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Introduction

L'optique intégrée est basée fondamentalement sur le febtlg lumiére peut étre guidée
par des couches minces de matériaux optiques. En utiligatelléts couches minces, on peut
fabriquer des dispositifs optiques capables d’assuredange gamme de fonctions sur un seul
substrat (multiplexeur, démultiplexeur, diviseur, caysl amplificateur...). Ces composants étant
compacts, leur intégration peut mener a une miniaturis@&irémement efficace des circuits op-
tiques avec des puissances de fonctionnement trés faibles.

Dans de tels dispositifs miniaturisés, la fonction d’arfigdition optique est nécessaire pour
compenser l'atténuation du signal propagé dans les guitlesest réalisée a partir des propriétés
spectroscopiques de I'erbium qui présente une transttipy, a *I;;5,, a la longueur d’onde
1.55 pm utilisée dans le domaine des télécommunications.

Pour obtenir 'amplification optique a longues distances,fibres dopées erbium (EDFA)
se sont imposées par rapport a d'autres techniques d’acapiifn. Dans ces fibres, la faible
concentration d’erbium permettant d’obtenir un gain pevélest compensé par la longueur de
la fibre dopée. De tels amplificateurs a fibres ainsi réalieés [gar conséquent encombrants et
se prétent mal a une intégration.

Au niveau des réseaux locaux de distribution et dans lesitsritégreés, les guides d’onde
planaires dopés Erbium (EDWA) sur différents matériauxre® fluorés,Si0O,, Al;Os...) ont
attiré considérablement I'attention. De tels guides sotéressants a plusieurs points de vue;
outre leur cot de production peu élevé, ils présentent ilmef@ncombrement et permettent la
réalisation de dispositifs capables de coupler des fonstiatives et passives au sein d’'un méme
composant.

Parmi les matrices utilisées, le silicium poreux préseeseavantages d’une part d’avoir une
surface spécifique élevée permettant d’introduire desmtsgals que I'erbium en forte concen-
tration et d’autre part de permettre de moduler aisémentratioe de réfraction afin de réaliser
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des guides d’ondes optiques.

Ce travail de these a pour objectif de réaliser un amplificat@tique de faible dimension a
1.55 um a base de silicium poreux dopé avec des ions terres raremtdl gur I'élaboration et la
caractérisation structurale et optique de guides d’ondegét canaux en silicium poreux dopés
avec des ions erbium ou codopés avec des ions ytterbium.

Ce manuscrit, divisé en cing chapitres, présente les diftéraspects de ce travalil.

Le premier chapitre décrit le silicium poreux et sa réalmatles différents parameétres de
formation, ses propriétés structurales. Puis, un étatattedst détaillé sur les amplificateurs op-
tiques dopés erbium déja réalisés a partir de silicium poagusi qu’a partir d’autres matériaux.

Le deuxieme chapitre présente les conditions expérimenti€laboration des guides plans
et canaux en silicium poreux et les conditions de dopage ebdepage ainsi que les conditions
des traitements thermiques permettant I'activation a@ides ions terres rares. Les méthodes de
mesure de l'indice de réfraction, la photoluminescenca phbtoluminescence résolue en temps
sont présentées. Les méthodes d’observation en champepebde mesure des pertes ainsi que
celles de gain optique sont également exposées.

Dans le troisieme chapitre, les profils de concentrationioles terres rares dans les guides
plans et canaux sont présentés et discutés. Puis, un a@réouler est mis sur la variation de
I'indice de réfraction en fonction des conditions d’anadisn, de dopage et de traitements ther-
miques.

Le quatrieme chapitre est consacré a I'étude des guidessdatpéodopés par photolumi-
nescence et photoluminescence résolue en temps pour mkettevation des ions erbium et
pour déterminer de la durée de vie du niveau métastdhpje. Ces résultats vont nous permettre
d’'une part d’optimiser la concentration d’Ytterbium poeardodopage et d’autre part, d’expliquer
les mécanismes d’excitation des ions Erbium. La conceatrakes ions Erbium actifs dans les
guides sera déterminée.

Enfin, le dernier chapitre décrit les observations en charophe et les mesures des pertes
réalisées sur les deux types des guides. Le gain "on/off§ tnguides, défini comme étant le
rapport de I'intensité lumineuse en sortie avec une pom@&anm et la puissance du signal
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en sortie sans la pompe, est mesuré et exploité pour lesgpldes codopés avec différentes
concentrations d’ytterbium et pour les guides canaux pouapport de concentration des do-
pants égal 8. Les variations du gain en fonction de la longueur d’'ondeigned sont présentées.



Chapitre 1

Etat de 'art

L’histoire du silicium poreux a commencé depuis plus d’'umdsiecle. En effet, la premiere
réalisation d’'une couche du silicium poreux a été faite plalirlors de ses travaux sur I'éléctro-
polissage en956 [1]. C’est a la suite de la découverte par Canham [2] de | fiorninescence
du silicium poreux a température ambiante que ce matériais@té un regain d’intérét. Outre,
les applications liées a la luminescence, ce nouveau raatérété utilisé comme matrice pour
incorporer des éléments dans ses pores permettant d’edsugeses fonctions. Par exemple, des
guides d’onde élaborés a base de silicium poreux ont étésdnpéions terres rares (Erbium, Yt-
terbium) pour envisager de réaliser des fonctions optiteléss que les amplificateurs optiques
fonctionnant a .55 um.

D’abord, nous allons décrire les principales propriétésphologiques et optiques du sili-
cium poreux qui nous serviront par la suite. Ensuite, noésgmtons les propriétés optiques des
ions terres rares (Erbium et Ytterbium) incorporés dansodeshes de silicium poreux. Enfin,
une derniére partie sera consacrée a un état de I'art sunidsgd’onde déja réalisés a partir du
silicium poreux ainsi que sur I'amplification optique poufférents matériaux dopés.

1.1 Présentation du silicium poreux

1.1.1 La formation du silicium poreux

Le silicium poreux est obtenu par attaque électrochimiqua dubstrat de silicium mono-
cristallin dans une solution a base d’acide fluorhydriqueecturant électrique est appliqué entre
'anode constituée par le substrat de silicium et la catterdplatine. Les propriétés physiques

11
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et structurales de la couche de silicium poreux obtenuestgle la porosité, la taille et la mor-
phologie des pores, dépendent des paramétres suivants :

— l'orientation cristallographique, le type et la concatibn du dopant du silicium mono-

cristallin,

— la concentration d’acide fluorhydrique dans I'électrelyt

— la densité de courant appliquée,

— la température de la solution et I'éclairement de la cellul

Quant a I'épaisseur des couches poreuses, elle dépenceomeqtidu temps d’anodisation.
Les conditions de formation du silicium poreux pour un stdisdt un électrolyte donnés varient
donc en fonction de la densité de courant anodique applidi@éfigure 1.1 montre une courbe
caracteéristique de la densité de courant appliquée enifongde la tension ( J(V)) [3].

12

10 - (A) £ (B) H (C)

a)
JimAfem’)

¥ 1 ¥ 1 i "
-200 0 200 400 600 800
mV (sce)

FiG. 1.1 — Caractéristique J(V) relative a un échantillon deisiin poreux (°*) préparé a partir
d’'une solution deH F' a1% [3]

Nous pouvons distinguer trois zones (A, B et C). Aux treslésltensions, il y a formation
d’'une couche de silicium poreux mal définie (zone A). Pour t@esions plus grandes, infé-
rieures a une valeur critique, il y a formation d’une coucloeepise (zone B). Le domaine des
fortes tensions correspond a la dissolution homogeéne hiusil conduisant a ce qu’on appelle
I'électropolissage (zone C).
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Les mécanismes physiques et chimiques de formation diusiliporeux ont été beaucoup
étudiés. lls ont fait I'objet de nombreuses discussionsagson de leur complexité. Différents
modeles ont été proposés [4, 5].

Les différentes réactions de dissolution du silicium paneeuvent se résumer par I'équation
suivante [6] :

Si(s) + 6HF + 2h" — HySiFs + 2H* + Hy(g)

Lors de la formation du silicium poreux par attaque éledinmgégque dans une solution d’acide
fluorhydrique, la réaction d’anodisation s’effectue larede courant délivre des trous issus du
matériau vers le front d’anodisation [4]. Juste avant llaggtion du courant, la surface de sili-
cium présente une surface saturée par des liaiSons H qui stabilisent la structure. Lors de
'anodisation, un électron arrive a la cathode et un trouces¢ a I'anode. La formation d’une
liaisonSi — F est établie apres la rupture de cellesie— H. Par la suite, un autre ioA~ peut
prendre la place d’'un atome dé pour former une deuxiéme liaisa$y — F'. Une fois que la
couche de passivation par I'hydrogene a été complétemerinék, les ions fluors peuvent alors
attaquer directement les liaisofigs — Si . Cette réaction est accompagnée d’'un dégagement de
dihydrogene et de la formation dé,SiFg en solution.

1.1.2 Propriétés physiques et structurales du silicium paux

Nous allons maintenant présenter les caractéristiquea deuche de silicium poreux telles
que I'épaisseur, la porosité, la morphologie et la taills geres qui dépendent principalement
de la densité de courant, de la concentration d’acide flubigye, du temps d’anodisation, de
I'orientation cristallographique et du dopage du substeasilicium utilisé.

1.1.2.1 Lépaisseur

L'épaisseur de la couche formée au cours d’'une anodisationf@nt constant est proportion-
nelle a la quantité de charges échangées et par conséquaettig@é d’anodisation. Le contrble
de I'épaisseur dépend donc principalement de la durée disation. En premiére approxima-
tion, I'épaisseur de la couche augmente linéairement avelutée d’anodisation comme par
exemple pour des couches poreuses réalisées avec destsubettypel et P (Figure 1.2)
[7]. Ceci est valable pour des durées d’anodisation coiné&rieurs a une dizaine de minutes).
Pour des durées plus longues, I'épaisseur de la couchendewigortante (30 um). Il en résulte
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alors un appauvrissement de la solution qui a pour effetléatiala vitesse de formation. Dans
ce cas la variation de I'épaisseur n’est plus linéaire eation de la durée de I'anodisation.

La détermination de I'épaisseur (e) des échantillons ettt directement par observation mi-
croscopique ou bien par gravimetrie a I'aide de la relatidn: 1

myp —ms
= — 1.1
e o5 (1.1)
avecm, la masse du substrat de silicium avant la formation de lalt®yoreuseins est la
masse du substrat apres dissolution dans NaOH (ou KOH) dmitdhe poreuse: est la masse
volumique duSi (p = 2.321 g/cm?) et S la surface anodisée du substrat.

ID + Il = % { i“ pr— T 1
g~ 50 mAlcm® . e - p+ (0.01Q.6m)
= 35% HF — 10 50 mAfem® B
S 6+ + g 25% HF
g i, ‘
4+ T 6
z Z |
= oA i X E 4 | |
| - -
04 { { { ¢ + j
0 %0 100 150 200 250 v S I I
3 0 50 100 150 200 250

Anodization time (S)
Anodization time (s)

(a) (b)

FIG. 1.2 — Variation de I'épaisseur de la couche de silicium peren fonction de la durée
d’anodisation dans le cas du silicium poreux de typ@) et de typeP™ (b) [7]

1.1.2.2 La porosité et la surface spécifique

La porosité est définie comme étant le pourcentage volund@ilepar rapport au volume to-
tal de la couche de silicium poreux. Elle dépend principa&enpour un substrat donné du couple
courant d’anodisation - concentration d’acide fluorhyded F). Ces deux parametres influent
difféeremment sur la porosité : pour une concentration dlacdonnée, plus la densité de courant
est élevée et plus la porosité sera élevée ; pour une deesit@ulant fixée, la porosité diminue
avec l'augmentation de la concentration de I'electrolisgeporosité (p) peut étre déterminée par
gravimétrie selon la relation 1.2 :
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my — me
p=—"6- 1.2)
my —ms
oum, etms, sont les masses de I'échantillon pesées avant et aprésriatfon de la couche po-

reuseyns est la masse apres dissolution compléte de la couche dusilppreux dans la soude.

Le silicium poreux présente une surface spécifique ou seid@weloppée tres grande. L'ad-
sorption isotherme de gaz neutre reste la technique la pilisée pour la détermination de la
surface spécifique du silicium poreux [8, 9]. Ces mesuresdondes valeurs de l'ordre de
200 m?%.cm~3 pour des échantillons de tyge" et de I'ordre de500 m?.cm =3 pour ceux de type
P.

1.1.2.3 La morphologie

La taille et la morphologie des pores sont essentielleméas lau dopage du substrat de
départ. Trois catégories de silicium poreux sont habigmedint distinguées selon la résistivité
comme l'illustre la figure 1.3 [10]; il s’agit du :

— Silicium poreux de type” : la valeur de la résistivitg est supérieure ou égaleld.cm,

la structure est de type éponge; elle est homogéne et isgtieppores assimilables a des
ellipsoides de taille nanométrique sont fortement inteneztées (nanoporeux)(figure 1.3
C).

— Silicium poreux de typ®* ou N : la taille des pores dépend de la valeur de la résistivité
du substrat. La structure est de forme colonnaire et awigeties pores quasi-cylindriques
d’'une taille de quelgques dizaines de nanometres possedertrdbreux ramifications la-
téraux (mésoporeux) (figure 1.3 a et b).

— Silicium poreux de typeV : la résistivité est de I'ordre deé .cm, la formation de la
couche nécessite un apport de trous sous éclairement . I& fgiisseur, la structure est
similaire a celle obtenue sur du silicium de typdfigure 1.3 d) ; mais les dimensions des
pores et des cristallites de silicium sont de I'ordre du mncetre (macroporeux).

Aprés la formation du poreux le caractere monocristallirsdbstrat est conserve.

Donc, selon la taille des pores, le silicium poreux est @ass catégories regroupées dans
le tableau 1.1 [11].
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Type du substrat Morphologie de la Nature du | Diamétres des pores (nm)
de la couche poreuse silicium poreux
P Homogéne et isotrope nanoporeux <2
Pt Nt Structure colonnaire| mésoporeux 2-50
N (sous éclairement) Structure spongieus¢ macroporeux >50

TAB. 1.1 — Les différentes classes du silicium poreux selonille es pores [11]

FiG. 1.3 — Micrographies sur la tranche obtenues par MEB de asudh silicium poreux mon-
trant la différence de morphologie selon le type et |la cotre¢ion de dopants ; typB™ (a), type
N* (b), typeP (c), typeN (d) [10]

1.1.2.4 Larugosité d’interface

Larugosité aux interfaces est un parametre physique irmpgpour les applications optiques.
Dans le cas du silicium poreux, il existe deux types de rugosi
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— une a grande distance appelée "waviness". Elle est dudraas«de croissance du substrat.
En effet, lors du tirage du lingot de silicium, il peut y avdies fluctuations de dopage,
en particulier pour les lingots fortement dopés. Ces vianatspatiales de dopage donnent
naissance aux stries de croissance. Les caractéristigusstype de rugosité ont été me-
surées a l'aide d’'un profilometre par G. Lerondel et al. [124. périodicité spatiale est
de l'ordre de250 um avec une valeur quadratique moyenne de la rugosités (: root
mean square) qui dépendent bien évidemment du type et de¢emivation de dopage
des substrats.

— la seconde est a courte distance. Son origine est liée aradtion du silicium poreux.
En effet, elle est due a une inhomogénéité du front de disaldurant I'électrolyse. Elle
est sensible aux paramétres de formation du silicium paneteemment, la densité de cou-
rant et la viscosité de I'électrolyte [12]. Des mesures deeaeigosité ont été réalisées sur
I'interface couche poreugsubstrat et sont présentées sur la figure 1.4 qui donne k& vari
tion de la rugositéA) en fonction de I'épaisseur de la couche poreuse:ha augmente
avec I'épaisseur de la couche poreuse puis sature. Un mayeméuuire cette rugosité est
de réaliser le silicium poreux a basse température en désant I'électrolyte de facon a
augmenter la viscosité [13].
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FIG. 1.4 — Rugosité, a courte distance, en fonction de I'épaisiela couche de silicium poreux
pour trois concentrations de dopage [12]
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1.1.3 Propriétés optiques du silicium poreux

Le silicium poreux posséde des propriétés optiques irgéargss, tres fortement liées a sa
nature poreuse. Nous présentons dans cette partie lesediffé propriétés optiques comme la
luminescence a des longueurs d’onde variables qui vonteluaal Proche Infrarouge (PIR) [14],
l'indice de réfraction, le coefficient d’absorption et liaotropie optique.

1.1.3.1 La photoluminescence du silicium poreux

Le silicium cristallin est un semi-conducteur a gap indire¢éempérature ambiante et donc
il a une faible efficacité optique. Par contre, la découveetda forte luminescence du silicium
poreux a température ambiante a suscité beaucoup d'ipt@uéice matériau.

La photoluminescence (PL) a été essentiellement obsearédeldomaine du visible sur des
couches de silicium poreux formées sur des substrats deltypar contre, la PL du silicium
poreux élaboré sur des substrats de typeest faible. Aprés oxydation partielle, la lumines-
cence diminue dans le visible due a la réduction des taibedstallites. Aprés une oxydation
totale, la luminescence disparait complétement dans ilelevigour apparaitre dans le domaine
du proche Infra-Rouge. En effet, la luminescence du siticporeux en différentes régions a
été expliquée par la présence de plusieurs mécanismesgL5prEsence d'impuretés, silicium
amorphe hydrogéné ou de confinement quantique. La positipicdsur le spectre de PL est cen-
trée autour dd, 7 eV. La durée de vie de cette luminescence est de I'ordre dgugsedizaines
de us a température ambiante et peut atteindre la dizaine desetthndes a basse température.
La PL bleue a été observée la premiére fois sur des échastiiieillis (typeP) [17, 18]. Cette
luminescence n’est observée que pour des couches conseérVadr, ou apres une oxydation
thermique [19]. Les auteurs attribuent cette PL a la présdfaxyde a la surface du silicium po-
reux [2]. Cette luminescence est trés peu intense et a uge dervie trés courte de I'ordre de la
nanoseconde. De plus, elle est caractérisée par une batatgele a mi-hauteur trés importante
et la position moyenne en énergie est autou? desV.

La luminescence en proche infrarouge a été mesurée pougraigne fois par P. M. Fauchet
[20]. Elle est centrée autour d800 nm. Son intensité est faible aprés la formation des couches
poreuses et augmente aprés un traitement thermig0&’&. A cette température, I'hydrogéne
qui se trouve a la surface des cristallites forme des li@ston- H, qui sont responsables de la
bande infrarouge.
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1.1.3.2 Lindice de réfraction du silicium poreux

Le silicium poreux peut étre décrit comme un milieu moyem-gdicium) [21] dont I'indice
varie sur une grande gamme entre celui du silicium et celliaife"indice de réfraction du si-
licium varie avec la porosité. Il diminue lorsque la porésaigmente, comme l'illustre la figure
1.5. Toutefois, il est difficile de calculer avec précisiéindice d’'une couche poreuse connais-
sant sa porosité. Pour cela, plusieurs modeéles ont étérémfruggeman, Looyenga, . ..) pour
décrire ce matériau [22, 23]. Aprés oxydation, le siliciunrgux subit une diminution de son
indice de réfraction qui dépend des conditions d’oxydaéibde |la porosité initiale. Si la couche
de silicium poreux est partiellement oxydée, I'indice vgeddre de la fraction volumique de
silicium transformé en silice [24].
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FIG. 1.5 — Variation de l'indice de réfraction en fonction de lar@sité pour un substrat de
silicium dopé aved0' ¢m~3 de bore [25]

1.1.3.3 Le coefficient d’absorption du silicium poreux

L'analyse des spectres d’absorption du silicium poreuryatid’expliquer I'origine physique
de la luminescence du silicium poreux dans le visible. Galeérent, le confinement quantique
est considéré comme responsable de la luminescence.dbifé&rétudes du coefficient d’absorp-
tion [26] ont été menées par des mesures de transmissionghotieconductivite.
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Sur la figure 1.6, nous constatons une forte diminution déficgent d’absorption des échan-
tillons réalisés sur des substrats de typdans le domaine des basses énergies. Cette diminution
est attribuée a un effet de confinement quantique remargsablles échantillons de tygequi
sont constitués de cristallites de silicium de faibles disiens. Cette interprétation est en ac-
cord avec le modéle qui décrit I'absorption de I'ensemblg dhstallites dont la densité d’états
électronigues est modifiée par le confinement quantique hme les échantillons de type
ont une luminescence beaucoup plus importante que lestéldrade typeP ', I'ensemble des
résultats confirme le réle du confinement quantique dansiiénlkescence du silicium poreux.
Apres oxydation, le coefficient d’absorption diminue fonent dans le visible et est méme né-
gligeable dans I'infra-Rouge [28].
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FIG. 1.6 — Spectres d’absorption d’échantillons de siliciumepa de porosités voisines réalisés
a partir de substrats de typ&set P*, comparés a celui du silicium massif (en trait plein) [27].

1.1.3.4 Lanisotropie diélectrique et biréfringence du dicium poreux

Les mesures d’indice de réfraction en fonction de la padios: montrent que le silicium po-
reux est un matériau anisotrope uniaxe (I'indice extrawanten, est supérieur a celui ordinaire
n,), avec un axe optique perpendiculaire a la surface du ailj28]. Le parameétre d’anisotropie
0, dans le cas du silicium poreux de typeest de I'ordre d@, 05. Dans le cas du silicium poreux
de typeP™, le paramétre d’anisotropie est deux fois plus importa@}.[2
La biréfringence est attribuée principalement a I'anispie de la structure du matériau. Le sili-
cium poreux de typé* est, par la suite plus biréfringent que le type
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1.2 Spectroscopie des ions terres rares

Pour nos applications, les couches du silicium poreux $elmpées par des ions terres rares
(erbium et/ou ytterbium). En effet, les terres rares ont glepriétés spectroscopiques particu-
lierement intéressantes (spectres d’absorption et dsamsétroits, durées de vie elevées) et
peuvent étre utilisées comme dopants actifs au sein duusiliporeux. Le groupe des lantha-
nides (Ln) se caractérise par une sous-couche électroniguse remplissant progressivement
de 1 a 14 électrons. Ce sont les électromg qui jouent un réle primordial dans les propriétés
spectroscopiques des lanthanides.

1.2.1 Configurations électroniques

L'erbium utilisé dans ce travail pour doper les guides eitisiin poreux fait partie de la fa-
mille des lanthanides dont le numéro atomique est comptis €h= 57 (Lanthane) et = 71
(Lutétium). Dans les matériaux solides, on les retrouves $otme d’ions trivalents de configu-
ration [Xe]4f", correspondant au remplissage progressif de la colifluel systéme périodique
des éléments. La principale caractéristique des terres est le phénomene de contraction des
sous couchesf. Sous l'influence d’'un important puits de potentiel a proxénadu noyau, I'ex-
tension spatiale des fonctions propres diminue au débua danhille des lanthanides. Ceci a
pour effet d’attirer vers les couches plus internes lestéas4 f, qui seront ainsi protégés de
I'extérieur par les couches externgset 5p. Les spectres de luminescence des ions terres rares
dans un solide comportent des raies fines d’énergie tregesisle celles des ions libres. Pour
comprendre I'obtention de ces transitions, nous devonlyserale role joué par les différents
termes qui composent I'hnamiltoniel décrivant I'énergie de I'ion au sein d’'une matrice qui
s’écrit suivant la relation 1.3 :

H = Hion libre Hc (13)

ou H;,p, 1inre €St I’namiltonien de l'ion libre efd,. 'hamiltonien décrivant I'effet du champ
cristallin sous lequel les niveaux d’énergi®*!L; sont décomposés en sous niveaux; c’est
I'effet Stark. Cette décomposition dépend de la symétriettamp cristallin qui est similaire a
celle du site occupé par I'ion dans le cristal.

