25 V (figure 4-12). Les mesures ont été effectuées a
A = 842 nm, longueur d'onde donnant & la fois une modulation importante et une plus

grande transmission (Cf. § 4.3).
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Figure 4-12 : Ecrantage du champ €lectrique

Nous constatons qu’a faible excitation, la transmission est de 50 % superieure a celle
obtenue a tension nulle. Lorsque I’énergie d’excitation augmente, cette modulation diminue,
et tend a s’annuler complétement au-dela de 20 pJ /em®. A cette énergie, le champ est donc

totalement écranté. Les porteurs photogénérés réalisent |'écrantage avant la fin de
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I'impulsion du laser (t = 20 ps) puisque le signal relevé a l'oscilloscope montre que le
faisceau s'automodule.

Nous avons cherché a estimer le temps nécessaire aux porteurs pour écranter le
champ. Les principaux phénoménes conditionnant la rapidité de 1’écrantage sont I’ émission
des porteurs hors du puits et leur dérive sur quelques puits produisant un contre-champ
d’écran. Les porteurs peuvent s’ échapper des puits soit par émission thermoionique soit par

effet tunnel assisté par le champ, le plus rapide des deux phénoménes produisant

I"échappement. Le temps d’échappement Tesc d’un puits est donné par la formule [3] :

ou  1g est le temps de recombinaison,

Tr est le temps d’émission par effet tunnel

¢ st le temps d’émission thermoionique.
Généralement, le temps de recombinaison est négligé car il est plus long que les
autres, surtout lorsque les porteurs sont séparés dans les puits. Le temps d’émission

thermoionique est donné par la formule suivante [4] :

ou Ly :largeur des puits
kg : Cte de Boltzman
¢ : hauteur de barriére a franchir
T : température en Kelvin

m* - masse effective du type de porteur considéré (électrons, trous lourds ou 1égers).
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La hauteur de barriére dépend du champ électrique de module F -
¢ =a AEg - E™ - A¢ (F)
ou aAFEg est la proportion de variation de bande interdite s’appliquant 4 la bande de
conduction ou de valence et E™ est 1’énergie du niveau n

A¢ (F) est la variation de ¢ due au champ électrique [5] :

2.02%; 2
ﬁl_"_£+(9hq 3Fs

¢ 2 \32 m*/

Le temps d’émission par effet tunnel est donné par la formule [6] :

L nhm 2L,42m, *¢
A 3 ,exp | USRS
2L, ’m* | h
ou L, est la largeur des barriéres et my* la masse effective des porteurs considérés dans les
barriéres.
Les caleuls pour les électrons (m.*= 0.067 ) et les trous lourds (mpp* = 0.34 ) sont
résumés dans le tableau ci-dessous, pour F = 0 et 3 10* V/em ). Pour les trous lourds, seul

I'échappement par effet thermoionique est possible en raison de leur masse.

F=0 V/em F=3.10" V/em
T(e) 330 ps 113 ps
Ti:(hh) 25 ps 10 ps
Tr(e) 0,27 us 0,09 us
temps dominant Te(hh) te(hh)

Tableau 4-1 : Temps calculés des émissions thermoionique et par effet tunnel
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D’aprés les calculs effectués, on constate que les trous, ayant une barriére moins
haute a franchir que les électrons, sont les premiers porteurs a s’échapper des puits, en un
temps de 10 ps, par émission thermolonique. Aprés échappement hors du puits, les trous
s’¢éloignent des électrons encore localisés dans le puits, et créent le contre-champ d’écran.

Essayons d’évaluer le déplacement de charges nécessaire pour produire |’écrantage
partiel du champ. D’aprés la figure 4-12, le facteur de transmission (transmission sous
champ / transmission a champ nul) sous 9,25 V passe de 1,5 a 1,2 pour une ¢nergie de 2
pl/em®. Nos mesures de transmission sous champ nous permettent d'estimer que cela
correspond a une baisse de tension appliquée au dispositif de 2,2 V, soit une variation de
10* V/cm sur le champ global (ce dernier est évalué a F ~ 3,3 10* V/cm). Les trous se sont
donc déplacés par rapport aux électrons pour que le découvrement de I’'une des densités par

rapport a I’autre produise un contre-champ d’intensité :

ch::

™| a

Le temps nécessaire au déplacement d’un puits & un autre correspond au temps de
transit par une barriére d’épaisseur 130 A :