L'ion lanthanide libre est soumis a plusieurs interactiddans le cas de I'approximation de
Born-Oppenheimer, qui permet de séparer les mouvementsydwret des électrons, I’hnamilto-
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nien correspondant a I'énergie de cet ion s’écrit suivaguation 1.4 :

Hion libre — {lconf + He + Hso (14)

avec :
— H.,,s est’hamiltonien de configuration qui comporte les conitibns des énergies cine-
tiques des électrons et des énergies potentielles ass@cidgteraction avec le noyau.

— H, est I'hamiltonien d’interaction électrostatique qui ess@cié a la répulsion coulom-
bienne entre les électrordg. Il décompose la configuratioty en différents termes spec-
traux noté$* ' L qui sont(2S + 1)(2L + 1) fois dégénérés.

— H,, est 'hnamiltonien d’interaction spin-orbite, il décomgdgs multiplet$5+! L en sous
niveaux séparés noté$+'L ;, ol J est le nombre quantique associé au vecteur moment
angulaire total] = L + 5. Ce couplage dit. — S ou de Russel-Sanders est le couplage
entre le moment orbital résultaﬁf =>. l_: et le moment de spin cinétiqu_é =>. 5.

Les niveauX®*1L; sont(2J + 1) fois dégénérés aved — S| < J < |L + S|.

1.2.2 Niveaux d’énergie
1.2.2.1 Lion erbium

L'erbium émet dans le proche infrarouge autourldg5 um. Les niveaux d’énergié f cor-
respondant a chaque état possitite' L ; de Iion erbium sont schématisés sur la figure 1.7. Ce
schéma indique les positions relatives des niveaux expaésapport au niveau fondamental
4—715/2-

Lorsque I'ion erbium est incorporé dans un solide, les ftaorss au sein d’'une méme couche
d’erbium deviennent possibles car il y a un mélange deszadil, soit a la distorsion du site,
soit au mélange avec des états de la bande de transfert dgech&mission al, 55 um est
obtenue a partir d'une configuratiorBaniveaux [30]. Cette émission correspond a la transition
de I'état métastablé[13/2 vers |'état fondamentdl[lg,/z. Pour obtenir cette émission, on peut
exciter soit directement avec une radiatioh a8 pm (transition*/ 5 /2 —4 5 /2) S0it 2980 nm
(transition*l;5,, —* I3 ,,). Le premier type d’excitation présente I'inconvéniergté proche
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FIG. 1.7 — Diagrammes de I'énergie libre des ions erbium

de la longueur d’'onde d’émission et peut donner lieu a desg@hénes de réabsorption. Il est
donc préférable d'utiliser I'excitation@80 nm afin de pouvoir séparer I'émission de I'excitation.

1.2.2.2 Lion ytterbium

L'ion ytterbium est généralement utilisé comme sensiaiésir car son niveau excité’
correspond au niveatl;; , de I'ion erbium ce qui permet un transfert d’énergie de éylium
vers I'erbium. L'ytterbium est formé par deux niveaux d’égie et posseéde un niveau absorbant
entre960 nm et1000 nm. L'absorption &80 nm (transition®F;, a*Fj,) s'accompagne d’un
transfert d’énergie de I'ion ytterbium (nivedds ,) vers I'ion erbium (nivead[ll/g) schématisé
sur la figure 1.8.

Le niveaut F; , de I'ion ytterbium se trouve & un niveau d’énergie trés peodnivead /4
de I'ion erbium. C’est un transfert résonant d’énergieentrs deux niveaux. L'ion erbium, aprés
une relaxation non radiative vers le nivediy », émet un photon &, 55 m correspondant a la
transition*Z;3/, —* I;5,2, le niveau'I;; -, étant le niveau fondamental.
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FIG. 1.8 — Schéma du transfert d’énergie de I'ytterbium vendliem

1.3 Silicium poreux dopé aux ions erbium

Comme il a été souligné précédemment, le silicium poreusgus une surface spécifique
trés importante. Il peut donc étre utilisé comme matricerrmeorporer des impuretés telles que
des molécules chromophores [31] ou des ions terres rarbaifer terbium, europium, ytter-
bium...) [32, 33].

1.3.1 Dopage et activation des ions erbium

Le dopage du silicium poreux par des ions erbium se caraet@ar une intense lumines-
cence a la longueur d’'onde de55 pm. Plusieurs techniques ont été utilisées pour doper le
silicium poreux, telles que I'implantation ionique [344, dliffusion thermique [35], 'immersion
(dip-coating) [36] ou la méthode électrochimique [32].

Parmi ces techniques, la méthode électrochimique (cathtidin) permet d’obtenir un dép6t
homogéne des ions terres rares sur les parois de silicium.

La concentration d’erbium déposée dépend principalemeld densité du courant appliquée et
de la durée du dép6bt électrochimique.

L'utilisation de solutions saturées dont la concentratianie de0,1 a 0,2 mol.l"! per-
met d’introduire les ions erbium en quantité suffisante paltenir une intense luminescence
al,55 um [37].

La concentration d’Erbium dans le silicium poreux peut &sémée par un simple calcul de la
charge totale transférée lors de la cathodisation [32].dracentration d’erbium déterminée par
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SIMS correspond &0% de la charge totale transférée par® [38]. Par la suite, la concentration
en erbium que 'on peut introduire par la méthode électnmitpue pour avoir une photolumines-
cence intense est de I'ordre de'® a10*° atomes:zm 3.

Les densités de courant utilisées dans la littérature sefioddre de0,1 a1,5 mA.cm™2
sur du silicium de typeP [39] et peuvent atteindre des valeurs plus importantesatdré de
50 mA.cm™2 sur du silicium de typeV [40]. La densité de courant utilisée pour doper dépend
des parameétres initiaux d'élaboration du silicium porelextype et taux de dopage du substrat
et I'épaisseur de la couche).

Aprés cathodisation, I'erbium déposé a la surface desatlites de silicium n’est pas opti-
guement actif. Pour le rendre optiquement actif, le siticporeux dopé doit subir des traitements
thermiques pour faire diffuser et activer les atomes dierba I'intérieur des cristallites de sili-
cium et de favoriser les liaisonsr — O qui améliorent la luminescencelass um. De plus, le
traitement thermique a haute température va permettrexdrér les groupements hydroxydes
OH et les groupements; H,O qui limitent la luminescence & 55 um par absorption de I'éner-
gie émise [41].

Les recuits sont généralement réalisés sous atmosphbeeaicoxygene (mélangér + O,
ou N, + O) mais I'oxygene résiduel en surface des couches de silipomaux serait suffisant
pour activer I'erbium [39].

Deux types de traitement thermique sont souvent utilisés :

— soit le recuit classique

— soit le recuit rapide connu sous le nom de RTA (Rapid TheAnalealing).

L'activation de I'Erbium par RTA nécessite des températisepérieures 850°C' soit sous
air [41], soit sous un mélange, + Ar avec20% d’O, pendantl0 a 30 s. Alors que le recuit
classique s’effectue a une température inférieut€(®°C' pendant une durée de quelques mi-
nutes a quelques heures [40].

Des auteurs [41] comme Dorofeev et al. ont étudié I'effet aléeimpérature d’oxydation
sur l'intensité de la photoluminescence. La luminescencéa um devient significative a par-
tir d’'une température d’oxydation supérieure’@°C' pour atteindre un maximum autour de
1000°C. Au dessus de cette température la luminescence dinfiigieré 1.9) [41]. En plus, I'in-
tensité de la luminescence est plus importante a basse tatm@e(7 K).
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FIG. 1.9 — Intensité de PL300 K et77 K du silicium poreux de typ& dopé erbium en fonction
de la température de recuit (RTA) [42]

Dans une étude similaire a celle de Dorofeev, Lopez et a].jdldsent un traitement ther-
mique en deux étapes :
— (i) une oxydation a une température ert06°C et 1100°C' sous oxygéne pour incorporer
I'oxygéne dans la matrice
— (i) puis un traitement de densificationl &00°C' SOUSN,.
lls montrent ainsi que 'intensité de photoluminescentesa im augmente avec la température
d’oxydation jusqu’a une température optimale égalé@°C.

En se basant sur ces études, nous avons choisi un traitdmemique er étapes : une pré-
oxydation a300°C sousO, pendant une heure, une oxydatiop(&’C pendan® heures et enfin
un recuit d’activation a000°C' pendan® heures sousV,.

1.3.2 Laluminescence du silicum poreux dopé erbium

Différents mécanismes d’excitation ont été proposeés girdnts auteurs pour expliquer la
photoluminescence de I'erbium dans le silicium poreux #8}, A la suite de I'incorporation des
ions erbium dans la matrice et sous I'effet du champ cristdéts niveaux d’énergie de I'erbium
se scindent en sous niveaux d’énergie ; c’est I'effet Staiggure 1.10) [46]. La transition la plus
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intéressante est celle qui correspond a la transttigy, a*I;5,» donnant lieu & une émission a
1,55 pm.
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FIG. 1.10 — Diagramme d’énergie de l'ion erbium libre et dans lianap cristallin [46]

Suite a une excitation laser, généralement a une longuendd’égale a88 nm ou a514 nm,
pour laguelle I'énergie est supérieure au gap du siliciunepw, les photons absorbés par le maté-
riau créent des paires électrons trous (Figure 1.11) [44¢ phrtie se recombine radiativement et
donne naissance a une bande de luminescence du siliciunxataas le visible . Une autre par-
tie sera transférée radiativement aux ions erbium. La détseion de ces ion&r3+ (transitions
des niveaux excités vers le niveau fondamental) s’accormgdgine intense photoluminescence
autour del, 55 um [47].

Le co-dopage erbium ytterbium améliore considérablenadnthinescence autour de55 pm
[48]. Lytterbium agit comme sensibilisateur de I'erbiurarsa section efficace d’absorption est
plus grande que celle de I'erbium, c’est-a-dire que les igterbium servent & mieux capter
I'énergie d’excitation avant de la transmettre aux iongwerb Le transfert d’énergie entre les
deux ions est favorisé lorsque plusieurs idfis™ entourent un iorr3*. Le transfert d’énergie
est tres efficace du fait du grand recouvrement entre le speé@émission de I'ytterbium et celui
d’absorption de I'erbium [49].
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FIG. 1.11 — Mécanisme d’excitation de I'erbium dans la matrigsiticium poreux (type P) [41]

Grace a I'ytterbium, il est possible d’augmenter les cotregions d’ions erbium actifs sans
dégrader l'efficacité du pompage. En effet, le codopagehjtte fait de la longueur d’onde
d’excitation un parametre moins contraignant vu que Igilem présente une section efficace
plus large et surtout une large bande d’absorption esfifeet 1100 nm permettant ainsi le
pompage avec des sources a différentes longueurs d’ondee€léllustré sur la figure 1.12 qui
représente les spectres de PL pour une longueur d’ondeit#gan égale 80 nm, d’'une part
de Er,0O5 et d’autre part, du silicium poreux de typeé dopé erbium et codopé avec des ions
Er3t —Yb** par la méthode d’'immersion [45]. Les auteurs démontrens datte étude que le
codopage permet d’augmenter I'intensité de la photolusterce d, 55 um.

1.3.3 Interaction du rayonnement avec les ions terres rares

Nous allons présenter les différents mécanismes d'inieradu rayonnement avec les terres
rares qui vont nous permettre d’interpréter ultérieurenmars résultats.

— Absorption :

Lorsqu’un atome est excité par une onde lumineuse, un éteatitialement dans un état
électronique stable d’énergig passe dans un état électronique excité d’énergie supérieur
E5 en absorbant un photon d’énergie = E; — E; (figure 1.13 a).

Sur ce schémaly; représente la population du niveau fondamentaVeta population
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FiG. 1.12 — Spectres de photoluminescence des couches dersilicreux de type N dopé&r,
codopéFEr — Yb et ceux delr,O5 pour une longueur d’onde d’excitation égalesd nm [45]
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FIG. 1.13 — Schéma du principe d’absorption (a), 'émissiomspaée (b) et I'émission stimulée

(€)
du niveau excité. Le taux de transition du nivelavers le niveaw2, exprimé ens—!, est
proportionnel au nombre d’atomé§ dans I'étatt; et a la densité d’énergie par unité de
volumep(v).
Tauz d absorption = BiaN(t)p(v) (1.5)

avecB;, une constante caractéristique de la transition.
La variation de la population de I'états’écrit sous la forme d Ny (t) = B2 N1 (t)p(v)dt.

— Désexcitations radiatives :

Union n'occupe un état excité que pendant un temps déter@améésexcitation se traduit
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par I'’émission d’un photon si la transition est radiativett€ émission peut se produire se-
lon deux mécanismes :

— Emission spontanée :

Un électron dans I'état excité n’est pas stable et apres taicgemps sans excitation
extérieure il va regagner I'état fondamental en émettangheoton (Figure 1.13 b)).
Le taux d’émission spontanée est proportionnel au nomlatotie excitésyv,.

Tauz d'emission spontanee = Ag Na(t) (1.6)

avec As; une constante caractéristique de la transitiNy(¢)/dt = —Ay No(t) =
Ns /1y, avecr, = —1/A, appelée durée de vie de I'état excité.

— Emission stimulée :

L'émission stimulée est un phénoméne induit par I'intécacentre un ion dans un état
excité et un faisceau laser constitué de photons d’éneggrespondant a la transition
E; — FE, (Figure 1.13 c). Au passage d'un des photons, l'ion initredat dans le
niveau excité, se désexcite en émettant un photon iderdigpéoton excitateur (méme
longueur d’'onde, méme direction, méme phase et méme patiang.

Le taux d’émission stimulée est proportionnéVaet a la densité d’énergie par unité de
volumep(v) suivant I'équation ci-dessous.

Taux d'emission stimulee = Ry = Bay No(t)p(v) @.7)

Il'y aura une inversion des populations et un photon incidera plus de chance de pro-
duire une émission stimulée que d’étre absorbé. Le prosebémission prédomine sur
celui de I'absorption. Lintensité de la lumiére incideneaugmenter au lieu de dimi-
nuer au cours de la traversée du milieu, les photons de I®omstimulée provoquant
eux-mémes de nouvelles émissions stimulées et donc il y &faxagion.

— Les transferts d’énergie :
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Lorsque la concentration en ions actifs augmente, la distamoyenne entre les ions
diminue et par la suite I'’énergie va avoir de plus en plus &mced a migrer d’ion en ion
dans le matériau sous I'influence des forces électrosesdi¢jnteractions dip6le- dipéle,
dipéle - quadripéle ...), en donnant naissance a des phéreswe transfert d’énergie.
Ces transferts d’énergie ont des effets néfastes et diminaghotoluminescence des
ions. Certains auteurs ont émis I'hypothese de plusiepesstg’interactions qui contri-
buent au transfert d’énergie [30]. Parmi ces interactiongs décrirons la luminescence
coopérative, I'extinction par relaxation croisée et liextion par migration d’énergie.

— Laluminescence coopérative (Coopérative upconversion) :

La luminescence coopérative est un processus de trangfeerdie entre ions £r3+
excités dans le niveald;;, et situés a proximité I'un de l'autre, comme illustré sur
la figure 1.14. L'un des ions transfere de I'énergie a l'adiesorte que I'un des deux
passe au nivea‘Ug/g et I'autre au niveat’u]lg,/g. Cet effet est trés nuisible pour I'am-
plification puis qu’il réduit la population du premier étato@é et donc I'inversion de
population est moins importante. Ainsi, le rendement deolape diminue considé-
rablement.

245 nm

200 nm

EE0 MM —
F 3

2ED nm

1840 nrmy —— —— ..
l

FIG. 1.14 — Schéma de principe de luminescence coopérative’ddriam [30]
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— Transfert d’énergie par relaxation croisée (Cross-relaxéion) :

Le transfert d’énergie est dit par relaxation croisée,daia la fin du transfert, les
électrons de I'ion donneur se trouvent non pas sur le niveaddmental mais sur
un niveau d’énergie compris entre |'état excité initial 'étdt fondamental (Figure
1.15). Ce mécanisme est mis en jeu dans le cas des guidegd’oddpés. Quand ce
transfert a lieu entre deux ions de méme nature, on parlexgarexctinction [30].

I H Y S

lon 1 lon 2 lon 2

Etape 1 Etape 2

FIG. 1.15 — Schéma de I'extinction par relaxation croisée

— La durée de vie

La durée de vie est la durée moyenne pendant laquelle lesatmstent dans I'état
excité. La durée de vie est inversement proportionnelle@daabilité par unité de
temps pour qu’un ion quitte I'état excité pour une transitradiative et/ou non ra-
diative. Elle est définie a I'aide des probabilités de trtoiss radiativedii et non
radiativesiVy r depuis un niveau d’énergie par la relation :

1/Times = 1/Tr + 1/7NR (1.8)

la durée de vie radiative/7r = WWg, découle de la luminescence d’un niveau excité
Vers un niveau excité inférieur.

1.4 Guides d’onde pour I'amplification optique

Dans cette partie, nous allons d’abord présenter les diftértypes de guides réalisés en
silicium poreux. Puis, les guides en silicium poreux dopé&suen seront décrits. Enfin, un état
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de I'art concernant les différents guides pour I'amplificatoptique sera présenté et résumé dans
un tableau récapitulatif.

1.4.1 Les guides d’onde en silicium poreux

L'utilisation du silicium poreux comme matériau pour fajuer des guides d’'onde est une
solution intéressante, non seulement car c’est un matgeawodteux et facile a fabriquer mais
également il offre une large gamme d’indice de réfractiom.porosité, et par suite I'indice de
réfraction, dépend des paramétres d’élaboration des esyobreuses. Les guides d’onde sont
formés d’'une couche guidante de faible porosité (indicedfiaction élevé) et d’'une couche de
confinement de porosité plus élevée (indice de réfractias fdible). Ensuite, ces guides sont
oxydés pour stabiliser la structure et diminuer I'absanptilans le visible.

Par ailleurs, des structures guidantes ont été réalisédgmosant par épitaxie une couche
de silicium sur du silicium poreux de tyge" ce qui est possible car le caractére monocristallin
est conserveé apres la formation du poreux [50, 51]. La cogcidante en silicium est entourée
d’une part par la couche de confinement en silicium poreusagitice part par I'air (le superstrat).
Le confinement latéral de la lumiére est réalisé en délimiter photolithographie, la couche
guidante. Ce type de guide ainsi décrit correspond aux t#ogies SIMOX [52] et BESOI [53].
Les pertes optiques dans ces structures sont tres élevéesea de la densité élevée de défauts
dans la couche épitaxiée.

M. Takahshi et al [54] ont réalisé des guides d’onde ente&rggavers un masque deO,
d’épaisseur um. Les guides sont obtenus par photolithographie suivieaiamplantation de
Bore dans le substrat de silicium pour avoir une couche daside typeP* (p = 0,01Q2.cm).
Ensuite, une couche de silicium poreux est formée pour itaesta couche de confinement (Fi-
gure 1.16). Les pertes optiques dans ces structures vdeénta 10 dB/cm quand la longueur
d’onde augmente.

Des guides, de type ruban, en silicium poreux sont formédayorant trois couches po-
reuses [55] ou la couche guidante est de porosité égé¥aentourée de deux couches de
porosité égale @%. Ces guides rubans, de largeur variant eptd 00 m, ont été obtenus par
photolithographie et par gravure. Les pertes optiques dasguides oxydés sont inférieures a
10 dB/cm.

Les mémes auteurs [56] ont élaboré des guides localemenéfoa travers une couche de mas-
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FIG. 1.16 — Micrographie obtenue par microscope électronigbalayage (MEB) d’'un guide
enterré en silicium poreux aprés oxydation thermique [54].

guage en nitrure de silicium. Ces guides enterrés préseaypeds oxydation, des pertes optiques
supérieures &5 dB/cm a633 nm et al, 55 um.

D’autres guides enterrés ont été réalisés par J. Charrial [&7] et P. Pirasteh [31] (fi-
gure 1.17). Deux couches poreuses sont formées a traveosiVestures d’un masque formeé
de silicium amorphe et de silice. La couche supérieure @oeda couche guidante et celle in-
férieure de porosité plus élevée constitue la couche dermmént. Ces guides ont subi une
pré-oxydation 800°C' suivie d’'une oxydation &00°C pour réduire les pertes par absorption
dans le silicium poreux. Les pertes optiques mesurées suguides en silicium poreux sont de
l'ordre de3 a10 dB/cm al,55 wm selon la largeur du guide [58].

Couche guidante

Couche de confinement

10 pm

FIG. 1.17 — Micrographie obtenue par microscope électronigbalayage (MEB) d’'un guide
enterré en silicium poreux apres oxydation thermique [57]
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De plus, une étude plus approfondie a montré que des pertesrdiee de 0,6 dB/cm a
1,55 pum sont obtenues dans des guides plans aprés oxydation etgsoguides enterrés les
pertes sont de I'ordre d& 5 d B/cm pour une ouverture dépum al,55 pm [31].

Ces pertes diminuent lorsque la largeur des guides augn@esepertes sont expliquées par
la présence des irrégularités des flancs du guide dues a taliimgraphie sous forme d’on-
dulation qui entrainent une augmentation des pertes dueugdsité des interfaces. Les guides
de petites dimensions seraient plus sensibles a ce phépareéqui aurait pour conséquence
d’augmenter leurs pertes optiques.

Un autre type de guide a été réalisé de facon a améliorer big@méité des indices en pro-
fondeur [31], en appliquant une variation de l'intensitécdeirant durant I'anodisation pour les
deux couches. Cette méthode a permis d’avoir une porosgéretonséquent un indice de ré-
fraction plus homogéne dans chacune des deux couches. ites gatiques dans ces guides sont
de l'ordre del,4 dB/cm &a1,55 pm pour un guide d’ouverture égaledg.m aprés oxydation.
Cette diminution est expliquée par le fait que, dans ce eampme de propagation de la lumiere
est plus éloignée de l'interface couche guidante - couclomadfnement. Par conséquent, I'effet
de la rugosité est moindre.

1.4.2 Les guides d’ondes en silicium poreux dopés erbium

M. Balucani et al [40] ont réalisé des guides canaux en gitighoreux sur un substrat de type
N7 (Figure 1.18). La formation du poreux est réalisée en appligdeux densités de courant :

— 40 mA/em? pour former la couche guidante

— 80 mA/cm? pour former la couche de confinement.

L'erbium est introduit par méthode électrochimique dansdache guidante a partir d’'une
solution deEr(NOs)s en appliqguant une densité @8 mA/cm? pendant8 minutes. Ensuite,
le dépbt d’erbium a la surface est décapé par une solutiad @& (20%). Les pertes optiques
mesurées &, 53 um sur ces guides apres les traitements thermiques sont ded’'de7 dB/cm
alors que les pertes sur des guides préparés sur des ssidsttggpeP’ varient deb a 15 dB/cm
a la méme longueur d’onde.