Ttr:—L—b_ Lb

v u(F)F

Pour un champ électrique de 3 10* V/cm, ce temps est égal a 0,4 ps, en prenant la
mobilité des trous égale a 100 cm’/V.s dans Gao7Alo:As. Le temps de passage d’un puits &
I’autre est donc quasi nul. Les trous peuvent donc étre émis deux fois pendant la durée de
Pimpulsion laser. Au minimum, ils parcourront une épaisseur équivalente a (1 puits + 2
barriéres) qui dans notre cas est dun = 360 A. En 20 ps, les trous peuvent ainsi se séparer

des électrons et générer une densité de charges aux extrémités de la structure (le centre de
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la structure restant quasi neutre en raison des densités équivalentes d’électrons et de

trous) :

[
N = $a(l-R) 410" em™
hv

on  R=0,5, a=10" hv=]5eV

$=2.10°¢ Jjem?

Cect équivaut, pour des puits de 96 A, 4 une densité surfacique n = 4 10" cm? Le
contre-champ d’écran est alors de

. 2. 410" 16107
Foo= mat. 2 —2—-" = 1,1 10" V/iem
g 13. 8,85 10

Cette valeur' est tout a fait en accord avec celle précédemment trouvée pour
produire la variation de transmission. Ce calcul montre que I’écrantage est donc possible en
moins de 20 ps.

La transmission obtenue sur les dispositifs B(BT) plus faible que celle des autres
composants a rendu plus délicate la mise en évidence de I’écrantage du champ électrique;
Cette ¢étude préliminaire reste a approfondir afin de tirer partie des propriétés originales du
matériau basse température qui, inséré dans ces structures, en font des composants bien

adaptés pour la commutation rapide.

4.5 - Conclusion

Dans ce chapitre. nous avons étudi¢ les propriétés électriques et optiques des deux

types de dispositifs realisés.

' Le factcur m vient du fait que le découvrement des densités se fail sur m puits.
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Nous nous sommes tout d’abord attaché a caractériser les structures polarisées. Ces
structures montrent un faible courant de fuite confirmant que le champ est bien appliqué 4 la
structure.

La caractérisation optique par réseaux transitoires «plasma», technique applicable
aux deux types de dispositifs, montre que :

- l'efficacité de diffraction est de l'ordre de grandeur prévu par la théorie et que la
diffusion parasite a la surface est trés faible, ce qui témoigne de la bonne qualité de surface
des échantillons.

- aucune degradation des surfaces sur de longues durées de fonctionnement (environ
10° impulsions) n'a été observée.

- la durée de vie des porteurs, déduite du temps de déclin des réseaux est de l'ordre
de 4 ns pour les structures polarisables et de 0,4 ns pour les structures reportées sur verre.
Cette différence peut étre attribuée a une meilleure qualité de l'interface de report dans le

premier cas.

Le spectre de transmission sous champ électrique a été enregistré, ce qui nous a
permis de constater qu'a 842 nm, on observe une diminution de l'absorption de 3500 cm™
sous 8 V.

Une expérience d'automodulation de la transmission optique a été réalisée a A = 842
nm & P'aide d’impulsions de 20 ps. La transmission diminue de 33 % lorsque l'énergie de
limpulsion passe de 0,1 pl/em® a 20 pJ/cm’. Nous avons montré que cette diminution
s'explique par I'écrantage du champ électrique par les trous libres. Ce mécanisme ouvre la
voie a la réalisation de réseaux de diffraction dont I'énergie d'écriture serait de l'ordre de 20

ul/em®,
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CONCLUSION GENERALE

L’objectif du travail présenté dans ce mémoire de thése était de concevoir, de
réaliser, puis d’étudier un dispositif photoréfractif 4 base de puits quantiques GaAs/GaAlAs
pouvant s’intégrer facilement dans une architecture tout-optique et fonctionnant comme un
commutateur spatial de faisceaux par réseaux photoinduits. L’essentiel de ce travail a
consisté & mettre en ceuvre des technologies (techniques de report de couches épitaxiées,
épitaxic basse température, protonage, adaptation du Lift-Off Epitaxial aux dispositifs
polarisables) utiles pour la réalisation de ces dispositifs et dont les limites doivent étre
connues pour leur conception et leur optimisation.

Le souci de la validation de ces technologies est présent tout au long du mémoire.