H. Isshiki et al [59] ont réalisé des guides canaux en siigaoreux dopé erbium. Le silicium
poreux est élaboré a partir d’'un substrat de tyypalans une solution dé/ ' (48%)-éthanol
(1 : 1). Deux densités de courant ont été appliquéés mA/cm? pendant30 secondes pour
former la premiere couche d’'épaisseuR um et d’indice de réfraction égal & 05 puis une
deuxiéme densité de) mA/cm? pendants minutes pour avoir une épaisseur e m et un
indice2, 72 (Figure 1.19).
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FIG. 1.18 — Processus d’élaboration des guides canaux emsiligpreux dopé erbium [40]
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FIG. 1.19 —Image SEM d’un guide plan et profil de concentrati@mtdum déterminé par SIMS
[59]

Les ions erbium ont été incorporés dans les guides par imomedsins une solutioirCls
/éthanol. Ces guides sont riches en oxygene dans le butmerfaes nano-complexes dg —
Si — O. La concentration d’erbium dans le guide est estimée*acm =3 par SIMS.
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Le guide d’onde a subi un recuit rapid®@)°C pendantt minutes sou$), suivi d’'un recuit
a1200°C pendant3 minutes sous argon. Les auteurs ont étudié la photolurrenescde ces
guides a basse température ainsi que la durée delvig @n, alors qu’ils n'ont pas précisé des
mesures d’atténuation dans ces guides.

1.4.3 Amplification dans les guides d’onde dopés

La réalisation d’'un amplificateur optique nécessite lagmés d’un milieu actif (silicium po-
reux dopé erbium dans notre cas), d’'une pompe et d’'un sigoablg). Dans le cas d’'un systéme
a trois niveaux (figure 1.20) ayant les populatidfset N,. Un premier faisceau trés énergétique,
dit de pompe, réalise le transfert de population du niveaddonental vers le niveau de pom-
page. Une désexcitation non radiative trés rapide a pataeddernier niveau doit permettre le
passage des électrons vers le niveau amplificateur plu®\bgsmssage d’un deuxieme faisceau,
dit faisceau signal ou sonde, dont la longueur d’onde cpmed a la transition entre le niveau
amplificateur et le niveau fondamental, des photons ideati@g ceux de la sonde seront émis par
émission stimulée. Si le nombre de photons émis est supéienombre de photons absorbés
par le milieu actif, le faisceau signal ressortira amplifié.

hv
hv —
Pompe
hv
—

Ny

FIG. 1.20 — Principe de I'amplification optique

Jusqu’a ce jour et a notre connaissance, il n'y a pas eu dauxgweésentant de mesure de
gain net sur des guides a base de silicium poreux dopés taress Par contre, des mesures de
gain ont été réalisées sur des matrices a base de siliciusegapprochent de celles du silicium
poreux oxydé. Les données principales sur ces guides pibéredits matrices ont été regroupées
dans le tableau 1.2.
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Il existe un grand choix de matrices pouvant accueillir dessiterres rares et permettant
I'élaboration de guides d’'onde. On peut citer des guideawamn silice formant la couche gui-
dante [60] dopés erbium avec une concentration égale 402° cm 3 et de longueud?, 7 cm.
Ces guides présentent des faibles pertes optiques ded'dedr 15 dB/cm et un gain interne tres
important de I'ordre d&7 dB qui a permis d’avoir un gain net de I'ordre dg dB/cm. D’autres
types de matrices ont également été étudiées telles quaidlEs @nAl,O; [62] ou encore des
guides canaux en verre phosphaté codopé Er-Yb. Les faiBhtsspoptiques mesurées sur cette
derniére matrice, qui sont de I'ordre el dB/cm, permettent d’avoir un gain interne supérieur
al16,5 dB et par la suite un gain net supérieur,& dB/cm.

D’aprés ce tableau, on montre bien le r6le de la matrice pmorporer une concentration
importante d’erbium avec de faibles pertes. La longuewiajne la géométrie du guide influent
sur le gain. Dans la matrice formée pai0O5/Al,O3/Nay,O/ LayO3 [65], la concentration d’er-
bium incorporée est importante de I'ordre 88 102° ¢m =2 pour une longueur de guide (de
type ruban) égale Acm. De plus, la présence d’une concentration importante djérg permet
d’avoir une forte luminescence d’erbium. La puissance maké de la pompe injectée dans ce
guide est faible de I'ordre d&l m1V. Ainsi, un gain net important de l'ordre del dB/cm a
été déterminé avec des pertes relativement faibles de€ated, 9 dB/cm.

Récemment, des guides ruban en silice riche en nanoclastel8i dopé avec une concentra-
tion importante d’Er égale & 4 10?° cm 3 et de longueur d a3 cm, ont permis de déterminer
un gain interne égale@ 56 dB.
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Références Hatorie Shmulovitz| Van den Barbier | Van Weerden Yan D Navarro
[60] [61] Hoven [62] [63] [64] [65] Urrios [66]
Composition Si05 dopéP | Soda-lime Aly,O4 Phosphate  Y;03/ P,Os5/ | Siriche en
de la couche silicate glass Al,O3/ | nanoclustor
guidante glass codopé NayO/ deSi
Yb LagOg
Concentration d&'r 0,4 0,7 2,7 16 1,3 5,3 54
(10%cm=3)
Longueur du 47,7 6 4 9 4,3 1 2-3
guide ¢m)
Puissance dans 1,41phot.
le guide 264 80 9 200 12 21 stem™2
(mW) (1480 nm) (532 nm)
Géométrie Ridge Ridge Ridge Canal Ridge Canal canal
du guide
Indice de la 1,46 1,49 1,64 1,9 1,53 1,48
couche guidante
Pertes {B/cm) 0,15 0,1 0,35 0,1 0,8 0,9
Gain interne {B) 27 6,5 2,3 sup 16,5 6 4,1 0,56
Gain net (B /cm) 0,6 1,1 0,6 sup1,8 1,4 4,1

TAB. 1.2 — Principales caractéristiques des guides dopési&rbiu



Chapitre 2

Conditions d’élaboration et méthodes de
caractérisation

Pour cette étude, nous avons utilisé des substrats deisilitionocristallin de typ&* pour
réaliser des guides d’onde plans ou enterrés. La structureipale de ces guides est constituée
d’un superstrat d’air, d’'une couche guidante d’indice deationn; de faible porosité et d’une
couche de confinement d’'indieg de forte porositén, > ny). Nous utilisons la variation de
l'indice de réfraction en fonction de la porosité pour fomhes deux couches en silicium po-
reux. Pour obtenir un effet d’amplification dans ces strreguces guides ont été dopés avec
des ions terres rares (erbium et ytterbium). Limportantdasce développée du silicium poreux
(500 m?/cm? pour une porosité de5% [7]) peut étre mise a profit pour introduire une concen-
tration importante de dopants.

Dans ce chapitre, nous présentons les conditions expéaferde formation des couches
de silicium poreux, et de dopage pour réaliser des guidesmacanaux. Les traitements ther-
migues de ces structures sont appliqués d’'une part pourenxgd échantillons et d’autre part
pour faire diffuser et activer les ions terres rares dans ddrice. Les différentes méthodes de
caractérisation optiques des guides y sont décrites nogipour la mesure de I'indice de reé-
fraction des couches et des pertes optiques dans les ghitfes.les dispositifs de caractérisation
de la luminescence et de I'amplification sont présentés.

40
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2.1 Elaboration des échantillons

2.1.1 Elaboration des guides plans
2.1.1.1 Formation du silicium poreux

Lors de cette étude, les échantillons ont été réalisés i gpartubstrats de silicium monocris-
tallin de typeP* dopé avec des atomes de Bore, d’orientation cristallin@)(20de résistivité
comprise entred—6 m$).cm. Les épaisseurs de ces substrats sont 80tre 460 um. On a choisi
le substrat de typé ™ pour obtenir des mésopores qui permettent la propagatida ldeniere
[56] et présentent un minimum de rugosité a I'interfaceel@icouche poreuse et le substrat [12].

Avant la formation du silicium poreux, le substrat de siliti est dégraissé. Pour cela, I'échan-
tillon a été rincé successivement dans une solution detaéthane, puis rin¢cé dans une solution
d’acétone, ensuite d’'isopropanol et enfin dans I'eau déstenCes rincages permettent d’élimi-
ner les poussieres et les particules d’origine organiquéssurface du substrat.

La couche de silicium poreux est réalisée par anodisatiectr@chimique. La surface polie du
substrat de silicium est mise en contact avec la solutiolect®lyse constituée d’'un mélange
d’acide fluorhydrique (HF) 40%, d’eau désionisée et d’éthanol dans les proportions vajues
suivante® : 1 : 2 ce qui correspond a une concentration de HR@g. L'eau permet de diluer
I'acide tandis que le role de I'éthanol est d’évacuer ledesutle [, crées lors de la réaction
chimique a la surface de I'’échantillon [5].

Le silicium constitue I'anode dans la cellule d’électraysin courant est appliqué entre I'échan-
tillon et la cathode en platine. Le passage du courant €atmede et la cathode s’accompagne
de la formation du silicium poreux [4]. Apres la formation poreux, les échantillons sont rincés
a I'eau désionisée et séchés sous un flux d’azote. Du faitegaidium poreux est formé sur
toute la surface du substrat en contact avec I'électrohdas pouvons faire varier la surface de
I'échantillon obtenu en utilisant différentes dimensiofifice.

Les parametres physiques de la couche poreuse formée gpombkité et I'épaisseur. La den-
sité de courant d’anodisation définie la porosité, alorslquieirée d’anodisation fixe I'épaisseur
de la couche poreuse.



CHAPITRE 2. CONDITIONS D’ELABORATION ET METHODES DE CARACTERISATION 42

2.1.1.2 Réalisation des guides plans

Les guides plans sont formés de deux couches en siliciunupa@respondant a la couche
guidante et celle de confinement (Figure 2.1). Elles sotiséss en appliquant successivement
deux densités de courant différentes (donc de porositéretites) pour former deux couches
poreuses possédant un contraste d’indice de réfractiomgitamt d’assurer le guidage de la
lumiére dans la couche supérieure. Les parameétres expéamede réalisation de nos guides
sont résumés dans le tableau 2.1.

Densité de courant appliquée| Porosité | Epaisseur
(mA.cm™?) (%) (pen)
Couche guidante 50 62 3
Couche de confinement 80 71 6

TAB. 2.1 — Caractéristiques des échantillons étudiés

A
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FIG. 2.1 — Représentation schématique de la variation de tendie réfraction en fonction de
I'épaisseur

En raison de l'indice élevé du substrat,(, = 3,5), une couche de confinement est requise
sous la couche guidante. L'épaisseur de cette couche a ééalixim pour limiter les modes a
fuite qui ont été estimés négligeables a cette épaissewhdi® des couples d’'indice de réfrac-
tion des couches guidantg et de confinement, correspond a des porosités @&% et 71%
déterminées par gravimétrie. Ce choix nous permet, lorodgdation, de limiter le phénoméne
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de contrainte due a I'expansion volumique lors de la tramsédion du silicium en silice et de
conserver un contraste d’'indice entre les deux couches En, I'épaisseur d& um de la
couche guidante permet un guidage monomode de la lumigtiealement al, 55 pm pour ce
couple de porosités.

2.1.1.3 Dopage des guides plans

Le dopage aux ions terres rares (erbium, ytterbium) deshemside silicium poreux se fait
par la méthode électrochimique. Cette méthode a été chpaste qu’elle permet d’obtenir, se-
lon la profondeur, un dopage homogene et uniforme aux ianssteares de la couche poreuse
[44]. Dans la cellule d’élaboration du silicium poreux, l@uche poreuse constitue la cathode et
la grille en Pt constitue 'anode (Figure 2.2).

Soluticn de chlorure
4 erbium

FIG. 2.2 — Dispositif expérimental de dopage électrochimicarelgs ions terres rares

L'électrodéposition se produit a potentiel constant pendae durée bien définie dans une
solution saturée de chlorure de terres raf€sCl; — 6H,0) pour le dopage er®* et ou
(ErCl3/YbCl3 — 6H,0) pour le codopage eRr3t-Yb*T. Les paramétres expérimentaux de
dopage (durée de cathodisation et densité de courant) dgssgalans ont été optimisés pour
doper suffisamment les couches poreuses. Ces conditioim@samées dans le tableau 2.2 et une
étude plus complete sera développée dans le chapitre 3s Agpoathodisation, les échantillons
sont directement séchés sous un flux d’azote.
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Densité de courant appliquée Durée
(mA/cm?) (min)
Guides plans 0,1 10

TAB. 2.2 — Parametres expérimentaux de dopage des guides piam i cathodisation

2.1.2 Elaboration des guides confinés a deux dimensions
2.1.2.1 Préparation des guides canaux

Pour réaliser des guides canaux, il faut former localementbuches de silicium poreux a
travers des ouvertures pratiquées dans une couche de rgas@eite couche de masquage est
constituée successivement d’une coucheStle; obtenue par oxydation thermique du substrat
de silicium a 1100°C et d’'épaisseur égalé(® nm puis d’'une couche de silicium amorphe
(a-Si) d'épaisseur égale30 nm. La couche de a-Si est déposée par LPCVD a 500°C sur la
couche d’oxyde. Cette couche d’oxyde est isolante et joudlerde protection de la couche de
masquage empéchant l'injection des chargesdans le silicium amorphe. En absence de ces
charges, le silicium amorphe n’est pas attaqué par le HRastsson role de couche de mas-
quage. Les ouvertures sont réalisées par photolithogggmlis par gravure plasma (RIE). Les
couches de silicium poreux sont ensuite formées en applicqueccessivement deux densités de
courant comme dans le cas de guides plans. Les ouverturesadiés du masque sont de forme
rectangulaire de largeuss 6, 8, 10, 50, et300 um (annexel).

Les étapes de réalisation des guides canaux sont résunmréxia digure 2.3.

Afin d’éviter tous les problémes relatifs aux poussiéresrennantes et a la contamination
de la surface des échantillons, le processus de fabricé¢i®guides a été réalisé en salle blanche.
Dans un premier temps, la surface a été nettoyée par le prat&it précédemment puis une
couche de résine photosensible positive a été déposédadiaine tournette (technique de Spin
Coating). L'échantillon a subi ensuite une pré-cuiss®i’a@’ pendantl, 5 minutes afin d’'élimi-
ner les solvants présents dans la résine. Ensuite, un algmedu motif défini par le masque
Chrome/Nickel avec le substrat a été effectué puis I'ensemBté insolé sous une lampe ultra-
violete (UV) pour définir le motif du masque sur la résine.dhiéntillon a été finalement placée
pendantl, 5 minutes dans I'étuve &15°C pour durcir la résine en vue des attaques chimiques.
La résine insolée a été polymérisée et ensuite éliminée wabsin de développement. La ca-
ractérisation des rubans des motifs a travers la couche dguage a été réalisée a l'aide d’'un
profilometre pour mesurer les hauteurs de gravure.
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(El) (C) Gravure du masque a-51

Résine photosensible
a-31
510,

31

Inzolation et (d)
®) Jv [ i l Vyyy devehppemat Attaque chimique de la
Yvvyy e o

Ouverture de larésine

31

Elimination de 310, en contact avec
le HF et formation des deux couches
poreuses

FiG. 2.3 — Etapes technologiques de photolithographie ((3)(¢b et (d)) et d’élaboration des
guides canaux (e)

Ensuite, la couche de silicium amorphe non recouverte paasiae a été éliminée par une gra-
vure plasma de& Fg. Enfin, au niveau de I'ouverture, I'élimination de la coudwesilice a été
effectuée par attaque chimique dans une solutiorf{dé Les couches guidante et de confi-
nement sont réalisées en appliguant successivement dasitédede courant différentes selon
le méme principe que celui des guides plans. Les parametpgsimentaux de réalisation des
guides canaux sont résumeés dans le tableau 2.3.

Densité de courant appliquée| Durée d’anodisation | Epaisseur
(mA.cm™?) (s) ()
Couche guidante 50 90 3
Couche de confinement 80 150 6

TAB. 2.3 — Parametres expérimentaux d’élaboration des guatesux

La figure 2.4 représente une coupe transverse d’'un guide agsaréalisé juste aprés ano-
disation.
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CG
CC

FIG. 2.4 — Micrographie obtenue au MEB d’un guide canal d’ouvex®..m aprés anodisation

2.1.2.2 Dopage des guides canaux

Le dopage des guides canaux a été effectué en utilisant leméncipe que celui pour doper
les guides plans. Par contre, il faut tenir compte de I'éiolude la surface réactive en contact
avec I'electrolyte apres la formation des couches pore@stte surface a été estimée en prenant
en compte les largeurs des motifs, leur nombre, leur longetdi€paisseur des couches poreuses
formées. Les parametres expérimentaux du dopage sontéésians le tableau 2.4.

Densité de courant appliqguée| Durée
(mA/cm?) (min)
Guides canaux 0,8 D

TAB. 2.4 — Parametres expérimentaux de dopage des guides aduraunt la cathodisation

2.1.3 Traitements thermiques

Les traitements thermiques ont été effectués dans un fobeftteerm. Ce four est formé de
trois zones chauffantes contrélées chacune par un theuplizet commandées par un program-
mateur. Les échantillons ont été placés au milieu d’'un tubguartz. Le systeme de régulation
permet de définir des paliers ou des rampes de températggquL00°C.

Aprés anodisation et dopage, les échantillons ont subirdé@srhents thermiques a haute
température. Les traitements thermiques se déroulenberdtapes (Figure 2.5) :
— Une étape de pré-oxydation sous oxygéne humigl#)zC' pendant une heure pour stabi-
liser la structure [7].
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— Une oxydation sous oxygéne humide®°’C pendant une heure pour transformer le sili-
cium poreux en silicium poreux oxydé.

— Un recuit de diffusion et d’activation des ions terres sgegrbium, ytterbium) sous un gaz
inerte (V,) a1000°C pendant deux heures.

Q Diffusion + Activation 2h
'© 1000 \
>

4@ 900}

¥ L

g Pré oxydation 1

£ I

'—

300

sous Oy — sous No -

Temps en (h)

FIG. 2.5 — Représentation schématique des différentes étepeasitément thermique

Au cours de I'oxydation, le silicium poreux se transformesditium poreux oxydé et cette
transformation s’accompagne d’'une augmentation de volyumentraine une diminution de la
porosité [67] due a I'expansion thermique de la silice. Aursadu dopage, I'erbium se dépose
sur les cristallites de silicium de la couche poreuse (Fgu6 a).

Cristallites aprés électrodéposition Cristallites aprés les traitements
thermiques
(a) (b)

FIG. 2.6 — Représentation schématique de I'incorporation ales érbium, aprés électrodéposi-
tion de I'erbium (a), apres le traitement thermique de diffn (b)

Ensuite, sous I'effet du recuit de diffusion et d’activatides ions erbium diffusent a I'inté-
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rieur des cristallites de silicium transformées en silioaoccuper des sites bien définis (Figure
2.6 b).

2.2 Dispositifs expérimentaux de caractérisations optiges des
guides

2.2.1 Mesures d’indice de réfraction
2.2.1.1 Méthode de m-lines

Cette méthode de détermination de I'indice de réfractiamd’couche de silicium poreux
utilise un couplage prisme-couche guidante par onde éuanes[68, 69].

Par ce dispositif (ou banc m-lines), le faisceau réfléchilaurase du prisme (Figure 2.7)
révéle le spectre modal de la couche guidante comme unedstignes brillantes dues a la
réflexion totale a la base du prisme séparées par des lignespinbres dues au couplage de
I'énergie du faisceau dans le guide pour certains angjerrespondants aux modes excités
dans le guide.

En mesurant la position angulaire de ces lignes, nous pauvoaver experimentalement les
indices des couches guidantes et de confinement. Le fais&f#éehi est recueilli par une photo-
diode. La position angulaire de ces lignes est mesurée etgpitd’ensemble échantillon-prisme
al'aide d’'un goniomeétre. Le guide plan est maintenu contrprisme d’indice de réfraction plus
élevé que celui du matériau a caractériser. |l suffit alorsédeudre I'équation de dispersion du
guide (air, couche guidante et couche de confinement) pdarrdiner les valeurs des indices
des deux couches et I'épaisseur de la couche guidante.

2.2.1.2 Spectrometrie Visible et Proche-Infra-Rouge

Le spectre de réflectance des échantillons a été étudié aemubyn spectrométre Perkin-
Elmer Lambda 900 équipé d’'un accessoire de réflectance Isjréc(angle6’). Le schéma de
principe de la spectrométrie en réflexion est présenté diguee 2.8. La référence utilisée pour
étalonner les spectres est un substrat de silicium dontlesifs d’indice sont issues de la litté-
rature [70]. Le spectre de réflectance absolue des écluastiéist ensuite obtenu en normalisant
le spectre expérimental en prenant pour référence le speetsilicium.

Un spectre typique, obtenu dans le proche infrarouge, dedoantillons est présenté a la
figure 2.9 (courbe en continu). Les franges d’'interférersmed dues aux réflections multiples a
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a)

FIG. 2.7 — Représentation schématique du dispositif de m-lines

source vers détecteur

substrat

FIG. 2.8 — Représentation schématique du principe de la speetrie en réflexion spéculaire

l'interface couche poreuse/substrat.

Comme nous le voyons sur cette figure, a ce spectre expéahesitajusteé le spectre théo-
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FIG. 2.9 — Spectres de réflectance expérimental et théorigueedtouche de silicium poreux
(J =50mA/cm?)

rique (courbe en pointillé). La méthode consiste a ajustesectre expérimental, un spectre
théorique calculé rigoureusement en utilisant une métloase de matrices de transfert [71,
72]. La méthode des matrices de transfert permet de callzutéflectivité des couches a partir
des données notamment I'indice de réfraction et I'éparsdesicouches. L'épaisseur des couches
est mesurée par MEB. Lindice de réfraction de la couche @&suté en utilisant le modéle de
milieu effectif qui permet de prendre en considération lg&knts milieux le constituant et
leur fraction volumique. Ainsi, pour une couche de siliciporeux ou silicium poreux oxydé, la
courbe de dispersion d’indice est obtenue en connaissandeosite.

Par cette méthode, le spectre de réflectance théoriqueraptcé au spectre de I'échantillon.
Les calculs sont poursuivis en faisant varier la porositggadeiches jusqu’a I'ajustement des deux

courbes expérimentale et théorique. La figure 2.9 présentel @ajustement de I'interfrange.

Les différents modéles de I'indice effectif qui peuveneéttilisés sont ceux de I'approxima-
tion de Bruggeman (EMA : Effectif Medium Approximation), temtz-Lorenz, Maxwell-Garnet,
et Looyenga [22, 23]. Le matériau poreux est un matériaubgdhe. Sa réponse diélectrique est
composée des réponses individuelles de chaque constitigsmnodeéles les plus utilisés dans le
cas du silicium poreux sont ceux de I'approximation de Barggn et de Looyenga. La relation
de Bruggeman [22], donnant I'indice d’un milieu recevans garticules de forme sphérique de
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deux matériaux etb est donnée par la relation 2.1 :

€, — € €p — & €e — €
+ fo =

= (2.1)
€q + 2¢ €+ 2 €.+ 2¢

Ja

avec :
— f; représente la fraction volumique du constituafit= « oub) avecy:; f; = 1

— £, = n? est la permittivité relative effective et= n? est la permittivité relative du milieu
avant I'inclusion de particules.