Dans le chapitre 1, nous avons défini un cahier des charges possible pour que les
composants deflecteurs puissent étre intégrés dans une architecture tout-optique
d’adressage. Notre choix s’est porté sur une structure a base de multipuits quantigues
GaAs/GaAlAs fonctionnant en transmission. Les conséquences du choix du fonctionnement
en transmission a une longueur d’onde unique ont ¢té discutées. Nous avons conclu que le
substrat GaAs devait étre éliminé et que le régime de diffraction est de type Raman-Nath,
D’autre part, le composant doit fonctionner avec la plus faible ¢nergie possible. Aussi
avons-nous examiné les diverses possibilités de photoinduire un réseau diffractant dans une
structure a puits quantiques (effet plasma, différentes fagon d’appliquer un champ

electrique...). Les temps de réponse subnanoseconde recherchés nous ont conduit & utiliser
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Peffet «plasma» et la modulation de I’absorption par 1'écrantage du champ électrique dans

nos structures.

Dans le chapitre 2, nous avons décrit le systéme d'épitaxie et discuté des conditions
expérimentales utilisées pour I'élaboration de nos structures a multipuits quantiques. Le
controle de la durée de vie des porteurs photogénérés étant I'une de nos préoccupations,
Pépitaxie basse température et le protonage ont été étudiés.

En ce qui concerne les matériaux basse température, des couches de GaAs de 1 pm
¢laborées a 400°C, caractérisées par photoluminescence résolue en temps, nous ont permis
de maitriser non seulement les paramétres relatifs a la croissance mais ceux propres au
recuit. Nous avons au terme de cette étude élaboré une structure dont la partie active est
constituée de matériaux basse température.

En ce qui concerne I"étude sur les irradiations de protons, nous avons réalisé des
implantations permeitant I’obtention d'un profil de défauts homogéne dans des structures a
multipuits quantiques, conformément aux paramétres prédéterminés par simulation (¢nergies
d’implantation, doses).

~

Dans le chapitre 3, nous avons décrit les deux techniques de report de couches
€pitaxices qui permettent d’éliminer le substrat d’origine et de le remplacer par un substrat
transparent ou semi-transparent indispensable pour nos applications. Pour lier les couches
epitaxiées a leur substrat d’accueil, la technique du collage utilise un adhésif, tandis que la
technique du Lift-Off Epitaxial repose sur la création de forces €lectrostatiques. Cette

derniére a nécessité la construction et la mise au point d’'un montage expérimental. Celui-ct

a permis par la suite la réalisation de reports d’excellente qualite.



Les avantages et inconvénients des deux techniques ont été mis en évidence. Pour le
LOE, un renforcement de la tenue mécanique et une amélioration de la qualité du report ont
¢té obtenus en reportant les couches épitaxiées sur des substrats métallisés au palladium.
Nous avons 4 ce sujet étalonné un béti d’évaporation sous vide pour déposer des électrodes
semi-transparentes en palladium sur des substrats transparents.
Deux catégories de dispositifs ont ét¢ fabriquées par ces techniques :
- des structures reportées sur verre ou saphir (collage ou LOE),
- des structures polarisables reportées sur un substrat transparent métallisé
(LOE uniquement).
Nous avons comparé la tenue mécanique et les contraintes induites par le report
pour ces deux types de dispositifs. Ces comparaisons nous ont conduit a retenir le report
LOE sur palladium pour fa fabrication de dispositifs polarisables dont I’étude électro-

optique est menée au chapitre 4.

Dans le chapitre 4, nous avons étudié les caractéristiques €lectriques et optiques des
dispositifs réalisés. Les caractéristiques courant-tension et capacité-tension nous ont
renseignés sur les contacts électriques et le courant de fuite dans nos dispositifs. Le courant
de fuite faible montre que le champ électrique s’applique bien a la structure.

La caractérisation optique par réseaux transitoires «plasma», technique applicable
aux deux catégories de structures, montre la bonne qualité optique des structures et a
permis de déterminer la cinétique de diffraction. Les temps de réponse sont
subnanoseconde. 1.’influence des doses de protons sur la cinétique a été étudiée. Nous
avons montré que le temps de déclin était divisé par deux pour des doses de 10" ecm™ par

rapport aux structures non implantées. Pour les dispositifs polarisables, nous avons trouvé
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un temps de déclin d’environ 10 fois plus long, phénomeéne attribué a une amélioration de
I'interface de report par 'utilisation de substrats métallisés paltadium.