— g; = n? est la permittivité relative du matériayi = a oub).

Plusieurs hypotheses peuvent étre faites a partir de wpisgién :

— ¢ = 1: c'est I'approximation de Lorentz-Lorenz qui suppose qaieilieu est composé
de deux matériaux jouant des réles identiques (le milieavaat les particules peut étre
considéré comme étant le vide).

— ¢ = ¢; : C'est 'approximation de Maxwell-Garnett qui suppose tpimilieu recevant des
particules est identique a I'un des deux matériaux addigésn

— ¢ = g, : C'est 'approximation de Bruggeman (ou Effective Mediurppkoximation) qui
suppose que le mélange des matériaexd est le milieu effectif.
Une autre approximation pour modéliser le milieu effectifégalement proposée par Looyenga
[23] et est donnée par la relation 2.2.

e = (&> — /) fy + L3P (2.2)

La figure 2.10 présente un exemple de courbe de dispersindicl obtenue a partir des
mesures de réflectance représentées sur la figure 2.9 powoucke de silicium poreux de
porosité égale 82% et d’épaisseur égaleum en utilisant le modéle de Bruggeman.
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FIG. 2.10 — Courbe de dispersion d’indice d’une couche de sitigboreux de porosité égale a
62% et d’épaisseur égaletaum en utilisant le modele de Bruggeman

2.2.2 Mesure de photoluminescence

Le dispositif expérimental de photoluminescenté j est représenté sur la figure 2.11. Il est
constitué de plusieurs parties :

— Source d’excitation : est un laser a Argon ionisé (Sped®taysics2016) qui émet en
continu jusqu’ab IW. Les raies d’émission spontanées du plasma sont filtréasnpao-
nochromateur a quatre prismes. Le faisceau lumineux esli$écsur I'échantillon par une
lentille L;. Les principales raies laser d’excitations soni88 nm et 514, 5 nm. Le fais-
ceau laser est modulé a I'aide d’'un hacheur mécanique, seicepour la mesure du signal
par la détection synchrone.

— Platine porte échantillon : I'échantillon est placé sursupport a trois dégrés de liberté
permettant le déplacement de I'échantillon dans les trioectionsz, y et z. La lumiéere
réfléchie par I'échantillon est focalisée a I'aide des deutilles L, et L3 sur la fente d’en-
trée du spectrométre.

— Systéme d’analyse et de détection : la lumiére émise pendidtillon est analysée par
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un spectrométre ayant une fente d’entrée et une fente de gertargeur variable. 1l est
caractérisé par un fort taux de rejection de la lumiére défiet une bonne résolution. La
lumiére dispersée est détectée par une photodiode Galnfesgteliée a une détection
synchrone. La commande de I'équipement expérimental ejlisition des données sont
gérées par un micro ordinateur qui permet de visualiserrapsaéel les résultats obtenus.

Lasera
Argon

Detection synchrone

Altmentation

Hachetlt
, I

L, 4—y—p Lo

[ 1]

Ly
Pl
Echantillen i i

Spectrometre

Falnds

FIG. 2.11 — Schéma du systeme de mesure de photoluminescence
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2.2.3 Mesure de photoluminescence résolue en temps (PLRT)

Le dispositif expérimental de photoluminescence souda&tian continue a été adapté pour
I'étude de la photoluminescence résolue en temps (PLRT)prdgramme de commande est
destiné a I'automatisation du dispositif expérimental d&P et au traitement des données re-
cueillies. Un miroir tournant est placé derriére la sourgsel continue pour générer des im-
pulsions lasers dé&0 k£ H z. Un compteur de photons (Stanford Resea$¢h 400) remplace la
détection synchrone pour la mesure temporelle de I'intérs PL (Figure 2.12).

Cellule acousto-aptique

pré monochromateur £ ehantillon
Lasera 4
Argon L1¢
- Lz
Moeonochromateur
Trigger -
nCa
. |
Fre amplificateny

Compteur de photons
aEA400

FIG. 2.12 — Schéma du systéme de mesure de la photoluminesésobgerdans le temps

2.2.4 Mesure des pertes optiques

La mesure des pertes optiques lin€iques est un parametagtamppour la caractérisation
des guides. Les principales contributions aux pertes opiggont dues soit au matériau consti-
tuant la couche guidante (pertes par absorption ou parstbiffude volume) soit aux modes se
propageant dans la structure (modes a fuite et pertes iatii®s) et soit a des irrégularités aux
interfaces du guide (pertes par diffusion de surface).
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La méthode de mesure des pertes optiques que nous avosdeutibinsiste a enregistrer la
lumiere diffusée a la surface du guide de I'onde propagés detui-ci [73, 74]. La lumiere
diffusée a la surface est une image de I'onde guidée. L'aealle la décroissance de l'intensité
de la lumiere diffusée le long de la direction de propagations permet de calculer les pertes
optiques. Le dispositif expérimental utilisé est schéagegur la figure 2.13. L'onde incidente est
injectée dans le guide d’'onde a 'aide d’'une fibore monomode.

La lumiére diffusée provenant de la surface de I'échamtiélst enregistrée avec une caméra infra-
rouge numeérique (INnGaAS Sensors Unlimited) placée ausdeds I'échantillon. Ensuite nous
réalisons un traitement numérique de I'image ainsi enteggsafin d’obtenir le profil d’intensité
de la lumiére dans le guide d’onde. La carte d’acquisitiangfére les données sous forme d’'une
matrice 320 x 240) et chaque pixel est codé sl bits.

Catnéra [R.

Diode laser a
1.55 pm, 980 nm

Guide d'onde

FIG. 2.13 — Schéma du montage de mesure des pertes optiques

Deux exemples de profil d’intensité obtenus par cette teglesont présentés dans la figure
2.14. Pour la détermination des pertes, nous avons éliraipéemiére partie de I'image (c6té
injection) car elle correspond a la diffusion de la lumiéeae fa face d’injection. La décroissance
de l'intensité est ajustée par une fonction exponentiellehg de la direction de propagation
suivant I'équatiorn/ (z) = Iyexp(—az). La valeur dex représente le coefficient d’atténuation en
cm~! et correspond a la somme de toutes les contributions auggpérés mesures des pertes
ont été faites sans tenir compte de la polarisation. Ellegtinréalisées en différents endroits
de I'échantillon et sur plusieurs échantillons de mémecstine. Les valeurs présentées sont
les moyennes de toutes ces mesures. L'incertitude assesid@cart-type de I'ensemble des
valeurs.
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FiG. 2.14 — Profil de l'intensité &, 55 um de la lumiére diffusée aD (a), et de l'intensité de
lumiéere diffusée en fonction de la distance de propagabpn (

2.2.5 Mesure en champ proche

Le profil de champ des modes propagés dans le guide est éttiesau guide et permet de
remonter a certaines caractéristiqgues du guide telles@quearactére modal et la largeut A>
du champ.
La lumiere, provenant d’une source laser, estinjectée gagnsde a I'aide d’une fibre optique et
'image du champ se propageant dans le guide est enreggsirése caméra infra-rouge reliée
a un ordinateur grace a un objectif placé a la sortie du gldpife 2.15).

Objectif
Diode laser a =
1.55um '

Cameéra [R
Guide d’ onde

FIG. 2.15 — Schéma du montage de mesure en champ proche

Un traitement numeérique de ces images permet de déterneiméailles des modes en réali-
sant des ajustements théoriques avec des profils gaug3oemda calibration du banc de mesure,
nous déterminons d’abord le rayon de mode d’une fibre monemads5 pm.
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2.2.6 Mesure de gain

L'amplification optique consiste a I'accroissement du aiginde en utilisant le principe de
I'émission stimulée. La figure 2.16 présente le schéma da danmesure de gain optique. Une
diode laser a été utilisée pour émettre un signakpe a 980 nm pouvant délivrer une puissance
maximale égale a00 mV. Le signalsonde est fourni par un laser (Agiler&1680A) dont la
longueur d’onde varie entrei70 et 1586 nm avec une résolution d& 001 nm. Ces deux fais-
ceaux sont couplés dans le guide grace a un multipled®@ut 550 nm. Les deux signaux sont
injectés dans le guide a I'aide d’une fibre lentillée. A latigodu guide, le signal est focalisé par
un objectif sur I'entrée d’'un monochromateur dont le résestucentré d, 53 um. Le signal a
1,53 pum a la sortie du monochromateur est enregistré par une cam@glls (caméra Sensor).
Ensuite nous réalisons un traitement numérique de I'imagg anregistrée en sommant les va-
leurs des pixels correspondant a I'image du champ a la stutguide afin d’obtenir I'intensité
de la lumiére pour chaque puissance de la pompe. Tous legegpegont collectés en fonction
de la longueur d’'onde pour une méme puissance de pompe tenkité de lumiere est mesurée
pour la méme longueur d’onde avec une résolution du monawdeur del 1 nm en fonction de
la puissance de pompe.

Pompe & 980 nm

caméra IR

Meonochromateur

Source & 1,53 pm

FIG. 2.16 — Schéma du montage de mesure de gain optique

Dans cette étude, le gain mesuré est un gain dit "on/off". &, gorrespondant au rapport
du signal a la sortie du guide avec et sans ponipest /,¢7) a1, 53 um, est défini de la maniere
Suivante :
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10 I
Gonjorf(dB.cm™) = —log=—""
/ ff( cm ) L Og.[gff

(2.3)

Le gain interne peut étre calculé a partir du gain "on/offSeastrayant les pertes intrinséques
liées au guide :

Glinterne(dB.cm™) = Gon/off(dB.cm’l) — Gpertes intr(dB.cm™") (2.4)

oU Gpertes intr rEprésente les pertes intrinseques au guide (pertes desidiff de surface,
pertes de diffusion de volume et pertes liees aux absogjtion

Le gain net d’un amplificateur est donné par I'équation sutiwa

Gnet (dB'Cmil) = Ginterne - Gpertes extr (25)

OU Gpertes extr FEPrésente les pertes extrinseques dues au couplage.

2.3 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté les conditions diéliatn des guides plans et canaux.
Ensuite, la méthode de dopage de ces guides par les ions tares (erbium, ytterbium) a été
présentée. Enfin, nous avons présenté les méthodes detdagiditin des guides d’ondes comme
I'indice de réfraction, la photoluminescence, la photaluescence résolue en temps, les mesures
des pertes optiques et en particulier celle de mesure delification optique que nous avons
mise en place.



Chapitre 3

Etude des caractéristiques
physico-chimiques des couches de silicium
poreux dopées aux ions terres rares
(erbium, ytterbium)

Dans ce chapitre nous allons présenter les caractéristfhussico-chimiques des couches de
silicium poreux dopées aux ions terres rares (erbium, lyitten) des guides plans et canaux. Ces
caractéristiques telles que, la morphologie, la taillegaes et le profil de dopage aux ions terres
rares sont analysées. Par ailleurs, I'indice de réfrad®nes couches dopées a été déterminé en
fonction de la longueur d’onde.

3.1 Etude des guides plans

3.1.1 Propriétés structurales

Les guides plans en silicium poreux dont nous étudions l&ttre, sont préparés dans les
conditions définies dans le chapizeUne partie des guides a subi des traitements thermiques
(oxydation a900°C + recuit a1000°C). L'épaisseur de la couche poreuse et la taille de pores
avant et aprés les traitements thermiques ont été détezmps Microscope Electronique a Ba-
layage (MEB).

Nous présentons sur la figure 3.1 une micrographie obtenu®pg® de la tranche d’'un
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guide plan avant les traitements thermiques. Nous obsgmenx couches, 'une d’épaisseur de
3 wm correspond a la couche guidante, I'autre de I'ordrésden qui correspond a la couche

de confinement. Nous observons également que les poresregaries perpendiculairement a la
surface des couches selon la direction préférentiell®)0 > du substrat. C’est la raison pour

laquelle la morphologie est qualifiée de type "colonnair] |

Conche de confinetment .3,

FIG. 3.1 — Micrographie obtenue au MEB de la tranche d’un guida plprés élaboration des
deux couches de silicium poreux

Par la suite, nous nous sommes plus particulierement 8#ésea la couche guidante. Les ob-
servations de la surface (figure 3.2 a) de ces échantillossidi@m poreux avant les traitements
thermiques montrent le réseau de pores (en noir) séparéssgaarois de silicium (en blanc) qui
semblent étre d’épaisseur constante.

Par une analyse d’'image de ces micrographies, nous avorgimeela taille moyenne des
pores. Leur distribution est représentée sur la figure r@nfles traitements thermiques, le dia-
métre des pores varie @dea 45 nm avec une valeur moyenne de I'ordre 2lenm (figure 3.3 a).
La densité des pores est estiméé)& porescm 2.

Aprés les traitements thermiques (3.2 b), nous constatoadaymorphologie du silicium
poreux est conservée. Ainsi, la couche reste poreuse aversaau de pores de forme pseudo-
circulaire de diamétre moyen centré autouridewm (figure 3.3 b). La réduction de la taille des
pores est due a I'expansion des parois de silicium. Cettectiénh est due a la transformation du
silicium en silice caractérisée par le taux d’expansioredglice [67] qui diminue la porosité et
augmente I'épaisseur des parois. D’autre part, cettefsanation de silicium en silice entraine
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FiG. 3.2 — Micrographies obtenues au MEB de la surface d’unelmuon dopée de porosité

initiale égale &2 % avant (a) et apres (b) traitements thermiques

10 15 0

T
25

T T T
Jn a5 L1} L]

Mombre de pares (%)

20

T
23

T
a0

kS

(5]

Taille des pores (nm)

(a) (b)

Taille des pores (nmi

FiG. 3.3 — Distributions des tailles de pores de la couche gtédde porosité initiale égale a
62 % ; avant (a) et apres (b) les traitements thermiques

€galement une augmentation de I'épaisseur de la coucheggigaugmentation de I'épaisseur
de la couche guidante est estimé@ @aum pour une épaisseur initiale dgm. Dans le tableau

3.1, nous résumons les diamétres moyens des pores estimé&Baavant et apres les traite-
ments thermiques.
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Diamétre (nm)
Silicium poreux 20
Silicium poreux aprés traitements thermiques 15

TAB. 3.1 — Diamétres moyens des pores estimés a partir des mapitgs des couches de sili-
cium poreux avant et aprés les traitements thermiques

3.1.2 Profils de dopage

Dans cette partie, nous nous sommes intéressés a la dégonides conditions de dopage
par la méthode électrochimique (densité de courant, dwé&mpgage) permettant d’atteindre une
concentration d’erbium comprise entr8*® — 102°cm=3. De telles concentrations sont néces-
saires pour obtenir une forte luminescence des ions tares [76] et par la suite une amplifica-
tion optique.

3.1.2.1 Dopage des guides plans par des ions erbium

Apres I'élaboration des guides plans, ceux-ci sont dopési@aions erbium a partir d’'une
solution saturée de chlorure d’erbium en utilisant la mdghélectrochimique décrite dans le
chapitre2. Les échantillons ont été observés par MEB et analysés pXr & d’'obtenir les
profils de concentration d’erbium dans les couches poreuses

Le dopage des guides plans en silicium poreux a été initeemffectué en appliquant une
densité de courant égalelanA/cm? pendant des durées de cathodisation a courant constant
égale a0, 20 ou30 minutes afin d’étudier I'effet de la durée de cathodisatiari@concentration
d’erbium incorporé.

L'analyse de la surface de ces échantillons par MEB a monti€existe un dépot d’Erbium
sous forme de cristaux de tailles micrométriques qui conuaena apparaitre a partir d’'une
durée de cathodisation égal@@minutes (figure 3.4b et 3.4c). Par contre pour une durée de 10
minutes, nous n'avons pas décelé la présence de tels r{$igure 3.4a).

Sur la figure 3.5, nous représentons les profils de concamrdEr obtenus par EDX réalisés
sur la tranche de ces guides en fonction de la profondeur.

Les mesures ont été effectuées en plusieurs endroits dhiibbva suivant I'épaisseur. Des
profils similaires ont été obtenus ce qui atteste 'homodérdu dopage de nos échantillons.
L'incertitude tenant compte des écarts de concentratiotre des différentes zones analysées
est estimée &, 25 % at.. Nous remarquons que la forme générale des profils est cailpar
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70 pm

(&)

FiG. 3.4 — Micrographies obtenues par MEB de la surface d’'unegpidn en silicium poreux
dopé erbium pour une densité de courant de cathodisatiomdé/cm?, pendant 0 minutes (a)

20 minutes (b) eB0 minutes (c)

20

—a— 10 minutes
18 1 —&— 20 minutes
—h— 30 minutes

[Er] (% at)

I —

Frafandeur (grm)

FiG. 3.5 — Profils de concentration d’erbium déterminés par EDXrpne densité de cathodisa-
tion a1l mA/cm? pendantl0 minutes (carré)20 minutes (cercle) et0 minutes (triangle) dans
un guide plan aprés les traitements thermiques

pour les trois durées utilisées. La concentration déctalt fortement dans la couche guidante
selon la durée de dopage puis tend a devenir constante daosdae de confinement quelque
soit le temps de dopage. La concentration moyenne des ibngredans le guide plan dopé
pendantl0 minutes est de I'ordre d& 5 %at. a la surface, ce qui correspond a une valeur égale
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al,37.10*em =3 en tenant compte de la masse volumique et molaire de la.silice

Cette concentration diminue légerement selon I'épaigseur atteindre une valeur moyenne
de4 % at. dans la couche de confinement. Pour des durées supérielfresiautes, la concen-
tration augmente et a une valeur de I'ordrelde% at. (3, 7.10%*cm=3) pour une durée da0
minutes. La présence d’'un dépbt a la surface avec une caoatientimportante nuit a I'intensité
de la PL. En effet, ce dép6t provoque des phénomeénes phgsiquene la luminescence coopé-
rative (up conversion), I'extinction par relaxation crésou I'extinction par migration d’énergie
qui diminuent I'efficacité de luminescence des ions erbidif [/8].

A partir de cette série d’expériences, il apparait clainrehggi’'une durée de dopage €gale a
10 minutes permet d’éviter la formation des cristaux a la ssef&n revanche, la concentration
a la surface reste élevée par rapport a la concentration.Mi&#ls avons par conséquent cherché
a réduire la concentration des ions erbium en diminuant teitie de courant appliquée a une
valeur égale &, 1 mA/cm? tout en conservant une durée de cathodisatiotidminutes.

Sur la figure 3.6, nous comparons deux profils de concentrgtaur deux guides dopés
pendant une méme durée égalétaminutes et pour les deux densités de courant$,deet

1 mA/cem?.

—&—Imdafem? - 10 min

K.
\ —m—0,1mAfcm?- 10 min
5

Couche de confinement

| \
Couche guidante \
—

] T

d____._____ﬂ_Fl ]

2 \_

[Er] (% at)

Profondeur (prm)

FiG. 3.6 — Profils de concentration d’erbium déterminés par ERXrleux densités de courant
appliquées égale @ 1 mA/cm? et1 mA/em? pendantl0 minutes dans un guides plans aprés
les traitements thermiques

Le profil de concentration est plus homogéene dans la coucluagpe pour la plus faible
densité de courant appliquée. Ensuite, cette concentrdéoroit dans la couche de confinement
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et la valeur moyenne de la concentration dans la couche feidst de 'ordre de, 25 % at.
(6.10*°cm~3) ; ceci correspond a la gamme de concentration optimale.

La concentration moyenne dans nos guides est comparable alceenue dans d’autres ma-
trices dopées erbium avec d’autres méthodes d’'incormoratomme par exemple les guides en
nc-Si dopés erbium par "sputtering” [66, 79] dans lesgwetohcentration est de I'ordre dea
5,4.10% ¢m~3. Dans la méme gamme de concentration, des guides en veosghaiés dopés
erbium par "sputtering” présentent une concentratiod,@el0*° ¢m 3 [65]. Par ailleurs, nous
montrons que le profil obtenu par la méthode électrochimegidhomogene dans la couche gui-
dante ce qui n’est pas le cas avec d’autres méthodes commmediision [33].

Ainsi, nous pouvons conclure que la densité de courant égalem A/cm?, appliquée pen-
dant une durée de dopage égal@aninutes, permet de doper de maniére homogéne les guides
plans. La valeur relativement élevée de concentration, @&imée &, 25 % at. (6.10%° cm=3)
est suffisante pour mettre en évidence un gain sur ces guides.

3.1.2.2 Codopage des guides plans par des ions erbium-ytbérm

Dans le but d’améliorer I'efficacité de la luminescence dessierbium (chapitres et 5),
nous avons utilisé, dans les mémes conditions de dopager§gcédemment, le codopage par
des ions erbium-ytterbium pour différentes solutions eriave le rapport des concentrations,
noteT = % des deux impuretés. Nous avons utilisé quatre valeufs dgales a, 2, 3 et5
tout en gardant constante la concentration d’Er dans lesisos.

Les échantillons ainsi codopés ont été analysés par EDXastmamhche pour déterminer le
profil de concentration des ions erbium et ytterbium. Le prmddi rapport des concentrations
T = % en fonction de la profondeur est représenté a la figure 3§cbecentrations moyennes
dans les couches poreuses ainsi que leur rapport sont éspaeins le tablea2. Ce tableau
montre, que le rapport des concentrati@dhdans les solutions est tres proche de celui déterminé
par EDX sauf poufl” = 5 ou le rapport est légérement différent de celui détermimé&peX. Par
ailleurs, nous constatons que dans tous les échantillodeét le rapporf” mesuré est quasiment
constant selon la profondeur. Les concentrations d’erl@tde I'ytterbium sont toutes de 'ordre
de10?°cm 3.

A partir de ce tableau, certaines tendances concernanttgege peuvent étre déduites. Le

codopage s’effectue par voie éléctrochimique avec uneitéetts courant égale@ 1 mA/cm?
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Yb

Echantillons || [Er] 10%cm ™ | [Yb] 10%%cm ™ | T' = &% | ([YDJ+[E]) 10*°cm 3
Guide dopé Er 4,5 — — 4,5
Guide dopé Yb — 3,5 — —
T=1 2,8 2,8 1,0 5,6
T=2 1,4 3,0 2.1 4,4
T=3 1,1 3,9 3,2 4,6
T=5 ) 3,8 4,3 4,7

TAB. 3.2 — Concentration moyenne d’erbium et d'ytterbium dansduche guidante pour les
guides dopés et codopés

pendant une méme durée de cathodisation quelle que soielarvieT. Donc la concentration
totale des ions (erbium et ytterbium) devrait étre égaleyuiest le cas pour I'ensemble des va-
leurs del” (sauf poutl” égal al). La valeur moyenne est de I'ordre de’ 102° cm =340, 7 1020 em 3.

PourT = 1, ces valeurs élevées de concentration sont peut étre duss augmentation
locale des concentrations des dopants aux différentspdeinesures.

——T=1
—=T=2
——T=3
—=—T=5

T=[b¥[Er]

Profondeur (pm)

FiG. 3.7 — Profils des rapports de concentration- [g—ﬂ déterminés par EDX pour différentes
concentrations d’ytterbiudd' = 1, 2, 3 et5, apres les traitements thermiques

3.1.3 Etude de I'indice de réfraction

Des mesures d’indice de réfraction ont été faites sur deunotmuches ayant les mémes
caracteéristiques que celles formant les couches guidante eonfinement étudiées. Il s’agit de
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monocouches obtenues en appliquant deux densités de tdafaret80 mA/cm? (chapitre 2).
Ces échantillons ont été dopés ou codopés puis recuits emngmes conditions que les guides
plans ou canaux.

Les mesures de I'indice de réfraction natde ces échantillons ont été faites par les méthodes
de m-lines et de spectrométrie Vis-PIR (chapitre 2). Lesloesi de dispersion sont obtenues
apres ajustement des spectres de réflectance aux speétragules pour les porosités d2 %
et de71 %, correspondant aux deux densités de couraitet 80 mA/cm?), en utilisant le
modele de Bruggeman [23, 22]. Nous avons étudié I'évolutierfindice de réfraction apres
élaboration, puis aprés les étapes de traitements theesiguydation &00°C', recuit a1000°C
et densification a100°C).

— Les valeurs des indices de réfraction obtenues apresratabopar les deux densités de
courant sont présentées a la figure 3.8. Lincertitude suvddeurs d’indice est de I'ordre
de + 0,01. Lindice de réfraction décroit faiblement en fonction @deléngueur d’onde.

Il est égal a1, 78 pour la couche guidante etla53 pour la couche de confinement a la
longueur d’'onde dé, 53 pum. Le contraste d’'indice entre les deux couches est alors de
I'ordre de0, 25.

o

— Silicium poreux, J = a0 mAcm=
—— Silicium poreux, J = 80 mAfom*

Indice de réfraction

T T T T T
iono 100 1400 1600 1200 2000

Longueur d'onde {nm)

FIG. 3.8 — Evolution de l'indice de réfraction en fonction dedadueur d’'onde de deux mono-
couches de silicium poreux obtenues avec les deux densitéswtant;0 et 80 mA/cm? aprés
élaboration et sans traitements thermiques

— Sur la figure 3.9, nous présentons I'évolution de I'indiodanction de la longueur d’onde
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de ces deux monocouches apreés les traitements thermiqggesolrbes de dispersion sont
obtenues en supposant que I'oxydation est totale. Nouddg&nss ainsi que le milieu
effectif est celui de la silice poreuse. A partir de ces cearbt pour la longueur d’'onde
1,53 pm, I'indice du silicium poreux oxydé décroit. L'indice de lauche guidante est
égal al,31 et celui de la couche de confinement est égal Z8 ce qui correspond a
des porosités résiduelles respectivement égalssia et a45 % avec une incertitude de
+ 1%. Ces deux valeurs d’indice des couches guidante et de cordimtesont quasiment
les mémes que celles déterminées par m-lines égal&lapour la couche guidante et
1,23 pour la couche de confinement. L'écart d’indice entre lesxdmuches (guidante
et de confinement) est réduit0a08. Cet écart d’indice est suffisant pour permettre de
confiner la lumiére dans la couche guidante.

1.40

E —— Aprés traiternents thermigues j= S0madicm?
138 o —— Aprés traiterments thermigques j= 30madicm?®

1,36
1.24

1,32

1,20 —

1.28 -

Indice de réfraction

1.26 —

1.24

1.22

1.z20

T T T T T T T T T
iooo 1z00 1400 1600 1ao0 xooo

Longueur d'onde {nm)

FIG. 3.9 — Evolution de I'indice de réfraction en fonction de ¢a¢ueur d’onde de deux mo-
nocouches de silicium poreux oxydé obtenues avec deuxtdem® courant0 et 80 mA/cm?
apres traitements thermiques

— Aprés le recuit de densification1d00°C' pendant une heure sous oxygéne, nous avons
remarqué une diminution de I'épaisseur de la couche poré&imsméme temps les mesures
de réflectance montrent que la porosité diminue & pour la couche guidante avec un
indice égal a1.39 et a16 % pour la couche de confinement avec un indice égal3a.

La valeur de l'indice de la couche guidante est maintenars ptoche de celui de la silice
(n=1, 46), donc il y a bien un effet de fluage de la silice poreuse dwfaia densification
ce qui explique ces observations.
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Pour déterminer I'indice de réfraction aprés dopage etamaents thermiques, les mono-
couches ont été dopées dans les mémes conditions que ésligssidans le chapitte D’apres
les mesures par spéctrométrie Vis-PIR, nous avons corgidltg a une variation d’indice entre
les échantillons dopés et non dopés. Les indices de réfradi la couche guidante avant et
apres le dopage sont respectivement égaux7d et 1,9 a 1,53 um. La figure 3.10 présente
I'évolution de I'indice de réfraction en fonction de la lamgur d’'onde pour deux monocouches
de silicium poreux, I'une est dopée et I'autre est non dopgegs les traitements thermiques.
Aprés oxydation, I'indice de réfraction augmenteld82 a 1,35 a1, 53 um a cause de la pré-
sence de I'erbium. En effet, Balucani et al. [40], ont obéaumme augmentation de l'indice de
réfraction qu'ils ont expliqué par la présence de I'erbium.

150
——Silicium poreux aprés traitements tharmiques
—+—Silicium poreux dopé aprés tratements thermiques

145 o

140 4

136 4

120 o

Indice de réfraction

1245 o

120

T T T T T T T T T T
inon 100 1400 1600 1200 2000

Longueur d'onde (nm ]

FIG. 3.10 — Comparaison de I'évolution de l'indice de réfractien fonction de la longueur
d’onde pour deux monocouches de silicium poreux dopée elopée obtenues avec une densité
de courant d&0 mA/cm?, apres les traitements thermiques

La figure 3.11, présente I'évolution de l'indice en fonctida la longueur d’'onde pour les
deux monocouches (couche guidante et de confinement) appege et les traitements ther-
migues. A partir de ces courbes, I'indice du silicium porelmpé oxydé décroit dg 35 a1, 32
al,53 um lorsque la porosité augmente 2& % a45 %. La différence d’indice entre la couche
guidante et la couche de confinement apres dopage et oxya@stioe I'ordre dé@, 03 ; ainsi, les
propriétés de guidage sont bien conservées.

Cet écart d’indice est comparable aux guides en siliciuneyoréalisés sur un substrat de
type Nt dopés erbium [40] dont I'indice de la couche guidante est &da45 et celui de la
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couche de confinement est égal,a2 avec une concentration d’erbium égal®.& % at. La
couche guidante dopée présente une augmentation d’indi€erdre de0, 04 par rapport a la
couche guidante non dopée ; cette augmentation qui est elnsii a la présence de I'erbium. La
différence d’indice entre les monocouches de confinementdeantillons dopés et non dopés
est égale &, 09. Cette différence est plus importante que la différencedide entre la couche
guidante dopée et celle non dopé&ed). En effet, nous avons travaillé sur une monocouche
représentant la couche de confinement qui a une porgsité ) supérieure a celle de la couche
guidante ¢2 %), donc la quantité d’erbium incorporée est plus importaates la couche la plus
poreuse (couche de confinement).

L'étude de I'indice de réfraction a été effectuée sur desanonches. En ce qui concerne les
structures guidantes (formées par deux couches), le dagm{gecouche guidante est similaire
a celui effectué sur des monocouches dans les mémes colsdixpérimentales. Par contre,
pour la couche de confinement qui correspond a la deuxiensheale la structure guidante, la
concentration d’erbium incorporée est moins importante cglle des monocouches élaborées
dans les mémes conditions expérimentales du fait de I'&ppad’un gradient de concentration
en profondeur (figure 3.6). Donc, I'indice de la couche defio@ment est moins important que
celui mesuré pour les monocouches apres dopage.

150

—Slllm pomay dopE @p s tAteme it them kues = SO0 m Adcm D)
———Sllklm poreay dopé ap s trateme itz them kues = 50 m Adcm o)

145

1.0

135

Indice de réfraction
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120 T . T . T : | : T
1000 1200 1400 1600 1800 2000
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FiG. 3.11 — Evolution de l'indice de réfraction apres les tnaiénts thermiques en fonction de
la longueur d’'onde de deux monocouches de silicium poretemies avec deux densités de
courants0 et80 mA/cm? dopées avec J& 1 mA/cm? pendant 0 minutes

Nous avons regroupé les résultats de l'indice de réfratate porosité &, 53 um dans les
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tableaux 3.3 et 3.4.

Silicium poreux | Silicium poreux | Silicium poreux
oxydeé dopé oxydé
Couche guidante 1,78 1,31 1,35
Couche de confinement 1,53 1,23 1,32

TAB. 3.3 — Variation de l'indice de réfraction des couches : gaié et de confinementias3 um

Nous avons comparé les valeurs des porosités déterminégtradps mesures d’indices de
réfraction (Tableau 3.4) et les valeurs mesurées par gévignchapitre2). Ces valeurs sont trés
proches.

Porosité apres Porosité apres
élaboration (4 1%) | oxydation (+ 1%)
Couche guidante 62 28
Couche de confinement 71 45

TAB. 3.4 — Valeurs de la porosité des deux couches guidante etrdimement

Pour le codopage (erbium-ytterbium), comme nous nous pdittas, I'évolution de I'indice
estle méme que pour le dopage erbium seul aprés les traitethemmiques. En effet, les indices
de réfraction a, 53 sm des couches guidante et celle de confinement sont respaetiN€gaux
al,37etl,34. Le contraste d’indice est le méme que dans le cas des guiges erbium car
nous avons gardé les mémes conditions de dopage.

3.2 Etude des Guides canaux

Contrairement aux guides plans, la réalisation des guideaux nécessite la formation lo-
calisée du silicium poreux a travers les ouvertures d’'ungbe de masquage. Dans cette partie,
nous allons présenter les propriétés structurales airsieguprofils de dopage et de codopage de
ces guides.

3.2.1 Propriétés structurales des guides

Contrairement aux guides plans, la surface de réactior €ékectrolyte et le substrat durant
I'anodisation est beaucoup plus petite. La surface activebatact avec I'électrolyte correspond
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a celle des ouvertures qui est égale a la somme des aires dgeechwotif. Ensuite, I'attaque
électrochimique du silicium se déroule uniquement au foesl pores qui se propagent dans
le substrat de silicium. Ainsi, I'évolution de la surface i@d&action va correspondre a celle du
périmetre de l'interface couche poreuse-substrat miétiphr la longueur des guides en tenant
compte du nombre de motifs durant I'anodisation. La surfdeaéaction a été étudiée par J.
Chatrrier et al [57] en modélisant I'évolution du périmétremofil géométrique du guide. Dans
le chapitre2, nous avons présenté les différentes étapes pour réasguldes canaux en utili-
sant deux densités de courant égalgs et80 mA/cm? pour former respectivement les couches
guidante et de confinement.

Une micrographie d’'un guide canal en coupe transverse ggtgentée sur la figure 3.12. Les
pores du silicium poreux formés aux centres des ouvertweed guides sont perpendiculaires
a la surface tandis que le silicium poreux formé sous le masgit une direction radiale. Nous
pouvons constater que le silicium poreux se forme non sezriéau niveau de I'ouverture mais
aussi sous le masque au voisinage de l'ouverture. La lamdewguide ainsi obtenu est plus
importante que celle des ouvertures faites par la photgitdphie. La vitesse de formation du
poreux varie suivant la direction cristallographique dostat de silicium. Cette vitesse est plus
rapide dans la directioa. 100 > que celle< 111 > [75]. Cette variation de vitesse explique
en partie le profil géométrique obtenu en U pour les faiblessSeurs et aussi pour les faibles
ouvertures du masque.

Couche guidante

Couche de confinement

FiG. 3.12 — Micrographie obtenue au MEB d’une vue en coupe d’ushegeanal de largeu um,
apres élaboration
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3.2.2 Profils de dopage des guides canaux

Pour doper les guides canaux avec une concentration d’idmsne de I'ordre de10'® —

10%° em~3, nous avons appliqué un courant D=5 mA pendanb minutes, ce qui correspond a
une densité de courant égalé,& mA/cm? en tenant compte de la nouvelle surface de réaction
des guides canaux précédemment décrite a la fin de I'anamtisBtans ces conditions, apres la
cathodisation, les observations de la surface des guidddBB n’ont pas montré la présence
de cristaux de taille micrométriques qui nuisent a la prepag de la lumiére. En revanche,
guelques amas ont été mis en évidence sur les guides despatiieurs (ouvertures des motifs
égales al, 6 ou8 um).

Les analyses EDX effectuées sur la tranche apreés les teitsnthermiques montrent que
la concentration est quasiment homogéne en profondeurgbagune des deux couches comme
le montre la figure 3.13. La concentration moyenne est égalé & at. (3,7.102°cm=?) pour
les guides de largew00 um et égale al,8 % at. (4,5.10°°cm™2) pour les guides de largeur
8 um (Figure 3.13). D’aprés ces mesures, nous remarquons queneitration d’erbium est
plus importante dans les guides de faible largeur. Pour umergdurant appliqué, la quantité de
dopants est la méme mais elle est distribuée pour une syfaseémportante pour les guides
obtenus a partir de faibles largeurs ce qui explique la aoinaton plus importante dans ces
guides. Toutefois, les concentrations moyennes sont deespdans la gamme visé&)t® et

10%%°em™3).

3.2.3 Profils de codopage des guides canaux

Dans les mémes conditions que les guides dopés Er, nous ewdopé les guides canaux
par des ions erbium et des ions ytterbium pour un rapport gﬂ = 3. Sur la figure 3.14,
nous présentons les profils de concentration d’erbium dtedlyium déterminés par EDX pour
des guides canaux de largetiim et 300 um aprés les traitements thermiques. Le profil de
concentration d’Erbium est homogene en profondeur, lawali®yenne de la concentration dans
cette couche est égal®z % at. (2.10*°cm?). Pour I'ytterbium, nous observons pratiquement
le méme profil que I'erbium, avec une concentration moyeraresda couche guidante égale a
2,2 % at. (5,5.10%%m™3). Le rapport des concentrations de I'Ytterbium par rapoierbium
est pratiquement égalqui est le rapport visé initialement.

Les valeurs moyennes des concentrations d’erbium et dytia en fonction des ouvertures

des guides sont résumées dans le tableau 3.5 . Ces valeupusoimportantes dans les guides
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FIG. 3.13 — Profils de concentration d’erbium déterminés par poMr deux largeurs de guides
canauxd um (triangles) eB00 um (cercles), apres traitements thermiques
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FIG. 3.14 — Profils de concentrations d’erbium (carré) et dipitem (cercle) déterminés par
EDX pour un guide canal d’ouvertugeum, apres les traitements thermiques

de faibles ouvertures que dans les guides de grandes otegfi0 et 300 um), ce qui est en
accord avec les résultats obtenus précédemment dans lesgsides canaux dopés erbium.
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4 pum | 6 pm | 50 pm | 300 um
[Er] 10%°cm ™3 2,1 2 1,2 0,7
[Yb]10®cm ™ | 5,6 9,0 3,3 2

T 2,7 2,8 2,8 2,9

TAB. 3.5 — Concentrations moyennes d’erbium et d'ytterbiumsdancouche guidante et rap-
port des concentratiorif pour les guides canaux en fonction de la largeur, aprestnaints
thermiques

3.3 Conclusion

Ces études nous ont permis d’étudier les propriétés phgsides guides en silicium poreux
dopés par des ions terres rares. Les couches poreuses étidittes par Microscopie Electro-
nique a Balayage couplés a une analyse EDX. Nous avons nuueréa taille des cristallites
augmente au détriment du diamétre des pores apres lesreaite thermiques a cause de la
transformation de silicium poreux en silice poreuse.

Les profils des concentrations d’erbium ou ceux d’erbiuefgium ont été déterminés en
fonction de la densité de courant appliquée et de la duré®page pour les guides plans. Ces
résultats ont été ensuite utilisés pour I'étude du dopagegdiédes canaux. Nous avons ainsi
défini les conditions de dopage et de codopage des diffégendes permettant d’obtenir des
concentrations homogénes comprises ehifé et 102°cm 3. Ces résultats nous serviront dans
le chapitre suivant pour discuter les résultats de lumierese obtenus sur les guides dopés et
codopés.

L'indice de réfraction des couches poreuses formant cafegla été aussi étudié juste apres
élaboration, dopage ou codopage et apres les traitemeantaitjues. Apres dopage et les trai-
tements thermiques, I'écart d’indice entre la couche gutigldopée et non dopée est@@4 et
celui entre la couche guidante et celle de confinement lerastet d’'indice est de, 03. L'en-
semble de ces résultats nous serviront dans le chapitrargupour discuter les résultats de
luminescence obtenus sur les guides dopés. Les résultatmttaste d’indice apres dopage ou
codopage et traitements thermiques ainsi que les contensamportantes des dopants intro-
duits sont prometteurs pour mettre en évidence un gaingtiq



Chapitre 4

Etude de la photoluminescence et
photoluminescence résolue en temps sur
des guides d’onde en silicium poreux dopes
terres rares

Les matériaux dopés aux ions terres rares présentent ud grianét vu leurs diverses appli-
cations en optoélectronique. Les ions erbium sont paréieient étudiés car ils sont a I'origine
d’'une émission intense K55 um qui coincide avec la bande de télécommunication. Des ma-
tériaux, comme les matrices vitreuses dopées erbium (ieatss, les borates, les fluorures. . .)
sont particulierement intéressants et ont donné lieu a aessiéns intenses de I'UV au PIR.
En I'occurrence, nous avons montré dans le chagitgeile dans le cas des guides en silicium
poreux, nous avons pu doper ces guides avec une concemiraportante en erbium ou erbium-
ytterbium. Il convient maintenant de caractériser I'aation optique des ions erbium en présence
ou non d’ions ytterbium.

Dans ce chapitre, nous allons tout d’'abord présenter l&wel la luminescence de l'er-
bium dans les guides plans dopés en fonction des condit®trailements thermiques qui per-
mettent la diffusion et I'activation des ions erbium. La inescence est également étudiée dans
les guides canaux dans les conditions optimales de traitsntieermiques. La durée de vie a
1.53 um est déterminée dans les guides plans en fonction de la paessgé&xcitation. Les méca-
nismes d’excitation sont par la suite présentés et comragiidin, la luminescence de I'erbium
est étudiée en fonction de la concentration d’ytterbium.

76
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4.1 Etude de la luminescence des ions erbium en fonction des
traitements thermiques

Les traitements thermiques sont nécessaires pour la idiffes I'activation optique des ions
terre rare. Lefficacité de la luminescence de I'Er a la terapée ambiante et pour une matrice
donnée, dépend des températures et des durées de cesaragidmermiques. Par ailleurs, il a été
démontré que I'Er présente une intense luminescence damsdgices contenant de I'oxygéne
[32, 30]. Nous avons donc étudié l'influence des conditioes taitements thermiques sur la
photoluminescence (PL) dans le cas de guides plans emsiljgbreux en faisant varier la durée
d’oxydation a900°C d’une part et la température d’activation optique des iabsuen d’autre
part.

4.1.1 Effetde la durée d’oxydation 2000°C

La variation de la durée d’oxydatiortd0°C sousO, sert a optimiser une oxydation compléte
du silicium poreux pour laquelle I'environnement cristalbermet I'activation des ions erbium.
Les échantillons ont été préalablement pré-oxydé30aC pendant une heure. Les échantillons
dopés sont ensuite oxydé8@)°C' sousO, pour différentes durée$§ (10, 30, 60 et 120 minutes).
Cette étape est suivie d’un recuit@0°C sousN, pendan® heures.

Sur la figure 4.1 I'évolution de lintensité de PL en fonctide la durée d’oxydation. Nous
remarquons que l'intensité de PL augmente quand la durégdédion 2900°C' augmente pour
atteindre une intensité de PL maximale pour une durée égélenainutes. Pour des durées
supérieures a celle-ci, I'intensité de PL diminue. Poutecdtirée de&0 minutes, la transition
41132 &*115/, présente des sous pics qui sont relatifs & une occupatioitedepsivilégiés dans
le réseau par les ions erbium.

Nous pensons que pour les faibles durées d’oxydation, laerdration d’erbium actif est
faible parce qu’il existe peu d’ions erbium qui se lient alecatomes de silicium et d’oxygéne.
Une augmentation de la durée d’oxydation, permet d’actimerquantité d’ions plus importante.
En effet, une durée égale a une heure permet aux complexesGide se former en quantité
acceptable [80]. Henley et al [81] ont montré que lors deyltation de la couche poreuse dopée
avec des ions Er suivie d’un recuit de diffusion@0°C' sousN,, I'erbium s’incorpore dans le
squelette de silicium de deux maniéres :

— une partie de I'erbium optiquement active s’incorporesdénsilicium qui contient de

I'oxygéne pour former des complexes Si-Er-O,
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FIG. 4.1 — Effet de la durée d’oxydationd@0°C' sur l'intensité de PL pour des durées de recuit
égales &, 10, 30, 60 et 120 minutes (a) et I'intensité de PL normalisée en fonction déueée
d’oxydation (b)

— une deuxiéme partie inactive est formée par les complex&s. E
Sous l'effet de I'oxydation, la taille des cristallites de (8-Si) diminue au profit du volume
de SiO, et au détriment de la porosité (figure 4.2 a). Ce volum&de, permet d’améliorer le
couplage entre le silicium, les ions erbium et 'oxygenendhiles sections efficaces d’absorption
et d’émission augmentent ce qui induit une augmentationghakde la PL.
La méme tendance a été observée sur des nano-cristalligisideé a I'erbium pour lesquelles
la luminescence & 55 um augmente avec la durée de recuit [82]. Ces auteurs ont expliette
augmentation de I'intensité de PL par 'augmentation detdisn efficace effective de I'Erbium
dans les nc-Si pour lesquelles il y a un transfert d’énergiedtSi vers les ion€r3" et une
suppression de la recombinaison non radiative. En pluguésurs ont constaté également une
augmentation de la durée de vie induisant une amélioratiarodplagefr3+-nc-Si.
Par contre, pour une durée d’oxydation égal&2@ minutes, I'intensité de PL diminue. Nous
pensons que cette durée d’oxydation modifie la distributieEr dans la matrice entrainant
une distribution de I'erbium dans la matrice qui diminuaténsité de la PL (figure 4.2 b).
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Milieu effectif

Milieu effectif Complexes 8i-Er-O
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Dépdt d "Erbium
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FIG. 4.2 — Schéma de la localisation de I'erbium actif par rappax cristallites de silicium et
de SiO, avant (a) et aprés (b) traitements thermiques

4.1.2 Effet du recuit sur I'activation des ions erbium

Le recuit thermique est nécessaire pour I'activation apides ions terres rares. Dans notre
cas, il est utilisé pour optimiser I'intensité de PL des i@nkium dans les guides. D’apres le
paragraphe précédent, nous avons montré qu'une duréediitap égale a 1 heure ®W0°C,
permet d’avoir une importante luminescence des ions erbiems ce paragraphe, nous avons
étudié I'effet de la température de recuit sur la PL des gupdans dopés erbium. Pour cela, nous
avons utilisé3 températures d’activation des ions erbium égale#aC, 1000°C et1100°C pen-
dant2 heures sousV,, aprés une oxydation @00°C pendantl heure sous),. La figure 4.3
montre les spectres de PL des guides dopés apres recuitifféuertes températures de recuit.
L'optimisation du spectre de photoluminescence est olet@pués un recuit £00°C.