Nous avons ensuite caractérisé nos échantillons en transmission avec et sans champ
€lectrique. Le spectre de transmission sous champ électrique nous a permis de constater des
vartations importantes de I’absorption sous champ. Les variations d’absorption Aot déduites
des mesures de transmission par Fécrantage du champ électrique externe devraient

permettre d’obtenir des efficacités de diffraction de -

n = (—Ajd] =2,5 107 pour Ao =4000 cm” et d = 0.8 pum

Une expérience d'automodulation de la transmission optique a été réalisée a A = 842
nm a l'aide d’impulsions de 20 ps. Nous avons montré que la diminution de transmission
avec ["augmentation de I’énergie d'impulsion est di a I'écrantage du champ électrique par
les trous libres. Pour les échantillons dont Ia partie active est ¢laborée a basse température,
le méme phénoméne a pu étre mis en évidence, mais avec une amplitude minime.

Ce mécanisme d’écrantage ouvre la voie 2 la réalisation de réseaux de diffraction dont
Iénergie d'écriture serait plus faible que I’énergie requise pour obtenir un réseau de
diffraction par effet plasma, c’est-a-dire de 'ordre de 10 pliem®.

Par ailleurs, les études en cours dans notre groupe de recherche sur les cavités
Fabry-Pérot verticales en GaAs/GaAlAs montrent qu’une forte augmentation des effets
non-linéaires peut étre obtenue en raison de la forte intensité optique présent dans la région
centrale de la cavité, lorsque celle-ci est excitée dans des conditions de résonance. Les
structures que nous avons étudices ne bénéficient pas de cet effet, mais on peut envisager
leur incorporation dans des cavités verticales, ce qui permettrait de réduire les énergies de

commande d’un facteur proche du facteur de surtension du résonateur.
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Thése de Luc Le Gratiet

«Structures photoréfractives a base de multipuits quantiques GaAs/GaAlAs fonctionnant
en transmission pour I’adressage optique»

RESUME :

Cette ¢tude poric sur la conception, I'élaboration ct la caractérisation de composants
photoniques réalisant une fonction de commutation spatiale de faisccaux par réseaux photoinduits.
Ces composants sont destinés a étre utilisés comme déflecteurs pour le routage ot I'adressage de
donnces dans les architectures de traitement de [’information. Aprés avoir exposé les contraintes
imposées aux composants, nous rappelons les notions de base nécesszires 2 1a compréhension de leur
fonctionnement. Nous décrivons ensuite la technigue de 1'épitaxie par jets moléculaires. L épitaxic a
400°C et le protonage sont utilisés pour le contrdle de la durée de vie dans les composants. Nous
présentons les techniques de report de couches épitaxiées qui permettent le fonctionnement des
composants en transmission par 1'¢limination du substrat d’origine. Nous détaillons différents types
de reports que nous avons développés, et nous dtudions leurs qualités optiques et mécaniques. La
majtrise des étapes technologigues permet aussi de polariser le composant. Nous présentons ensuite
les résultats expérimentaux obienus sur les dispositifs fabriqués. Nous discutons de la cinétique de
diffraction des dispositifs déterminée par des expériences de type plasma. Nous montrons que
d’importantes variations de I’absorption sont obtenues pour de faibles tensions par une émde de Ia
transntission en régime continu. Enfin, des expériences d automodulation de la transmission sous
champ électrique ont ¢t¢ menées et montrent la possibilité de réaliser des diffracteurs a faibles
énergies de commande.

MOTS CLES @ Réseaux photoinduits, Report de couches épitaxides. Semiconducteurs 111-V,
Multipuits quantiques, Optique non linéaire picoseconde.

"Photorefractive transmission GaAs/GaAlAs devices based on multi-quantum wells
designed for optical data addressing™

ABSTRACT :

This study deals with the design, fabrication and characterization of photonic devices
achieving a spatial bcam commutation by photoinduced gratings. These devices can operaile as
deflectors for routing and addressing data in information processing architectures. First, we present
the requirements for the design of these components. We describe the basic concepts needed to
understand their operating conditions. Epitaxy technique and growth conditions arc giverr. Low
temperature (400°C) growth and proton irradiation arc studied to adjust lifetime in the devices,
Then, we present thin-fitm bonding tcchniques which are used to fabricate transmission opcrating,
devices by removing the substrate. We investigate different types of bonding as well as their optical
and mechanical qualities. Control of processing steps is crucial for applying a voltage across the
device. Finally. the cxperimental results obtained from the fabricated devices are given. Plasma
experiments allow us to determing the grating kinetics. Transmission under an electric ficld is
studicd. and shows a considerable change in absorption for a fow volls only. Automodulation of the

transmission is evidenced with applied clectric ficld thereby demonsirating (he fcasability of low
energies deflectors,

KEY WORDS : Photoinduced gratings. Thin-films bonding techniques, 1I-V semiconductors.
Multi-quantum wells. Picosecond nonlingar optics.