A cette température, I'intensité de PL est plus importante pour les deux autres spectres
correspondants aux recuits9a0’C' et 1100°C.. Du point de vue structural, nous pensons qu'a
cette température égalelf00’C, les ions terres rares diffusent dans les cristallites det St-
cupent des sites privilégiés dans le réseau cristallin.iffasibn des ions erbium dépend de la
température de recuit et elle est moins importar@8(AC. Nous pensons qu'a00°C, la distri-
bution des ions erbium ne correspond pas a une occupatigitégiée de ces sites. A)00°C,
la diffusion est plus importante et le nombre de sites oce@sé plus important ce qui explique
'augmentation de PL. Cette température d’activatiord@)°C' est pratiquement la méme que
celle utilisée pour I'activation de I'erbium dans une megrporeuse préparée a partir des sub-
strats de type# et N ou encore dans le cas du silicium enrichi en oxyde de silig@Bn84, 80].
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Fic. 4.3 — Effet de la température de recuit sur les spectres ddeBLguides dopés erbium
(Meze = 488 nm) pour des températures de recuit égale¥)@ 1000 et 1100°C et pour une
méme durée égale2aheures

Cette température d’activation des ions erbium est la mémeepgur d’autres ions terres rares
comme l'europium Fu3T) dans le silicium poreux, alors gu’elle est moins imporgapbur
d’autres ions terres rares comme le terbiufiv’(") dans le silicium poreux700°C) [85, 33].

A 1100°C, la structure poreuse coalesce due au phénomene de fluagesitied (chapitre 3)
entrainant une distribution différente des ions erbiumdjuminue 'intensité de PL. Ainsi, 800

et al1100°C, nous pensons que les ions terres rares n'occupent pasgoriéfiement les sites les
plus favorables pour obtenir une intensité de PL importante

4.2 Etude de la PL dans les guides plans et canaux dopés er-
bium
4.2.1 Etude de la luminescence des ions erbium

Aprés la préparation et le dopage des guides plans et camasikaum poreux oxydé, ces
guides ont subi un traitement thermique comme il a été enpldpns le chapitr2 (oxydation a
900°C' pendantl heure suivie d’un recuit 4000°C' pendant heures). Nous avons analysé ces
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guides par PL a la température ambiante pour une longuendd’d’excitation égale &8 nm
d’un laser Argon et pour une puissance égalé@mlV. Sur la figure 4.4, nous présentons les
spectres de PL pour un guide plan et un guide canal dans leidenia Ces deux spectres pré-
sentent la méme forme avec un maximum égal&8 ;m qui correspond a la transitiof 3,
vers*[;;,, de I'erbium. La présence de la luminescence de I'erbiutm ,m prouve I'acti-
vation de ces ions dans la matrice poreuse. Lintensité desPplus importante dans le cas du
guide plan parce que la surface excitée par le laser estmpjusrtante que dans le cas des guides
canaux. Le rapport entre la surface excitée du guide et dadbeitation de la source laser est
par référence égale a 1 dans le cas des guides plans tanitlisstide I'ordre de3% dans le cas
des guides canaux pour une ouverture3de .m. Nous voyons également que pour les guides
canaux, le spectre n’est pas bien résolu indiquant que fesdium n’occupent pas des sites
cristallographiques bien définis dans la matrice. Nousehps €galement que la quantité d’Er
dans les guides canaux est moins importante que dans lecgsides plans (cf. chapitre 3) ce
qui explique aussi une intensité de PL moins intenseba pim.

Guide plan dopé
Guide canal dopé

=
1

=1 =1 =]
£ 2] [==]
1 1 1

Intensité normalisée de FL (U, a)
1

0,0

T T T T T T T T T
1,45 1,50 1,495 1,60 1,68 1,70

Longueur d'onde (um)

FIG. 4.4 — Spectres de PL de guides plan et canal (ouverture agale;.m), a la température
ambiante k... = 488 nm)

Nous avons ensuite étudié la luminescence des ions erbiartempérature ambiante en
fonction de la puissance d’excitation pour un guide plancetrgles guides canaux dopés. Les
spectres relatifs au guide plan sont portés sur la figure 4.5.

Le maximum de ces pics estla53 wm correspond a la transitiotl;3,, & *1;5/, de I'ion
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FIG. 4.5 — Spectres de PL d’'un guide plan dopé erbium pour diftésepuissances d’excitation
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FIG. 4.6 — Evolution de l'intensité intégrée de PL a la tempémaumbiante en fonction du flux
de photons &88 nm d’un guide plan dopé erbium

erbium. Nous notons que l'intensité de PL augmente avecitsance d’excitation augmente, la
méme tendance est observée pour les guides canaux (figlr®4dns les deux types de guides,
les spectres ont la méme forme. Par contre, comme nous Eawontré ci-dessus, l'intensité de
PL est plus importante pour les guides plans a cause notatrdeda surface d’excitation qui
est plus importante.
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FIG. 4.7 — Spectres de PL d’'un guide canal (ouverture égal®) am) dopé erbium

L'augmentation de I'intensité de PL avec la puissance dtation (50 2400 mWW ) dans les
deux cas est expliquée par 'augmentation du nombre d’iobisim® excités. Dans le cas des
guides plans, nous avons tracé sur la figure 4.6 la variagolirdensité de PL normalisée en
fonction du flux de photons . Sur cette figure, nous remargqgaed’intensité de PL normalisée
augmente d’abord linéairement traduisant ainsi que le merdbons erbium actifs augmente
linéairement avec la puissance d’excitation. Ensuitey gies puissances plus importantes, le
nombre d’ions Erbium excités commence a étre constant ruainin début d’effet de saturation.

4.2.2 Etude de la PL résolue en temps (PLRT) pour un guide plan

L'étude du temps de déclin de I'intensité de PL des ions embaufait I'objet de plusieurs
études du fait de son importance pour les applications emétfaitronique notamment dans le
cas des fibres EDFA ainsi que pour les diodes électrolumamess.

Le silicium poreux est un systéme caractérisé par une loigion non uniforme de la taille et de
la forme des cristallites. Les vitesses de recombinaisempdiessus de relaxation sont étendues
sur plusieurs temps, nous pouvons donc dire que la matricenesystéme désordonné. Dans
le cas des guides d’onde en silicium poreux dopé, la prés#edaium présente également par
ce fait une distribution non uniforme. Celle-ci donne lieurgeffet de désordre supplémentaire
qui s’ajoute a celui du silicium poreux. Nous avons étudé&dlution de la durée de vie de
la transition4113/2 2‘14]15/2 en fonction de la puissance d’excitation. La figure 4.8 repnée
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I'évolution des déclins de luminescence pour différentigéisgances d’excitation 488 nm. Les
mesures montrent que les formes des déclins de la PL ne sbakpanentielles. Le désordre et
les différents sites occupés par les ions erbium en plus deamsmes d’excitation sont supposes
étre a l'origine de ce comportement [86, 87, 88, 89]. Lesidédle I'intensité de PL ont été
décrits par une fonction non exponentielle donnée par ladviante :

I(t) = hesp(~(2)’) @.)

ou 3 est le facteur de forme compris entreet 1. Ce facteur caractérise la distribution des
durées de vie dans un systeme. En effet, plus le systemesestidéné, plug est faible c’est a
dire le déclin est écarté de I'exponentielle simple. Le aas e- 1 correspond a un déclin en ex-
ponentielle simple relative a un system2giveaux d’énergie pour lequel I'évolution temporelle
de l'intensité de PL est décrite par un seul temps de reccaigmnT.

o
=
1

0,01 4

Intensité de PL (u.a)

I ! I ! I ! I ' 1
100 200 ann 400 500
Temps (ps)

FIG. 4.8 — Variation du temps de déclin de photoluminescentgsa m correspondant a la
transition4113/2 34115/2 a la température ambiante dans le cas d’'un guide plan pdeérefites
puissances d’excitation

Sur la figure 4.9, nous représentons la variation de la dué&geden fonction de la puissance
d’excitation.

Les valeurs des durées de vie et des facteurs de ferdéluites de I'ajustement des déclins
par la relation 4.1 sont résumées dans le tableau 4.1 :
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450

400—-
350-
300-
250-

200 .

Durée de vie (us)

150 4

100

Flux de photons (10'g photons/cm?s)

FiG. 4.9 — Déclin de la PL &, 53 ym pour différentes puissances d’excitations® nm dans le
cas d'un guide plan

[ Puissance (mW) 7 (us) | B |

125 415,3| 0,83
200 118 | 0,95
250 78,5 | 1,0
300 57 1,0

TAB. 4.1 — Evolution de la durée de vieet du facteur de formg en fonction de la puissance
d’excitation

Pour les puissances d’excitation, jusqR(® mWW, les déclins de luminescence sont ajustés
par une exponentielle étirée pli< 1 et la durée de vie diminue quand la puissance augmente.
L'évolution de est liée a la distribution des durées de vie du niveau exeéahs erbium dans
la matrice. En effet, pour les faibles puissances, les iGotapent pas des sites privilégiés dans
les cristallites de silicium, donc leurs présences ne sastggdonnées et I'énergie séparant la
transition étudiée varie dans une gamme plus large.

Pour des puissances supérieure)@mlV, les déclins sont ajustés par une exponentielle
simple avec un facteur de fornieégal al. Donc, ces ions sont activés et occupent préférentiel-
lement des sites privilégiés dans les cristallites de Sirlpgésence dans la matrice de Si peut
étre qualifiée d’'ordonnée et donc les mémes écarts énargétitps transitions existent pour tous
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les ions. Nous nous rapprochons ainsi d’un systeme a deeauvd énergie et par la suite le
déclin est une exponentielle simple avec un facteur de fégadal.

4.2.3 Meécanismes d’excitation des ions erbium

Plusieurs travaux ont été présentés pour expliquer les meoas d’excitation des ions er-
bium pour obtenir la luminescencelas5 um. En effet, les auteurs se sont d’abord intéressés
au silicium cristallin (Si-c) dopé Erbium [78]. Ensuite,depage du silicium poreux par les ions
erbium a suscité beaucoup d’intérét pour mieux comprerdrenécanismes d’excitation des ces
ions [88, 32].

Dans un premier temps, nous allons déterminer la concentrdterbium actif dans le cas
d’'un guide plan. Sur la figure 4.10, nous représentons letsgpde PL d’'un guide plan ainsi
que le déclin de luminescencelab3 um. Ce spectre correspond & un nombre d’ions erbium
actifs N, (sur le niveau métastabtd; ;) dans la matrice dans laquelle la concentration initiale
d’erbium estNg, = 11 10*cm 2 mesurée par EDX.

__ Emermenty dak
—Stekred E@ 1l

S
s,

0,8 -

OMAEea BL IVE IS @A)

0,8 -

0,4 -

0,2 -

Intensité normalisée de PL (U, a)

' ' , ; I ;
1,45 1,50 1,58 1,60 1,65
Longueur d'onde {pm)

FiIG. 4.10 — Spectre de PL d’'un guide plan dopé ainsi que le déelinminescence & 53 um,
les deux spectres sont obtenus pour une méme puissancéatiexc

Dans ce cas, la densité des ions erbium actifs dans le guidemasee par la relation suivante
[82, 90] :
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Ny = Ng,04887p1® 4.2)

oU o4g5 est la section efficace d’excitatiortd8 nm qui est égale & 1072t em? [91] et 7y,
est la durée de vie des ions erbium égal& as dans notre cas. La densité d’erbium excitée
dans le guide est estimé&a 107 cm 3 pour un flux® d’excitation égal .8 10'° phot /cm?..s.

Le pourcentage des ions erbium excités a cette puissanmspond seulement @07 % de

la concentration totale des ions dans le guide. Cette vasuufaible par rapport aux valeurs
trouvées dans des guides a base de nanocristallites de & #&wplont la matrice est proche
de celle du silicium poreux oxydé [82]. Dans ces guides emcistallites de Si dopés erbium,
le pourcentage des ions erbium actifs est égabao (1.4 10! ¢m™3) pour une puissance de
1,4 10" phot /em?.s. Cette méme valeur a été trouvée par d’autres auteurs [8QjoLrcentage
maximal d’erbium actif sur ces guides atteih®o a la puissance de saturation. Cette faible
quantité d’ions erbium actifs est expliquée par les troigdifieses suivantes :

— Les cristallites de silicium n’excitent qu’'une quantités faible d’ions erbium

— Un faible couplage entre les ions erbium et les cristallde silicium dépendant de la

distribution spatiale de I'erbium qui est dans notre ca®imbgéne

— La présence des mécanismes non radiatifs qui intervi¢rmoemme la luminescence co-

opérative (up-conversion), la présence des défauts damatiéce, I'absorption des états
excités et la désexcitation par I'effet Auger.

Nous allons discuter par la suite ces trois points afin diguelr les mécanismes d’excita-
tions qui ont donné lieu a une faible concentration d’ionkin actifs. D’aprés la figure 4.5,
nous avons montré que 'intensité de PL augmente linéameerefonction de la puissance d’ex-
citation. Ainsi, les ions erbium sont excités directemeartgosorption de I'énergie de la pompe
a 488 nm et le transfert d’excitation des cristallites de Si versitess erbium est pratiquement
négligeable. Contrairement au silicium poreux de type le silicium de typeP est luminescent
dans le PIR qui coincide avec la bande d’absorption des rdisne 2980 nm [32]. Il se produit
donc un transfert d’excitation des cristallites de silimivers les ions erbium €80 nm.

Aprés le dopage et les traitements thermiques des guiéelsium s’'incorpore dans le sque-
lette de Si sous deux formes. La premiére forme est activestitaée de complexes Si-O-Er et
une deuxiéme inactive est formée par des liaisons Si-Er [B&)c nous pouvons dire que I'oxy-
géene est essentiel pour I'activation des ions erbium damstace. Mais comme I'oxydation est
pratiguement totale, ceci n’explique pas la faible conegiun d’erbium actif.
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D’aprés I'étude de la PL résolue en temps pour différentésspmces d’excitation, nous
avons montré que la durée de vie diminue quand la puissamgeeie. Ces valeurs de durée
de vie sont inférieures a celles trouvées dans la littéeatamme dans le cas de silicium poreux
(type P) ou la durée de vie dans ce systeme est de I'ordierde [88] et peut atteindr& ms
dans le cas des nanocristallites de Si dopés erbium [83]ékrmisance de la durée de vie est
expliquée par le mécanisme de la luminescence coopératbagperative up-conversion" [78,
83, 92] qui est basée sur le transfert d’énergie edti@ns voisins dans I'état excitd;;». Le
premier ion se désexcite sur le niveau fondamettta). et transfert une partie de son énergie
a l'ion voisin de sorte qu'il passe au niveadl, (Figure 4.11). En augmentant la puissance
d’excitation, la concentration des ions erbium dans le jpeerétat excité'/,3,» augmente, on
aura une formation de paires d’'ions excités. Pour chaque,pai ion erbium se désexcite sur
le niveau*I;;, et transfere une partie de son énergie & son voisin pourrte fasser au niveau
41'9/2. Donc cette diminution de la durée de vie radiatiyg, est suivie d'une augmentation de
l'intensité de PL selon I'équation suivante :

IPLOO [ET']

(4.3)

Trad

Comme l'indice de réfraction de la couche guidante est emrista durée de vie radiative
peut étre écrite sous la forme [79] :

1 2
= [ ot (4.4)

avec

€ — hv
KgT

Oem(V) = oap(V) exp (4.5)
D’apres ces formules, la diminution de la durée de vie indné& augmentation de la section
efficace d’absorption,,, et par la suite celle d’émissian,,, (équation ).
D’autres mécanismes non radiatifs peuvent influer sur ladestence des ions erbium a
travers la variation de la durée de vie, comme la présencdéfasts dans la matrice [93, 66] ou
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FIG. 4.11 — Représentation schématique de la luminescencetiaive (cooperative up-
conversion)

I'effet Auger [92] entre un ion Er & I'état excitd; » et les cristallites de silicium ou I'absorption
dans I'état excité [94].

4.3 Etude de la PL de guides plans codopés Er-Yb en fonction
de la concentration d’Yb

Nous avons montré que I'introduction d’'une concentratiopértante d’erbium dans le guide
a pour effet une augmentation des transferts d’énergie éggrionsE3*, ce qui conduit a une
diminution de la durée de vie du niveéq3/2. Donc une solution consiste a augmenter I'absorp-
tion de la lumiére émise par la pompe en jouant sur la valesisdetions efficaces d’absorption,
par I'utilisation d’'un codopage ytterbium-erbium. Dandteepartie, nous allons étudier I'effet
du codopage sur la luminescence des ions erbium. L'étudméeanismes d’excitation dans les
guides codopés sera par la suite présentée et discutée.

4.3.1 Etude de la luminescence des ions erbium-ytterbium

Sur la figure 4.12, les spectres de la PL a température anebiBnguides plans codopés
erbium-ytterbium sont présentés pour différents rappdetsodopagé’. Pendant le dopage de
ces guides, on a fait varier la concentration des ions ytterldans la solution comme il a
été indiqué dans le chapite Le maximum de ces pics de PL est situé,&3 um, ce qui
correspond a la transitio;3,, a 115> des ions erbium. Nous remarquons que l'intensité de
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la PL augmente quand la concentration des ions ytterbiunmeote dans la solution. Cette
intensité est maximale quand la concentration de I'ytterbest trois fois plus importante.

T=300K —_— Gu?de dopé Er

7 3488 nm —— Guide codopé T=1
Guide codopé T=2

—— Guide codopé T=3

. Guide codopé T=5

Intensité de PL (u, a)

r r ‘ r
1,45 1,50 1,55 1,60

Longueur d'onde (pum)

FIG. 4.12 — Spectres de PL des guides dopés avec différentegrtaations d’ytterbium a
1,53 um

Ces mémes échantillons ont été étudiés au voisinagi@em pour I'émission de I'yt-
terbium (figure 4.13), nous remarquons que la luminesceadgiderbium a980 nm diminue
guand sa concentration augmente par rapport a I'échamtibpé ytterbium tout seul. Nous re-
marquons la bonne correspondance entres les specti®&san et al, 53um. Lintensité de
PL est minimale &80 nm pourT = 3 tandis qu’elle est maximale B 53m. Laugmentation
de la luminescence & 53 pum au détriment de celle 880 nm prouve I'efficacité du transfert
Yb*+ a Er®t et montre une augmentation de la densité de population sivdau [, » de I'ion
Er3*. Ceci est expliqué par le fait qu'il existe un recouvremgueictral entre I'émission des
ions ytterbium (ions donneurs) et I'absorption des ionsuenb(ions accepteurs). Les processus
de transferts non radiatifs existent entre les deux typess’et entre deux ions voisins de méme
type.

Le systeme est excité a la longueur d’'ondel8ienm. Les photons excitateurs sont absorbés
par I'ytterbium induisant la transitiohF;/, a ?F5/, comme le montre la figure 4.14. Si I'un
des ionsEr3t est suffisamment proche d’un idnb®*, I'énergie peut alors lui étre transférée
sur le niveau'l;; . Par relaxation non radiative, I'iofUr**, revient sur le nivead;,. Par
l'intermédiaire des ionyb** la densité de population sur le niveal; », niveau métastable de
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— Guide dopé Yb

— Glide codopé T=2
Guide codopé T=3

—— Glide codopé T=5

T=300K
e a 488 nm

Intensite de PL (u.a)

T T T T T T T T T T T T T T T
0,960 0,865 0,870 0,875 0,980 0,985 0990 0995 1,000
Longueur d'onds (Jm)

FIG. 4.13 — Spectres de PL des guides dopés avec différentesntaatoons d’ytterbium a
980 nm

I'ion Er3t, augmente ce qui entraine une augmentation de la lumineseégns3um.

Transfert & énergie
A
Ty — T
Eelaxzation non radiative

Tan

Excitation & 488 nm

Emission &1,53um

2 4
Forg = 4 Lo

Tha* Er

FIG. 4.14 — Schéma du transfert d’énergiede ™ a Er3*

4.3.2 Etude de la PL des guides codopés en fonction de la puisse d’ex-
citation

D’apres les spectres de luminescence des échantillonpésdlintensité de PL &, 53 um
est plus importante pour = 3. Pour cela, nous avons étudié la variation de I'intensitégree
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de la PL en fonction de la puissance d’excitatiotB& nm. Sur la figure 4.15, l'intensité de la
PL croit quand la puissance d’excitation augmentel(iflea 400 m V). Donc, nous pouvons dire
gue le nombre de photons émis est proportionnel aux nomlkeresrres actifs des ions erbium.
Sur la figure 4.16, l'intensité intégrée de PL augmente Ineé@ent avec la puissance. Ceci est
expliqué par le fait qu’il n’y a pas de transfert d’énergieldenatrice vers les ions erbium. Par
contre comme nous I'avons montré au-dessus, le transférydé™ a £r3+ existe toujours.

T=300K
4488 nm

Intensité cde PL (u, a)

T T T
1.48 1,52 1,568 1,60 1.64

Longueur d'onde (pm)

FIG. 4.15 — Etude de la PL en fonction de la puissance d’excitgimur un guide plan codopé
(T =3)

Le codopagelr3* /Y b3+ a donc été étudié afin d’augmenter I'efficacité de I'absompt
la longueur d’onde de pompe égal®&) nm, comme il a été démontré précédemment. L'ion
Yb*+ absorbe efficacement dans ce domaine spectral. Le déclia Bk A1, 53 um des ions
Er3* dans le guide d’onde codopé montre que la durée de vie augroensidérablement par
rapport a la durée de vie des ions Er dans un guide. Cette augtiom de la durée de vie des
ions Er en présence de I'Yb prouve I'existence d’'un trarisd&mnergie entre ces ions. En fait,
la durée de vie de I'accepteur augmente en présence du dogmeeffet, I'intensité des pics de
PL relatifs aux ions Er et leur durée de vie augmente considément quand I'ion Yb contribue
a I'émission. Par contre la durée de vie des ions Yb diminwadal, 53 um, la concentration
des ions Er actifs (sur le nivedus,») dans un guide codopé augmente par rapport a un guide
dopé car d’apres la relation et pour la méme puissance datan, les paramétres qui influent
sur 'augmentation dé/, sont la durée de vie et la section efficace d’excitation.
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Intensité intégrée de PL (u,a)
u

1 1 1 T 1 1 1 T 1
100 150 200 250 300 350 400
Puissance a 488 nm {(m\W)

FiG. 4.16 — Evolution de l'intensité intégrée de PL en fonctieralpuissance d’excitation pour
un guide plan codopé&{= 3)

4.4 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons montré qu’une oxydati#9zC pendant une heure suivie d’'un
recuit a1000°C' pendan® heures permet d’avoir la meilleure luminescence des idvig®r. Pour
ces traitements, nous avons remarqué que la luminescegoeeate avec la puissance d’excita-
tion, ce qui prouve que ces ions sont excités directemeralgsorption de I'énergie d’excitation.
En méme temps, cette augmentation de la luminescence @stduine réduction de la durée de
vie qui est expliquée par la présence de la luminescenceécakdge. Cependant, la concentration
des ions erbium actifs déterminée a partir de la puissancénmaée d’excitation de I'ordre de
0.07%.

Pour augmenter la quantité d’erbium active, nous avondétigdfet du codopage avec dif-
férentes concentrations d’'ytterbium. Cette étude a manteépour!’ = 3 nous avons une lumi-
nescence intense et par la suite, la concentration des ibinsreactifs a été augmentée par la
présence du transfert d’énergie de I'ytterbium vers I'erbi La connaissance de ces parameétres
(traitements thermiques, taux de codopage, et concearirdéis ions erbium actifs) nous permet
par la suite d’espérer obtenir un gain &3 um.



Chapitre 5

Caractérisation des guides d’'onde
amplificateurs

Aprés I'élaboration des guides d’onde plans et canaux,-cesgnt étudiés dans I'objectif
de réaliser un amplificateur optiquel 85 um. Nous avons étudié ces guides en observant les
champs proches des modes guidés et en mesurant les pertgessur ces structures apres les
traitements thermiques. Ces résultats seront discutéa paite.

Enfin, les mesures d’amplification optique en fonction deli@gance de la pompe, de la lon-
gueur d’onde du signal et de la longueur des guides sontmtéeseet les résultats sont discutés.

5.1 Observations en champ proche et mesures des pertes

5.1.1 Etude des guides plans
5.1.1.1 Etudes qualitatives de la propagation de la lumiére

Nous représentons sur la figure 5.1 (a) une image dans Finfge de la lumiére diffusée
a la surface d’'un guide plan non dopé apres les traitemeatmtgues. Cette image montre
que la propagation de la lumiére a I'intérieur du guide eshbgéne, le faisceau est faiblement
divergent. Dans certains cas, ce faisceau est formé paeplssrayons le long de I'axe de la
propagation. L'analyse@adimensions de la lumiere diffusée, présentée sur la figdig fontre
une décroissance exponentielle de l'intensité. Cetteoil¥sance exponentielle de I'intensité en
fonction de la distance le long de I'axe de la propagationregstésentée sur la figure 5.1c. Ce
méme comportement est observé sur les guides dopés, saafprgésence de résidu de dopants

94
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a la surface de I'échantillon crée des centres qui diffuderia lumiére de facon trés importante
a certains endroits de I'échantillon. Ce qui rend quelqoesdifficile I'exploitation des images
de la lumiere diffusée.

Mg 87 03 04 05 15 & a8
sglacarn ) o

(@) (b) (©

FiG. 5.1 — Image de la lumiéreia 55 um diffusée par la surface d’'un guide en silicium poreux
non dopé apres les traitements thermiques (a), Intensigldmiere diffusée par la surface vue

en2 dimensions (b) et Intensité de la lumiére diffusée par ldaseren fonction de la distance

de propagation (c)

Des observations en champ prochg, a5 um ont été effectuées a la sortie de guides non
dopés, dopés Erbium et codopés Erbium-Ytterbium apresifiésahts traitements thermiques.
Dans les trois cas, nous remarquons que le profil du champaatla des guides est quasiment
identique ; un exemple est présenté a la figure 5.2. Nouswadrseune continuité de zones d'in-
tensité élevée. Sur quelques guides, nous observons des dimtensité plus élevée séparées
par celles d’intensité plus faible. Dans ce cas, ces zonasties distinctes les unes des autres
et représentent un phénomeéne d’interférence de la lumiepapgée dans les guides (figure 5.2
a). Le méme phénomene a été observé sur de guides planstanxcliguides [95]. Sur la figure
5.2 ¢ nous représentons la lumiere se propageant le longxkevertical.

Les modes guidés pouvant exister dans chaque cas sonediettliés au contraste d’indice
et a I'épaisseur de la couche guidante. Le nombre de modesdamuides peut étre calculé [96]
a partir des couples d’indices aprés anodisation, dopagaigments thermiques en supposant
que la couche de confinement est infinie et en résolvant ltéaqude dispersion.

Nous représentons dans le tableau 5.1, les résultats abpeou des guides en silicium poreux
oxydé selon I'axe transversal de la couche guidante pouepaéeseur d8 pm a 980 nm et
1,55 um. Ce calcul montre que les guides sont toujours multimodefigque soit la longueur
d’onde, avec moins de modes &5 pm qu’'a980 nm (annexe2).

Par ailleurs, les observations en champs proche des modgédsgen sortie des guides a
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FIG. 5.2 — Observations en champ proche de la lumiere transmiserée d’'un guide plan dopé
apres traitements thermiques : vug dimensions (a) ; Profils d’intensité suivant I'axe horiznt
(b) et selon I'axe vertical (c) &, 55 um pour un guide plan dopé erbium aprés les traitements
thermiques (unité des axes en nombre de pixel)

| | 980 nim | 1,55 pm |

Aprés anodisation 5 3
Apres dopage 5 3
Apres les traitements thermiques 3 2

TAB. 5.1 — Nombre de modes calculés pour une épaissesiyae pour deux longueurs d'onde
(980 nm et1, 55 um) d’un guide plan en silicium poreux aprés anodisation, depet les traite-

ments thermiques

1,55 pm permettent de déterminer de fagon expérimentale le nombmaates. Le profil du
champ proche suivant I'épaisseur de la couche guidante ymoguide dopé apres les traitements
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thermiques, est représenté a la figure 5.2 b. Ce profil présenseul pic qui correspond au mode
fondamental dont le diamétré [c?) est d’environ3, 5 um. Nous avons vu que le résultat des
calculs montre, dans la direction verticale, que le nomlerenddes guidés qui peuvent exister
est égal & dans ces conditions. Dans la mesure ou I'injection de luenést symétrique par
rapport au plan de la couche, la majorité de la lumiere vac&tnplée dans le mode fondamental.
D’ou, nous pouvons dire qu'd, 55 um, ces guides sont monomodes suivant I'épaisseur de la
couche guidante (direction de confinement). En méme tempsrtéore de modes calculés est
plus élevé dans les guides avant les traitements thermicprele contraste d’indice est plus
important.

5.1.1.2 Etude des pertes optiques

Apres avoir déterminé le profil du champ en sortie du guideogrietion des axes horizontal
et vertical, nous allons maintenant présenter et discasepértes optiques pour les guides plans
en silicium poreux, dopés erbium et codopés erbium-ytienapres les traitements thermiques.
Comme nous 'avons déja expliqué au chapltres pertes optiques sont déterminées par analyse
de la lumiere diffusée a la surface des guides.

D’abord, nous allons présenter les pertes dans le cas déesgnon dopés et dopés erbium
apres les traitements thermiques. Les résultats sontrggssdans le tableau 5.2. Apres les trai-
tements thermiques, la propagation de la lumiere dans lieegudopés est observée quelle que
soit la longueur d’'onde. Nous rappelons que ces résultatsdas valeurs moyennes obtenues a
partir d’'un grand nombre d’échantillons et de mesures.

| | Guide non dopé Guide dopé|

Pertes &80 nm (dB/cm) 1,0+0,3 1,2 40,6
Pertes a, 55 um (dB/cm) 0,7+0,3 1,1+40,3

TAB. 5.2 — Mesures des pertes optiques en fonction de la longli@ude pour les guides plans
en silicium poreux non dopés et dopés erbium, aprés lestnaitts thermiques

Les pertes optiques mesurées$, a5 um sont de I'ordre dé), 7 dB/cm et elles augmentent
légérement aprés le dopage. La méme tendance est obse¥8éeae. En méme temps, nous
pouvons constater que ces pertes optiques sont lIégéretnsrfajbles al, 55 um. Les valeurs
de pertes pour les guides non dopés sont du méme ordre deegrane les valeurs publiées par
P. Pirasteh et al [31]. Par ailleurs, les pertes pour lesgguitbpés erbium sont de 'ordre tlel
dB/cm. Cette valeur est plus faible que celle publiée par BluBani et al [40] dans le cas de
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guides en silicium poreux dopés erbium réalisés a partir de 8/peN* et qui est de I'ordre de
7 dB/cm.

Pour interpréter ces résultats expérimentaux, nous avoalys® les pertes optiques notees
dans ces guides qui peuvent étre attribuées en génénataressus qui s'écrivent selon I'equa-
tion :

Q= Qgps + Qpgd + Qyol + Qi (51)

ol a5 Sont les pertes par absorption a une longueur d’onde domngesont les pertes
dues aux modes a fuite,,,; sont les pertes par diffusion de volumengtsont les pertes dues a
la rugosité des interfaces.

Dans notre cas, I'épaisseur de la couche de confinementfésasument élevée pour que les
pertes dues aux modes a fuites soient négligeables (ded’dell0—* dB/cm) [97]. En plus,
aprés les traitements thermiques, I'absorption du silicporeux oxydé est négligeable [98].
Donc, les pertes peuvent étre attribuées a la diffusion eneet a celle de surface. Les pertes
de diffusion de volume sont causées par les fluctuations denlstante diélectrique dans le ma-
tériau. Selon l'origine de ces fluctuations, la diffusion gu résulte est de type Brillouin, Raman
ou Rayleigh. Concernant la diffusion de surface, elle agip@lement pour origine des défauts
aléatoires sous forme d'irrégularités qui forment la rutgos

Pour les guides en silicium poreux oxydél &5 um, les pertes de diffusion de volume
sont négligeables [99]. Donc nous pouvons dire que les pddas les guides non dopés sont
dues principalement a la rugosité qui est prépondérantgldafiarouge. Pour les guides dopés,
'augmentation des pertes par rapport aux guides non dagéhkie d’'une part a 'augmentation
de la rugosité a l'interface air/couche poreuse créée pardaence d’erbium a la surface et
d’autre part a I'absorption de I'erbiumia 55 pm.

Dans le cas des guides plans codopés erbium-ytterbium avous étudié les pertes en fonction
du rapport des concentratiofis = % La mesure des pertes optiquedsd nm n’a pas pu
étre effectuée du fait de la tres forte absorption de I'ffitem a cette longueur d’'onde. En effet,
I'ytterbium présente une section efficace d’absorptios tnéportante 80 nm qui S’ajoute a
celle de 'erbium, ce qui a pour conséquence une atténuadiaie de la lumiere sur une tres
courte distance de propagation. L'analyse de la lumiéfeshe sur une telle distance ne peut

donc pas étre quantifiee de facon fiable. Par contre, la padipaigde la lumiére &, 55 um
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est observée dans cette structure. Les résultats des mesmereportés dans le tableau 5.3.
Les pertes optiques pour ldsrapports de codopad€é sont comparables et sont Iégerement
supérieures a celles obtenues pour les guides dopés ef@aita.augmentation est probablement
liée a une augmentation de la rugosité de la surface d’urteeparl’absorption de I'erbium a
cette longueur d’onde qui est accentuée par la présencgttilbium d’autre part [94].

T = XU | pertes (dB/cm) &, 55 um

Er]

1,7£0,5
1,9+£0,7
2.1 40,8
1,910.8

YW N =

TAB. 5.3 — Pertes optiques mesuréek a5 um en fonction du rapport de codopage, apres les
traitements thermiques

A partir de la relation qui relie les pertes liées a I'absmmptde I'erbium a la section efficace
d’absorption &z, (cm?) = o4,NT), nous allons calculer la section efficace d’absorptior].[94
Dans le cas du guide codopé pdue= 3, nous pouvons déterminer I'absorption des ions erbium a
1,55 um en soustrayant les pertes a la longueur d’ond&6 ;zm ou les pertes d’absorption pour
I'erbium sont négligeables mais et en tenant compte desgpropre de guide lui méme plus
les pertes de rugosité supplémentaires créées par la pedeitierbium. Ces perteslabs6 um
sont de I'ordre dd dB/cm.

Orag,.(em~1)=(pertes des guides codopék a5 um - pertes des guides codopék a86 pim) x
L?OIO =0,23em™1,
avec un facteur de confinemeht= 0,5 [94] et N la concentration des ions erbium égale a
2,7.10%* em~3. La valeur de la section efficace trouvée est égalegra-1.1072t em? a1, 55 um,

cette valeur est plus faible que celle de I'erbium dansil@, (4 4+ 2.10~2'¢m?) [100].

5.1.2 Etude des guides canaux

Comme nous avons procédé dans le cas des guides plans,lnosgaldier en champ proche
les modes guidés et les pertes optiques pour les guidesxcanagilicium poreux non dopeés,
dopés et codopés apres les différents traitements theesiqu
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5.1.2.1 Etude qualitative de la propagation de la lumiére das les guides d’onde canaux

Cette partie est consacrée aux observations en champ pdeshmodes guidés a la sortie
des guides canaux dopés erbium et codopés erbium-ytterbimmlusieurs motifs de méme
largeur. Les guides canaux dopés et codopés ont été c@sastar, 55 pum, apres les traitements
thermiques. La figure 5.3 présente un exemple d’observédite sur un guide dopé ayant une
ouverture des0 pm. Nous présentons la distribution2adimensions de l'intensité lumineuse
ainsi que les profils d’intensité suivant I'épaisseur (asertical) et la largeur (I'axe horizontal)
du guide correspondant au maximum d’intensité. Nous ne nguoas pas de changement sur
les observations en champ proche des modes guidés pouiides giopés et codopés.

Axe horizontal ~, - Axevertical

[}
T

=]
——
e

Puissance (u.a.)
Puissance (u.a.)

[=]
e
S

st =

&
-

o

L L . s . s
5 10 15 a0 25 n a5 an _1:5 0 ] Lo} 15 20 25 30 38 40 45

Déplacement horizontal {pixel} Déplacement vertical {pixel)

b) (c)

FiG. 5.3 — Observations en champ proche d’'un guide dopé Er apsésditements thermiques
d’ouverture50 um : vue & dimensions (a) ; Profils d’'intensité selon I'axe horizorftglet selon
I'axe vertical (c) (unité des axes en nombre de pixel)

Sur la figure 5.3, nous représentons le champ proche en dantigyuide d’ouvertur&0 pm.
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Sur la figure 5.3 a, nous remarquons la présence de zonesteg iftiensités qui correspondent
aux différents modes qui se propagent dans les guides. & gartes observations, nous avons
déterminé la zone de propagation suivant I'épaisseur dedahe (axe vertical) sur la figure 5.3
c. La dimension de cette région, mesurék/é&’, est de I'ordre det, 8 um pour une ouverture
égale &0 pm. D’autre part sur la figure 5.3 b, nous observdameaximums d’intensité suivant
la largeur qui correspondentiamodes guidés, qui illustrent bien le caractere multimodalsde
guide.

Pour les guides de plus petites ouverturds 8, 6 et 4 um), la distribution de l'intensité
observée en champ proche est similaire a celle représemtéefigure 5.4 qui correspond a un
guide d'ouvertures pm.

La forme est elliptique avec un seul maximum d’intensitéoS€axe vertical, la dimension a
1/e? est égale &, 82 um. Le guide est considéré monomode. Suivant I'axe vertiaalimension
pour toutes les ouvertures reste constante. Suivant I'axizdntal, la région de propagation
est réduite par rapport a celle du guide d’ouverturesde.m. Cette réduction est associée a
la diminution des ouvertures des guides qui explique lagmmés d’'un seul mode. Le méme
comportement est observé sur les guides codopés dans leduections transversales a la
propagation de la lumiére.

5.1.2.2 Etude des pertes optiques

Comme pour les guides plans, nous avons déterminé les petiqaes dans le cas des guides
canaux non dopés, dopés erbium et codopés erbium-yttedgiues les traitements thermiques
et pour différentes ouvertures(|, 10, 8, 6 et4 um). De la méme facon, les mesures ont été
effectuées plusieurs fois et pour différents guides paaselds mémes dimensions. Nous re-
portons dans le tableau 5.4 les valeurs des pertes pour d#essgranaux non dopés apres les
traitements thermiques (pré-oxydatioB@°C puis une oxydation &00°C' et un recuit de dif-
fusion a1000°C) et pour les deux longueurs d’on@80 nm et 1,55 um. D’'aprés ce tableau,
nous constatons que les pertes sont comparables pour tessgle largeurs comprises entret
10 pm.

Dans le cas de ces guides canaux, la formation localiséelidieirsi poreux induit dans
I'épaisseur de la couche guidante un gradient de porosdérat un gradient d’indice. Ce gra-
diant entraine un déplacement de la zone de propagatiotiméesface couche guidante /couche
de confinement, ce déplacement est conforme avec I'augtimntie la dimension de zone de
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FIG. 5.4 — Propagation de la lumiere a la sortie d’un guide deelarg um (a), vue & dimen-
sions de la propagation de la lumiere a la sortie de ce guide(bfil d’'intensité suivant I'axe
horizontal (c) et selon I'axe vertical (d) (unité des axesmembre de pixel)

propagation par les observations en champ proche seloa Vestical [101]. La principale ori-
gine des pertes est la rugosité d’interface entre la coualdagte et celle de confinement. De
plus, les irrégularités (ondulations) des bords du guidesdyénéralement a la photolithographie
rajoutent des pertes supplémentaires. Donc, la rugosité léa guides canaux est plus impor-
tante et par conséquent la contribution des pertes parsihfiude surface serait plus élevée que
dans le cas des guides plans.

Nous avons élaboré des guides canaux en silicium porewsdap&im dans les conditions
présentées dans le chapifrd_es mesures des pertes optiques sont données dans leitatiea
En comparant ces valeurs a celles obtenues pour des guidekpés, nous constatons qu’elles
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| Largeur de guidey(m) | 980 nm (£0,9 dB/cm) | 1,55 um (+0,9 dB/cm) |

4 2,0 3,0
6 2,3 2,6
8 2,3 2,4
10 3,5 2,0

TAB. 5.4 — Pertes mesurée®8&) nm et 1,55 um pour des guides canaux non dopeés apres les
traitements thermiques

augmentent apres le dopage quelle que soit la largeur de galiors qu’elles sont plus faibles
dans les guides de largeur importanié (tm). En effet, les pertes augmentent 2let dB/cm
pour un guide de large um a5 dB/cm aprés dopage etlass um. L'étude que nous avons
menée sur les guides canaux est comparable a celle sur tesguians. L'augmentation est donc
due a I'absorption de I'erbium a cette longueur d’'onde et@ertes de diffusion de surface dues
a la rugosité créée par I'erbium a la surface. Ces valeursedegsont plus faibles que celles
obtenues dans des guides rubans en nanocristalites deé& Bdgum pour lesquels les auteurs
ont mesuré des pertes supérieurgsdB/cm al, 53 um pour des guides de largeurs similaires
égales & pm [94].

| Largeur de guidey(m) | 980 nm (£1,2 dB/cm) | 1,55 m (£0,9 dB/cm) |

4 4,4 4,0
6 4,2 50
8 4,2 5,0
10 3,2 5,0

TAB. 5.5 — Pertes mesurées a 980 nr,&b pm pour des guides canaux dopés erbium apres les
traitements thermiques en fonction de la largeur des ourest

Enfin, pour étudier les pertes optiques dans les guides ésdapus avons réalisé des guides
canaux codopés erbium-ytterbium avec un rappaite concentration égal® Les pertes mesu-
rées al, 55 pm dans ces guides codopés sont comparables a celles dangles dppés erbium
(tableau 5.6). Par contred®0 nm, la lumiere est complétement atténuée a cause de la section
efficace d’absorption importante de I'ytterbium a cettegoeur d’'onde ; ce qui rend donc les
mesures impossibles dans le cas des guides codopés.

En tenant compte des pertes mesurées dans le cas d’'un guedt@uvertures pm qui
sont de I'ordre de, 4 dB/cm apres codopagelass pm et de I'ordre de, 8 dB/cm al, 586 um,
nous pouvons déterminer la section efficace d’absorptiomee dans le cas des guides plans.
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| Ouvertures m) | 1,55 um (+1 dB/cm) |

6 5,1
8 4,4
10 5,0
50 4,0

TAB. 5.6 — Pertes mesuréed &5 um pour des guides canaux codopés ¥ apres les traite-
ments thermiques en fonction de la largeur des guides

Pour une concentration des ions Er égate1d* ¢m 3 et un facteur de confinemeht= 0, 55
[94], la valeur der,,, ~ 3,3+ 1.1072 em? a1, 55 um.

Cette valeur de section efficace d’absorption trouvée damsi$ d’'un guide canal est plus
importante que celle des guides plans codoffés: (3) due notamment au meilleur confinement
entre la pompe 880 nm et la distribution des ions erbium dans le guide. La valeur geest du
méme ordre de grandeur que dans le cas des guides ruban etuséeurs de Si dopés Er pour
lesquelsr,,, ~ 5 £ 2.1072! em? [94] ainsi que dans le cas des guides en verre phosphaté dopés
Er olio,, est de l'ordre d&, 4.1072! em? a1, 53 um [65].

5.2 Mesures de gain interne dans les guides codopés erbium-
ytterbium

En général, le gain dépend de deux types de parameétres régagtaes spectroscopiques ca-
ractéristiques de la matrice et les parametres géomésriguiedépendent du guide et du procédé
de fabrication.

— Les paramétres spectroscopiques : I'amplification estaduphénomeéne d’émission sti-
mulée pour lequel la section efficace d’émissiQp a 1,53 um doit étre la plus grande
possible. La durée de vie du niveau amplificateupue également un role tres important
car elle quantifie la capacité de stockage de I'énergie dansiweau. De plus, le phé-
nomeéne d’absorption,, doit étre maximal a la longueur d’'onde de pomp&ga nm).
Enfin, les fortes concentrations en ion erbium utiliséesa@mént des phénomenes de trans-
fert d’énergie (up conversion. . .) qui font diminuer la deide vie du niveau amplificateur
et donc le gain.

— Les paramétres géométriques : le gain dépend fortemeumictieur de recouvrement entre
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les deux faisceaux, signal et pompe, et la distribution dies erbium dans la matrice.ll est
alors nécessaire d'utiliser des guides d’onde tres confidéplus, la longueur des guides
[ joue un rdle tres important et peut avoir deux effets cordggai D’une part il est néces-
saire d'utiliser des guides suffisamment longs pour absafhieacement la puissance de
la pompe. D’autre part, si la longueur est trop grande, €nsion de population n’est plus
réalisée sur la derniére portion du guide et le gain dimiruessi, I'utilisation de guides
courts minimise les pertes globales de propagation quititoast le principal handicap
pour le gain.

Cette partie de notre travail est consacrée a I'étude deplifination dans les guides plans
et canaux. Les résultats portent essentiellement sur idegplans codopés erbium-ytterbium
pour différents rapport de codopageainsi que sur des guides canaux codopés avec un rapport
T égal a3.

5.2.1 Mesures de gain dans le cas des guides plans
5.2.1.1 Mesures dé&/,,,,r; en fonction de la puissance de la pompe

Dans la pratique, I'amplification optique dans des matrittggees par des ions de terres rares,
tels que I'Er, est obtenue en utilisant un pompage optiq&aum. Bien que la concentration
en ionsEr3* est relativement élevée dans le cas des guides plans ouxcamailicium poreux
dopés erbium, nous n'avons pas pu mesurer un gain du fantedteEment de la tres faible sec-
tion efficace d’absorption de I'Erbium @80 nm [102, 30]. Laugmentation considérable de la
luminescence observée dans les guides codopés erbiutitytbe(chapitre4) peut remédier a
cela et permet d’espérer la mesure d’un gain. Nous avongdridain on/off en fonction de la
puissance de la pompe pour différents rappdrtse codopagel( =1, 2, 3 et5).

Lorsque la puissance de la pompe est relativement faibléédaxcitation des ions erbium
conduit a 'émission spontanée. Au-dela d’'une certainewatle la puissance de pompe dépen-
dant principalement de la concentration des ions erbiuimydision de population peut avoir
lieu conduisant a I'émission stimulée. Comme il a été délanits le chapitr@, la détermination
du gain est effectuée en comparant I'intensité du rayonnemke 53 pm mesurée a la sortie du
guide avec et sans pompe. Dans le cas des guides étudiéstiidution de I'émission spon-
tanée amplifiée (ESA) au signal mesuré est négligeable psyrlissances de pompe utilisées.
Les courbes d’évolution du Gailx(,,,,¢;) en fonction de la puissance de la pompe et pour les
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différents rapports de codopa@esont données a la figure 5.5. La puissance de la pompe et celle
du signal, fixée 400 uIV, sont mesurées a la sortie de la fibre d’injection. Toutesrlesures

ont été réalisées de sorte que les conditions d’injectieensdes mémes pour tous les guides
étudiés. De plus, ces mesures ont été effectuées en phusiediroits pour s’assurer de leur re-
productibilité.

D’aprés la figure 5.5, nous constatons clairement un effetagport7 du codopage. On
observe que le gain augmente quardroit pour atteindre un maximum poiir= 3 puis diminue
drastiguement pouf = 5. Ce comportement du gain en fonctiondest d’autant plus évident
que la puissance de la pompe est élevée. Ces résultats saot@d avec les spectres de PL
obtenus pour ces guides codopés (chapitre 4).

PourT = 1 ou2 le gain augmente progressivement en fonction de la puissipompe sans
atteindre la saturation ce qui pourrait étre attribué ablédiransfert d’énergie des ions ytterbium
vers les ions erbium. En revanche, pdur= 3 nous constatons une augmentation rapide du
gain a partir d’'une puissance de 'ordre 2fem V. Dans ce cas, la concentration élevée en ions
ytterbium et leur forte section efficace d’absorptioA8 nm entrainent un meilleur transfert
d’énergie, contrairement aux cas précédents (les mémdarteas sont observées sur les spectres
de PL de ces guides codopés (chapijret donc une augmentation du gain.

Enfin, pourT = 5, I'évolution du gain est similaire a celle observée péue 1 et2 mais
avec de plus faibles valeurs ; ceci malgré une augmentaéida doncentration des ions Yh. Ce
comportement peut étre expliqué d’'une part par l'inteacentre des ions ytterbium voisins et
d’autre part par la présence d’'un phénoméne de transferedjé inverse de I'Er vers I'Yb. Ces
deux effets contribueraient & la réduction de I'émissigmskee due a la désexcitation des ions
Er. Par ailleurs, poul’ = 5 nous avons observé une diminution importante de la PL5a um
(chapitred).

Pour des puissances de pompe €élevées) (n11), le gain augmente d’autant plus que le trans-
fert devient de plus en plus efficace et par conséquent laecration des ions erbium actifs
augmente. Un gain on/off maximum @ed +1 dB/cm est atteint pouf = 3 a une puissance de
pompe égale @& mW

En tenant compte des pertes pour le guide codopé qui sonbakd de2, 1 dB/cm pour
T = 3, nous pouvons déterminer le gain interne a partir de laicglauivante :

Ginterne(dB.cm™) = Gon/off(dB.cm_l) — Gertes intr(dB.cm™) (5.2)
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Ainsi pour le taux optimal de codopage éga,de gain interne obtenu est de I'ordre 8
dB/cm. Pour déterminer le gain net, il faut connaitre ptient les pertes par couplage qui sont
trés difficiles a quantifier a cause du caractére multimodalglides.

{dBfcm)
|

anfoff

Gain

an

Puissance de la pompe a 980 nm (mW)

FiG. 5.5 — Evolution du7,, ;s en fonction de la puissance de pompe pour différents rapport
de codopage. La puissance du signal est égale all

5.2.1.2 Etude duG.,,/0f¢ €n fonction de la longueur d’onde du signal

Afin d’étudier la platitude de la bande de gain, nous avonerdené le spectre d€,, .y
dans lagamme, 48 a1, 58 um. Les résultats sont reportés a la figure 5.6, et ont été ob{mour
deux puissances de pompe égalés @t 70 mIV et pour un rapport de codopage égal. &es
spectres montrent que (&,, .5y €st maximal a la longueur d’onde53 jum qui correspond au
maximum d’émission de I'erbium et diminue autourldé3 um ce qui pose des problémes pour
des applications WDM (Wavelength-Division Multiplexingdntrairement a d’autres matrices
comme les verres fluorés qui donnent une meilleure platidedgain & cause de leur composition
chimique [103].
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FIG. 5.6 — Evolution duZ,, ,¢; en fonction de la longueur d’'onde du signal, pour deux puis-

sances de pompe égales&et 70 mIV pour un rapport de codopage = 3; la puissance du
signal est égale 80 W

5.2.1.3 Etude del,,, 05 €n fonction de la longueur du guide pour un rapport?T’ = 3

Dans cette partie, nous avons étudié la variatiorGde ;s a 1,53 pm en fonction de la
longueur du guide dans le cas d’un guide codopé @vec3 (figure 5.7) qui présente un meilleur
gain. Nous supposons que le clivage est pratiguement glengiour les différents guides et que
les conditions d’injection sont les mémes pour les diffesdangueur guides. La puissance du
signal al, 53 pm est égale d00 pWW. Nous remarquons que (&, ., varie faiblement avec
la longueur des guides car les longueurs utilisées sonhpeoet ne permettent pas d’avoir une
variation nette. Aussi pour les fortes puissances de la pahpn tenant compte des incertitudes,
les valeurs des gains sont comparables. La valeur de gaigguide de longuelr, 5 cm est de
'ordre de7,7 + 0,9 dB/cm alors que pour le guide de longuéu2 c¢m le gain est de I'ordre de
6 £+ 1,1 dB/cm. Ainsi, pour des guides de longueurs proches, lesikgablie gain sont similaires
compte tenu des approximations de mesure comme nous pesunaas y attendre.
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FIG. 5.7 — Evolution du,,, . €n fonction de la longueur du guide coddpé- 3, la puissance
du signal est égale B0 WV

5.2.2 Mesures de Gain dans le cas des guides canaux
5.2.2.1 Mesures dé&/,,/,¢; en fonction de la puissance de la pompe

Concernant les guides canaux, nous avons travaillé sundeéssggcodopés avelc = 3, puis-
gu’avec ce taux de codopage nous avons montré qu'il y a ureuneiransfert d’énergie dans
le cas des guides plans. Nous avons en effet observé unduorieescence a, 53 pm ainsi
qu’'un meilleurG,, ¢ avec ce type de guide. Sur la figure 5.8, nous représentorduiéon de
Gonsory €n fonction de la puissance de pompe pour deux guides camalaxgiuré et 8 pm.
Nous supposons que les conditions d’injection de la pomple stgnal dans les guides étudiés
sont conservées avec une puissance de signal égaleld durant notre étude. Signalons, que
cette faible valeur de puissance de signal par rapport & aélisée dans le cas de guides plans
est due & un meilleur confinement de la lumiére pour les guideaux.

Nous remarquons que [&,,,,;r augmente en fonction de la puissance de pompe pour les
deux largeurs de guides et leurs valeurs de gain se rejdigaesles fortes puissances de pompe.
Selon les mesures EDX, la concentration des ions erbiumldardeux guides est proche. Ces
deux guides présentent la méme longueur et pratiquemenémaentoncentration d’erbium et
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d’ytterbium, cependant, ils ne présentent pas les mémésspaar couplage ni le méme taux de
recouvrement entre le signal et la pompe qui se propageatdisiribution des ions erbium et
ytterbium. Des’,,, /¢ de I'ordre de7, 35 et7 £ 1 dB/cm sont obtenus respectivement pour les
guides de largeus et6 um pour une puissance de pompe égare a1V .

En tenant compte des pertes dans ces guides qui sont duasied fabsorption de I'erbium
al,53 um, nous avons calculé le gain interne dans ces guides. Landlegain interne est de
I'ordre de2,3 dB/cm pour le guide de largedrum et de I'ordre de2 dB/cm pour le guide de
largeur6 pum. Ces valeurs de gain interne sont faibles par rapport a ddsgan verre phosphaté
codopés erbium-ytterbium pour lesquels le gain interns@sérieur a6, 5 dB/cm [63]. Cette
valeur s’explique par la concentration importante d’enbiqui est de I'ordre d&6.10%* ¢m =3
ainsi que par sa longueur qui est de I'ordredden et par ces faibles pertes qui sont de I'ordre
de de0, 1 dB/cm. Cependant, nos valeurs de gain interne sont enceamégs par rapport a des
guides en nanocristallites de silicium dopé erbium dontdérite est similaire a celle du silicium
poreux ou les auteurs ont mesuré un gain interng, dé dB [66].

5 —m— 65 um
—&#— 5 pum

omﬁ(dB;’om)
m
1

Gain

T T T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 a0 60 70 1]

Fuissance de la pompe a 980 nm (my)

FIG. 5.8 — Evolution du gain on/off en fonction de la puissanc@a@pe pour T3, pour deux
largeurs différentes égalesa:m et8 um, la puissance du signal est égaledan |V
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5.2.2.2 Etude de gain on/off en fonction de la longueur d’orelde signal

Nous avons étudié par la suite la variation@y),,s; pour un guide canal de large8im
en fonction de la longueur d’onde du signal (Figure 5.9).¢tte figure, l&7,,, /sy maximal est
centré al, 53 um, alors qu'’il diminue pour les autres longueurs d’onde. Liarfe générale du
spectre est pratiquement la méme que celui des guides ldopés.

[Ppompe = 70 mW/

{dBfcm)

onfoff
u
|
]
W
J

Zain

7
p—
//

. | . ; . .
1,48 1,50 1,62 1,54 1,56 1,58 1,60
Longueur d'onde (um)

FIG. 5.9 — Evolution du Gain on/off en fonction de la longueurrdde du signal pour un guide

canal codopé (T3et largeur égale & um), pour une puissance de pompe égalé® anll/, la
puissance due signal est égalan |/

5.2.2.3 Etude del,, 055 €n fonction de la longueur de guide poufl” = 3

Nous avons étudie I'effet de la longueur sur I'évolution@y, ;s dans le cas d’'un guide
canal de largeur d& pum avec un rapport de codopage égal.&Lette étude est présentée sur
la figure 5.10. Nous remarquons comme dans le cas des guales (plour/’ = 3) et en tenant
compte des incertitudes, &,,/,s; est pratiquement le méme pour les trois longueurs. Leffet
de la longueur du guide est peu significatif du fait des valeler longueur trés proches. Proba-
blement, si les pertes avaient été plus faibles que celles\qus avons actuellement, I'étude de
I'effet de la longueur sur le gain serait été significativeipdes longueurs tres différentes.



CHAPITRE 5. CARACTERISATION DES GUIDES D’'ONDE AMPLIFICATBRS 112
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FiG. 5.10 — Evolution du Gain on/off en fonction de la longuewrdguide canal codopé&'(= 3
et largeur égale & um), la puissance du signal est égaldan 1V

5.3 Conclusion

Dans ce chapitre, les observations en champ proche ontaditgees pour étudier le caractere
modal suivant les différentes largeurs de guides. Tousuateg étudiés sont monomodes selon
I'axe transversal ; par contre ce caractere monomode esecad selon la direction horizontale
uniquement pour les ouvertures d@m.

Les pertes mesuréed gb5 um sur les guides plans sont de I'ordre@é dB/cm pour les guides
non dopés et de I'ordre de 1 dB/cm aprés dopage et les traitements thermiques. Lespkates
les guides non dopés sont principalement dues a la rugastinterfaces (diffusion de surface)
alors que pour les guides dopés et codopés il faut tenir congs pertes supplémentaires dues
a I'absorption des ions erbium et ytterbium qui font croifxesection efficace d’absorption et
d’émission. La section efficace d’absorption a été détemitans le cas des guides codopés,

elle est de I'ordrel, 7 4+ 1.107%! em? a1, 55um ce qui a été interprété par la présence de I'ytter-
bium comme élément sensibilisateur.

Des mesures de gain ont été réalisées sur des guides plaasagixccodopés Er-Yb a la
longueur d’'onde égale & 55 um. Un gain interne dé,8 dB/cm a été obtenu a la longueur
d’onde del, 53 pm pour une puissance de pompedem IV a980 nm dans le cas des guides
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plans " = 3). Un gain interne est obtenu sur des guides canaux de I'atelte 3 dB/cm et
2,9 dB/cm respectivement sur des guides canaux de largeet8 pm pour une puissance de
pompe égale &0 mWV. Ces valeurs dé&r,, ¢ sont dues aux importantes valeurs de la section
efficace d’absorption qui est estimég.a+1.10~2! ecm? dans le cas d’un guide canal d’ouverture
8 um. La différence de gain interne entre les guides plans etwapat due au fait que les
pertes de couplage ne sont pas prises en compte. Par ailbesrpertes de couplage dans le
cas des guides plans sont plus importantes mais malheurensdifficilement estimables. Ces
résultats d’amplification sur ces guides plans et canauxiieiusy poreux codopés sont inédits
et promotteurs dans le domaine des guides en silicium poreux



Conclusion et perspectives

L'objectif de ce travail a été de réaliser un amplificateutigquee a1, 55 um a courte distance
a partir de guides d’onde en silicium poreux dopés avec desterres rares. Au cours de cette
étude, des guides d’onde plans et canaux ont été élaboresigpés aux ions Erbium par la
méthode électrochimique. Ils ont ensuite subi des traitesthermiques permettant la diffusion
et l'activation optique de ces ions. Des guides codopés deedons erbium et ytterbium ont
€galement été réalisés afin d’augmenter la luminescencerdaim a1, 55 um.

Les différents guides élaborés ont été caractérisés tame slan de leur structure (micro-
structure, homogénéité de dopage...) que sur le plan de peapriétés optiques (indice de ré-
fraction, photoluminescence, mesure des pertes, ampioiga

Grace a des observations microscopiques (MEB) couplées arddyses EDX, nous avons
déterminé les profils des concentrations d’erbium ou ceaxbilim-ytterbium pour les deux
types de guides (plans ou canaux). Ces résultats ont mon&daqdistribution de ces ions
terres rares est homogene dans la couche guidante avecnoent@ation comprise enti@'® et
10*°cm ™3 qui correspond aux concentrations visées permettant ehatamplification. Nous
avons donc mis en évidence que la méthode électrochimiqueeptait de doper de maniére ef-
ficace des guides en silicium poreux avec des concentragtats’zement importantes en erbium
et/ou ytterbium a cause de la grande surface spécifique derimat

L'indice de réfraction des couches poreuses (couche gtéddrtouche de confinement) for-
mant ces guides a été étudié juste aprées élaboration, dopampelopage et aprés les traitements
thermiques. Apres dopage et les traitements thermiquesrt d’indice entre la couche guidante
et celle de confinement est de I'ordrg)3 ce qui permet un meilleur confinement de la lumiére.
La caractérisation par photoluminescence des guides anidandes conditions de traitement
thermique a permis de montrer qu’une oxydatidgi)@ C' pendant une heure so@s suivie d’'un
recuit a1000°C' sousN, pendant2 heures permet d’avoir une meilleure luminescence des ions
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erbium. De plus, pour ces conditions de traitements tharesgnous avons remarqué que la
luminescence augmente avec la puissance d’excitationigerguve que les ions erbium sont
excités directement par absorption de I'énergie d’excitat 488 nm. En méme temps, cette
augmentation de la luminescence est suivie d’'une rédudgoia durée de vie que nous avons
attribuée principalement a la présence de la luminescermgécative. A partir de cette étude,
nous avons pu estimer la concentration des ions erbiunsagtif est de I'ordre dé, 07 %.
Cette concentration est relativement faible par rapporaattes matrices a cause de I'absence
de transfert d’énergie de la matrice poreuse vers les idnarar

Pour augmenter la quantité d’erbium active, nous avonsétiatfet du codopage avec des
ions ytterbium sur la luminescence pour différents rappdé concentratioril{ = % ) dans le
cas des guides plans. Cette étude a montré que,Jpeus, la luminescence est maximale et par
la suite la concentration des ions erbium actifs a été autaagrace au transfert d’énergie de
I'ytterbium vers I'erbium.

Des mesures des pertes optiques ont été effectuées surides glans et canaux dopés et
codopés par la méthode de diffusion. Les pertes sont de€atd0, 7 dB/cm al, 55 pum pour
les guides plans non dopés et de I'ordreldé dB/cm apreés dopage et traitements thermiques.
L'augmentation des pertes mesurées est principalemena taieliffusion de la surface rendue
plus rugueuse par la présence de I'erbium, et & son absoriens le cas des guides codopés,
les pertes sont comparables pour les différents rapport®deentration mais sont [égérement
supérieures a celles mesurées dans les guides dopés efbipantir du coefficient d’absorp-
tion de I'erbium déterminé dans le cas des guides codopés,amns estimé la section efficace
d’absorption al, 55 um qui est de I'ordre d&, 3 & 1.10~2'em? pour un guide canal d’ouverture
de8 um.

Des mesures de gain effectuées sur des guides plans et cathpés erbium-ytterbium ont
été étudiées &, 53 um en fonction de la puissance de la pompgianm et de la longueur des
guides. Un gain interne maximal de I'ordre de8 dB/cm a été obtenu a la longueur d’'onde
de 1,53 pm pour une puissance de pompedemV a980 nm dans le cas des guides plans
(T = 3). Alors qu’un gain interne est obtenu sur des guides canauboddre de2,3 dB/cm
et2,95 dB/cm respectivement sur des guides de largeurmn et8 um pour une puissance de
pompe égale & mWW. Ces gains internes que nous avons obtenu sur des guidésiemspo-
reux sont inédits a notre connaissance et tres prometteurd’amplification a courte distance.
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Afin d’améliorer le gain interne, une solution serait de ig&l des guides codopés erbium
- ytterbium en silicium poreux a basse température sur dbstsais type P afin de diminuer
la rugosité des interfaces et d’exploiter la forte lumiregsze du silicium poreux (type P) dans
le proche IR (20,8 um) permettrait d’améliorer le transfert de silicium poreuers les ions
erbium et par la suite d’augmenter la section efficace dgdtsm a980 nm et d’émission a
1,55 pm. Une autre possibilité que I'on peut envisager pour ameétita gain serait de faire un
tridopage des guides en incorporant en plus de I'erbium Eytlerbium, du cérium pour limiter
le transfert inverse des ions erbium vers les ions ytterbpiménomene qui est observé pour des
fortes concentrations d’ytterbium.

Par ailleurs, une autre perspective serait de développemgotélisation de I'amplification
optique qui permettrait de comprendre quels sont les paramdécisifs pour obtenir un gain
maximum puis de comparer les résultats simulés aux rés@kgerimentaux.
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Annexe 1

Fig. A1 Représentation schématique des motifs du masque
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Annexe 2

Pour un guide planaire constitué de deux couches de silipomux dont la couche supé-
rieure posseéde une porosité inférieure a celle de la dewx{fgure 5.11). Dans ce cas, il suffit de
résoudre I'equation de dispersion du guide faircouche guidante, et couche de confinement
n,). Par la suite selon la valeur de m trouvée on peut déternenesmbre de modes.

\/(ng sin? 6, — n2)

2¢in2f0 — 2
\/(np sin® 6, — ng)
— arctan g =mm

\/(nf] — nZsin® 6,) \/(nf] — nZsin®6,)

wky \/(ng — n2sin® 0,) — arctan g,

avec :
— Ky = % vecteur d'onde dans le vide

— m: ordre du mode

— g1 = g2 = 1 enmode Transverse Electrique

n

Q@ N

- g1 = et ¢ = en mode Transverse Magnétique

n

3|3
S o
0 )|

FIG. 5.11 — Schéma d’un guide plan
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RESUME

Ce manuscrit, divisé en cing chapitres, présente les diiféraspects de ce travail. Le pre-
mier chapitre décrit le silicium poreux et sa réalisatias tlifférents parameétres de formation,
ses propriétés structurales. Les propriétés de luminescges ces ions (Erbium et Ytterbium)
sont exposées par la suite. Enfin, un état de I'art est d&aill les amplificateurs optiques dopés
Erbium déja réalisés a partir de silicium poreux ainsi quéétip d’autres matériaux.

Le deuxieme chapitre présente les conditions expérimentiiElaboration des guides plans et
canaux en silicium poreux et les conditions de dopage etddomage ainsi que les traitements
thermiques. Les méthodes de mesures de I'indice de réfra¢é photoluminescence et la photo-
luminescence résolue en temps sont présentées. Les disesen champ proche et les mesures
des pertes ainsi que les mesures de gain optique sont égulexpesees.

Dans le troisieme chapitre, les profils de concentrationatesterres rares pour les guides plans
et canaux sont présentés et discutés. Dans ce chapitregemt @articulier est mis sur la variation
de I'indice de réfraction en fonction des conditions d’aisation de dopage et des traitements
thermiques.

Le quatrieme chapitre est consacré a I'étude des guidessdetpéodopés par photolumines-
cence et photoluminescence résolue en temps pour mordativéition des ions Erbium ainsi
que la détermination de la durée de vie du niveau métastdhje. Ces résultats vont nous
permettre d’optimiser la meilleure concentration d’Ykiemm pour le codopage ainsi que d’ex-
pliquer les mécanismes d’excitation des ions Erbium. Laceatration des ions Erbium actifs
dans les guides sera déterminée.

Le dernier chapitre décrit les observations en champ prettes mesures des pertes pour les
guides ainsi réalisés. Le gain on/off dans les guides, @&fminme étant le rapport de I'intensité
lumineuse du sortie avec pompagésa nm sur la puissance du signal de sortie sans pompage, a
été mesuré et exploité pour les guides codopés avec difé&renncentrations d’Ytterbium. Les
variations du gain en fonction de la longueur d’'onde sorsgmées.

Mots clés :

Silicium poreux, guide d’onde, terres rares, EDX, photdlescence, pertes optiques, gain
optique.
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ABSTRACT

This manuscript is divided in five chapters dealing with tifeedent aspects of this work.

In the first chapter we describe the porous silicon charesttes, its realisation and the va-
rious parameters which have to be controlled. Then, the sthart of Erbium Doped Optical
Amplifiers based on porous silicon as well as on other mdsendl be presented in details.

In chapter2, the experimental conditions for the realisation of porsili€on based planar
and channel optical waveguides are presented. The expgahwonditions for the doping and
codoping with rare earth elements as well as those used éomgdly activated these elements
are given. The techniques for the refractive index measengnthe photoluminescence (PL) and
time resolved PL are presented. Near field method and optissés and gain methods are also
described.

In the third chapter, the concentration profiles for rargteans in planar and channel wa-
veguides are presented and discussed. Then, a partidgatian is given to the refractive index
variation as a function of the anodisation, doping and tlatneatments conditions.

Chaptert is dedicated to the photoluminescence and time resolveduely sf doped and co
doped waveguides in order to investigate the Er activatihtae®l,3,, excited level lifetime.
The results are used to optimise the Yb concentration indlse of codoping and to discuss the
excitation mechanisms of Erbium ions. The concentratioaaivated ions in the Waveguides
was determined.

In chapter5, we describe and discuss the near field and loss measurefoetiits two types
of waveguides. The on/off gain, defined as the ratio betwherotit put light signal with and
without the980 nm pump, is measured in the case of planar waveguides codopledavious
Ytterbium concentrations and for channel waveguide codapiéh a concentration ratio equal
to 3. The gain change as a function of the signal wavelength ess@issented and discussed.

Keywords :

Porous silicon, waveguide, rare earth, EDX, Photolumierse, optical losses, optical gain.



